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MEMORIA DESCRIPTIVA 
DB LA

PATENTE DE INVENCION
qüe por 2o añ o s , p ara  España. y sus P o se s io n e s , se s o l i c i t a  a fa -  
w r  do l a  PLrma HOHRCHHdlE ANTIENCBSELLSCHAFE, e n tid a d  alem ana, 
re a id e n te  en OBERHAUSEN-EOITEN (A lem ania), por : "PROCEDIMIENTO 
PARA LA PURISPACION DE HIDROCARBURO ALTAMENTE PO LIMERO

--------- oco---------
En l a  p roducción  de h id ro ca rb u ro  a ltam en te  p o lím ero , por 

ejemplo en l a  fa b r ic a c ió n  de p o l i e t l l e n o ,  de gaaea que co n tien en  
o le  f in a  y que aon lib e rad o  de im purezas d añ in a s , con ayuda de com­
b in ac io n es  m e ta lo rg á n lc a s , por ejemplo por un c a ta l iz a d o r  co n a is -  

5 t e n te  en una m ezcla de te t r a o lo ru ro  t i t á n ic o  y com binaciones a l ­
q u i l  a lum ínicos ae puede v a r ia r  e l  peao m o lecu la r de loa a l to s  p o l í­
meros en l ím i te s  b a s ta n te s  am p lio s, por ejemplo deade 20000 h a s ta  
m&s de un 1,000*000 aproximadamente por e l  hecho de que ae m odifi­
ca  l a  r e la c ió n  de m ezcla de lo s  dos componentes d e l  c a ta liz a d o r*

30 A sí se o b t ie n e ,  por e jem plo , a l  a p l ic a r  un c a ta l iz a d o r  c o n s is te n ­
t e  en 1 m olócula de te tr a o lo ru ro  t i t á n ic o  y 30 m olóculas de mono- 
c lo ru ro  d l e t i l  a lu m ín ico , un p o l ie t l le n o  con un peao m olecular de
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900^)00 Aproximadamente, m ien tra s  que produce un c a ta l iz a d o r  de 
1 m olécula de te t r a c lo r u r o  t i t á n i c o  y 1 m olécula de monooloruro 

15 d i e t i l  alum ínico  un p o l ie t l le n o  con un peso m o lecu la r de SO .000 
aproxim adam ente. Generalm ente se r e a l i z a  l a  p o lim erizac ió n  en  - 

* p re se n c ia  de un d iso lv e n te  i n e r t e ,  por e jem plo , en p re se n c ia  de
h id ro ca rb u ro  a l i f á t i c o  s a tu ra d o s , que p rác ticam en te  se l ib e ra n  
de com binaciones que co n tie n e n  ox ígen o .

2o En e l  proceso de l a  p o lim eriz ac ió n  se  puede t r a b a ja r
s in  embargo tam bién  s in  d is o lv e n te s ,  cuando se r e a l i z a  l a  p o l i ­
m erizac ión  d e l  e t i le n o  a tem p era tu ras  que e s tá n  por debajo de - 
la s  de cocción  y aglom eración de productos p o lím ero s , den tro  de 
t a l  m ezcla que c o n s is te  ena e x c ita d o re s  líq u id o s  p a ra  l a  polim e- 

25 r iz a o ió n  y p roductos de r e a c c ió n , cuya m ezcla se p re s e n ta  en p o l­
vo y  granulado siendo  movida continuam ente de t a l  manera que to ­
das la s  p a r te s  de l a  m ezcla reaco io n an  continuam ente con e t i l e n o .

ü  em plear un d iso lv e n te  es n ec esa rio  l i b e r a r  e l  p o l i -  
m erlzado de la s  p a r te s  r e s ta n te s  d e l  d is o lv e n te ,  una vez se p a ra - 

So da m ecánicamente l a  can tid ad  p r in c ip a l  d e l  d is o lv e n te .  E sto  pue­
de h ac e rse  de maneras muy d i f e r e n te s .  Segón una p ro p o s ic ió n  se 
e lim in an  e l  r e s to  d e l  d iso lv e n te  m ediante un tra ta m ie n to  con va­
por de ag u a . La ev ap o rizac ió n  puede e fe c tu a rs e  tam bién en present­
ó la  de ag u a , o tam bién de h id ró x ld o s  a lc a l in o s  segón o t r a  propo- 

58 s ic ió n .  La sep a rac ió n  d e l  d iso lv e n te  puede h a c e rse  fin a lm en te  por
e l  tra ta m ie n to  con c a lo r  o v a c io , o ambos, pudiándose em plear opor- 
tuham ente un gás in e r t e ,p o r  ejemplo n itró g en o  o tam bién e t i le n o  
p u rif ic a d o  .^am blen puede se p a ra rse  d e l  po lim erizado  por una ex­
t r a c c ió n  con a lc o h o le s  u o tro s  d iso lv e n te s  que t ie n e n  oxígeno y 

40 que , p re fe re n te m en te , son so lu b le s  en  agua , por e jem plo , ace to n a , 
lo s  h id ro ca rb u ro s  a l i f ó t i c o s ,  que se emplean en l a  m ayoría de lo s  
casos como d is o lv e n te s .  Con l a  e lim in ac ió n  de lo s  re s id u o s  de lo s  
d iso lv e n te s  es separada  tam bién  una p a r te  d e l  c a ta l iz a d o r  que e s -
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t á  en e l  p o lim eriz ad o . E l  p o lle tIle íK ) que es secado después de e s ­
t e  tra ta m ie n to  co n tie n e  s in  embargo to d a v ía  p a r te s  d e l  re s to  d e l 
c a ta l iz a d o r  no in s ig n i f ic a n te s  que e s to rb a n  en la s  a p lic a c io n e s  
c o n s ig u ie n te s?  espec ia lm en te  p a ra  o b je to s  e l é c t r i c o s .

La e lim in ac ió n  de e s ta s  p a r te s  d e l  c a ta l iz a d o r  r e s ta n te s  
se  h a c ia  h a s ta  ahora m ediante un tra ta m ie n to  con ácido in o rg án ico  
d ilu id o  o concentrado? por ejem plo? con ácido c lo rh íd r ic o ?  ácido 
n í t r i c o  o ácido s u lfd r ic o  a  tem p era tu ras  por debajo de 1 0 0 ^ .. E l  
éx ito  d e l  tra ta m ie n to  con ác id o s dependía mucho de l a  c la se  d e l  -  
c a ta l iz a d o r  a p lic a d o . En l a  fa b r ic a c ió n  de p o lim erizad o s con un 
peso m oleou lar e levado  por ejem plo? en  l a  f a b r ic a c ió n  de p o ü e t i -  
leno con pesos m o lecu la res de más de 500 #000 se  o b tien en ?  después 
d e l  tra ta m ie n to  con ác id o s y e l  c o n s ig u ie n te  lavado n eu tro  y se­
cado? p roductos con con ten idos de co n izas que b a ja n  h a s ta  0*06 % 
en peso: pero? s i  se  emplea p a ra  l a  f a b r ic a c ió n  de po lim erizados 
con un peso m olecu lar fundam entalm ente más bajo?  por ejem plo? pa­
r a  l a  fa b r ic a c ió n  de p o l ie t l le n o  con pesos m o lecu la res  de 50.000 
aproximadamente? c a ta l iz a d o re s  con un contenido de t i t a n i o  más - 
elevado? por ejem plos un c a ta l iz a d o r  que c o n s is te  en  1 m olécula 
de te t r a o lo ru ro  t i t á n ic o  y  1 m olécula de monocloruro d i e t l l  a  lu ­
m ínico ? en tonces t ie n e n  lo s  productos term inados? t r a ta d o s  con 
ác id o s?  lavados y secados? to d a v ía  un contenido  de ce h lza s  desde 
0*1 h a s ta  0*15 % en  p eso .

Ahora se h a  encontrado que puede o b te n e rse  una e lim in a ­
c ió n  de la s  cen iza s  mucho más am plias? cuando se t r a t a  e l  produc­
to  de p o lim eriz ac ió n  que? después de una p o lim eriz ac ió n  en p re ­
se n c ia  de d iso lv e n te s?  es separado convenientem ente d e ló l t im o ?  
sim ultáneam ente con c lo ru ro  de h idrógeno y p re fe ren tem en te  con - 
a lc o h o le s  so lu b le s  en agua y seguidam ente lavado n e u tro . Sorpren­
dentemente se  o b tie n e  conforme e s te  procedim iento  po lim erizados 
con con ten idos de cen izas de menos de 0*05% o sea  tam bién a i  caso
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do fa b r ic a r s e  p o lim erizados de b a ja  m o le c u la rid a d .

A l a  r e a l iz a c ió n  d e l  prodedim iento segón Invención  puede 
p rocederse  de una manera muy d ife re n te #  Se puede e x tr a e r  e l  polim e- 
r iz a d o ,  en que se  desea  e lim in a r l a  c e n iz a ; en un ap a ra to  de ex trae  
c ló n  con a lc o h o l , por ejemplo con e ta n o l;  in tro d u c ien d o  a l  miaño - 
tiempo un chorro  de c lo ru ro  de h id ró g e n o . S in  embargo se puede efec 
tu a r  e l  tra ta m ie n to  tam bién en un r e c ip ie n te  a g ita d o r  o en un ap a­
ra to  de c i r c u la c ió n ;  en e l  c u a l  se hace c i r c u la r  e l  po lim erizado  y 
e l  a lc o h o l m ediante una bomba; o e sp ec ia lm en te , en caso d e l mótodo 
o p e ra to r io  co n tin u o ; en un t o r n i l l o  s in  f in  o en o tro s  ap a ra to s  de 
co n s tru cc ió n  s im i l a r .  En lu g a r de in t r o d u c i r  c lo ru ro  de hidrógeno 
b a s ta  tam bién muchas veces s a tu r a r  an te s  e l  a lc o h o l con c lo ru ro  de 
hidrógeno o más aón a p l ic a r  m ezclas de a lc o h o l y ácid) c lo rh íd r ic o  
concen trad o * .

La tem p e ra tu ra  d e l  tra ta m ie n to  no debe p a sa r e s e n c ia l-  
mente por 1 0 0 # ., ya que de o tro  modo pueden o c u r r i r  fá c ilm en te  -  
aglom eraciones y a f le l t r a m ie n to s  d e l  p o lim erizad o . En g e n e ra l se 
t r a b a ja  a tem p era tu ras  e n tre  60 y S o# ..

Como a lco h o les  se a p l ic a  convenientem ente a lco h o le s  so­
lu b le s  en agua , ya que en e s te  caso se puede r e a l i z a r  fá c ilm en te  
l a  e lim in ac ió n  d e l  a lc o h o l con ag u a , despuós d e l  tra ta m ie n to  en 
e l  lavado n eu tro  con ag u a . La co n cen trac ió n  de lo s  a lco h o le s  de­
be e s ta r  convenientem ente a más de 50 % en p eso .

E l  tra ta m ie n to  d e l  po lim erizado  con c lo ru ro  de h id ró g e ­
no y a lc o h o l en e l  sen tid o  de la  in v en c ió n  se  r e a l iz a b a  convenien­
tem ente despuós de una sep a rac ió n  am plia o com pleta d e l  d is o lv e n te , 
en caso de que se t r a b a ja b a ,  ap licando  d iso lv e n te s  i n e r t e s .  E s ta  
sep arac ió n  puede r e a l i z a r s e  por ejemplo medLante tra tam ien to  por 
vapor de agua, siendo e l  mismo de v en ta ja  por la  razó n  de que en 
o tro  caso s e r í a  im p u rificad o  con a lco h o les  e l  d is o lv e n te  a p lic a d o , 
por ejem plo , una f ra c c ió n  de h id ro c a rb u ro , de forma que s e r ía  po-
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s ib lc  su nueva a p lic a c ió n  so lam ente después de cu idadosa p u r i f i c a ­
c ió n  para l ib e r a r lo  de to d as la s  com binaciones que co n tienen  o x í­
geno *
EJEMPLO 1#*-

La p o lim erizac ió n  de p o l ie t i le ñ o  e r a  r e a l i z a d a ,  a p lic a n ­
do una f ra c c ió n  de h id ro ca rb u ro  de C„-C a l i f ó t i c o  s a tu ra d o , l ib e -O jjQ
rado de com binaciones que co n tien en  ox ígeno , a tem p era tu ras por de­
bajo  de ao*. y u t i l iz a n d o  un c a ta l iz a d o r  c o n s is te n te  en 1 m olécula 
de te t r a c lo r u r o  t i t á n ic o  y 1 m olécula de m o n o c lo ru ro -d ie tll-a lu m ín i-  
co* Una vez sep arad a  l a  c a n tid a d  p r in c ip a l  de l a  f ra c c ió n  de h id ro ­
carburo  por f i l t r a c i ó n ,  e r a  lib e ra d o  e l  polim erlzado  en un to r n i ­
l lo  s in  f in  por tra ta m ie n to  con vapor de agua a una tem p e ra tu ra  de 
100#*, de lo s  r e s to s  d e l d is o lv e n te . Se o b te n ía  un polim erlzado  f i ­
namente granulado que te n ia  un peso m o lecu la r de 65*000 y después 
d e l  secado un contenido  de c e n iz a  de o *80 %*

100 gramos d e l  po lim erizadc a s í  obten ido  e ran  tr a ta d o s  
luego ouatro  ho ras aproximadamente y a 70#* de tem p era tu ra  en  un 
r e c ip ie n te  a g ita d o r  oon 700 gramos de ácido c lo rh íd r ic o  y segu ida­
mente lavados en agua para e lim in a r  e l  áclcb y secados* B l produc­
to  f i n a l  t e n ía  un contenido de cen iza  de 0*15 %*

O tra  p a r te  d e l  po lim erlzado  e ra  t r a ta d o ,  seguido a l  t r a t a ­
m iento con vapor de agua, cu a tro  h o ras  a 70#* en un r e c ip ie n te  a g i­
ta d o r  con l a  o a n tld a d , s i e t e  veces más de a lc o h o l e t í l i c o  de 96 %, 
y seguidam ente lav ad a  con agua y secada* B l  producto f i n a l  te n ía  
un con ten ido  de cen iza  de 0*18 % en  peso*

O tra p a r te  d e l  p o lim eriz ad c , t r a ta d o  en vapor de agua, 
e r a  tra ta d o  ahora  conforme l a  in v en c ió n  en un r e c ip ie n te  a g ita d o r  
4 llo ras a 70# aproximadamente con l a  c a n tid a d , s i e t e  veces más, de 
a lc o h o l e t í l i c o  de 96 % que e ra  sa tu rad o  an te s  con c lo ru ro  de h i ­
drógeno in tro d u c ién d o se  a l  mismo tiempo ta n to  c lo ru ro  de hidrógeno 
que un pequeño so b ran te  de c lo ru ro  de h idrógeno abandonaba e l  r e c i -
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p íe n te  ag itad o r*  Después de e s te  tra ta m ie n to  e r a  lavado en n eu tro  
con agua y secad o . E l producto f i n a l  t e n ía  un con ten ido  de cen izas  
de solam ente o ' d  %.

Cuando se  a p lic a b a  ahora en lu g a r de a lc o h o l e t í l i c o  de 
96% un a lc o h o l e t í l i c o  de 50 %? r e s u l ta b a  e l  con ten ido  de ceh lza  
0'02

En un equipo de ap ara to  S o x le th  se  in tro d u c ía  una p a r te  
d e l  po lim er izado? tra ta d o  en vapor de agua? se l e  t r a ta b a  con a l ­
coho l is o p r o p i l le o  de 96%? añadiéndose sim ultáneam ente ta n to  d o ­
ra r e  de h idrogeno que escapaba un pequeño so b ra n te  de c lo ru ro  de 
h id ro g en o . Pasadas cu a tro  h o ras?  se in te rru m p ía  e l  tra ta m ie n to ?  - 
lavando e l  poüm erlzado  p a ra  l ib e r a r lo  d e l  ácido y secándolo* E l  
producto f i n a l  t e n ía  un contenido de cen iza  de o 'o 2  %.
EJEMPLO 2#*-

La p o lim erizac ió n  de e t l le n o  se  h ac ia?  u t i l iz a n d o  un ca­
ta l iz a d o r  c o n s is te n te  en 1 m olécula de t e t r  a d o r  uro t i t á n ic o  y 1 
m olécula de mono c lo ru ro  d i e t i l  alum ínico a tem p era tu ras  por debajo 
de 80e*? no conteniendo e l  r e c ip ie n te  de re a c c ió n  nlngdn d iso lv en ­
te  i n e r t e .  E l  po lim erlzado  e ra  t r a ta d o  en un ap ara to  -S o x le th -  con 
a lc o h o l e t í l i c o  de 96% cu a tro  h o ras?  in tro d u c ién d o se  sim ultáneam en­
t e  ta n to  c lo ru ro  de h idrogeno que e sc a la b a  una pequeña p a r te  d e l 
c lo ru ro  de h idrogeno por l a  cabeza d e l  apara to  de ex trao c lén ?  l a ­
vándolo para  l ib e r a r lo  d e l  ácido y secán d o lo . E l  producto f i n a l  t e ­
n ía  un contenido de cen iza  de o 'o 2  %*-

-  BEIVINDICACIONES -
Se r e iv in d ic a  como de l a  p ro p ia  y nueva in v en c ió n  l a  p rop iedad  y 
e x p lo tac ió n  ex c lu s iv a s  de
1*- Procedim iento p a ra  l a  p u r i f ic a c ió n  de h id ro ca rb u ro  altam ente 
polím ero? c a ra c te r iz a d o  porque? habiendo sido  fab ricad o s  lo s  mis­
mos por p o lim eriz ac ió n  de h id ro ca rb u ro s  que co n tie n e n  d e f i n a s ,  es­
pecialm ente de e t l le n o ?  con e x c ita d o re s  para  l a  p o lim erizac ió n  que

165
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co n tie n e n  com binaciones m e ta lo rg á n ic a s , oportunam ente en p re se n c ia  
de d iso lv e n te s  o rg á n ic o s , es t r a ta d o  e l  producto de p o lim erizac ió n  
convenien tem ente, despuás de l a  se p a ra c ió n  d e l  d iso lv e n te  o rgánico  
i n e r t e ,  en caso de que se t r a b a je  en p re se n c ia  de t a l  d is o lv e n te , 
a l  mismo tiempo con c lo ru ro  de h id ró g en o , p re fe re n te m en te , con a l ­
coho les so lu b le s  en agua, lavándolo  a co n tin u ac ió n  en n e u tro .
2 . -  p rocedim iento  para  l a  p u r if ic a c ió n  de h id ro ca rb u ro  a ltam en te  
po lím ero , segdn 1& re iv in d ic a c ió n , c a ra c te r iz a d o  porque se r e a l i z a  
e l  tra ta m ie n to  p re fe ren tem en te  a tem p era tu ras e n tre  60 y EOS.
5 . -  p roced im ien to  p ara  l a  p u r i f ic a c ió n  de h id ro ca rb u ro  a ltam ente 
po lím ero , segán 1& y 2& re iv in d ic a c ió n , c a ra c te r iz a d o  porque t ie n e n  
lo s  a lco h o les  ap licad o s  una co n cen trac ió n  de más de 50% en peso .
4 . -  "PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE HIDROCARBURO 
POLIMERO"

C onsta l a  p re sen te  memoria d e s c r ip t iv a  de - s i e t e  h o ja s -  
numeradas y m ecanografiadas en una s o la  cara**

MADRID,
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