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REGISTRO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL

PATENTE DE INVENGION, .

MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompafia a la solicitud de

una PATENTE DF. . INVENCION.....por .20 . afios, en Espafia

~ a favor de
SOCIELE DES. USINES. CHIMIQUES. RHONE-POULENC,......, de nacionalidad
.entidad francesa ... . domiciliado en 21, Rue Jdean=Gonjon,.......

caltacxbe . PARIS,. FPLaiod e oo oo oo WO

por:

« _Procedimlento. para la. preparacidn.de.polietilenos -sdlides".

Agente St. Gomez~Acebo. .. Modedy. .



PALivs D IHVLNCION

SC.1390 - POLYTRYLENZ A1 4+ CHLORURE
Di OLYBULNE Lv TUKGSEEN,

934254

Moo unlsa Lo Cu Iy Vi

¥Procediniento paix
"z6lidost,

SOUILAT wio Unllis CULIQULL 13HONE POULLNC,

10,

entidud riencess, domicilivai en 21 nue Jecn Goujon,

Pinis, FaallCls.

Lz sreseute invencidn uebide ¢ la coleborscidn

i
e

L4

de I, Gilbert BO, Anare FoUidisl, Jein suguste FHELISSE y
Edounard PICHLY se relucions con un procediuciento de

prevorecidn de polictilencs sdlicos we clevudo peso

molecular.
. - s o . . .
21 srocecimiceto geguu le presente invencion
cenglete en polimerizar etl eno co presencis de catali-
zuGores obtenidosn por crlefsceidn ce cluwinio con
halogenuros u oxihalogenuros e Llow .iedales wel grupo

VI , en periiculcr los cloruros u oxicloruros de molibdeno
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y de tuagsteno.

Ll covelizedor ce prepera, de prelferencia, del
modo slzuientes

Los clorurecs u oxicloruios de los metcles del
grupe VI ce nezelan con cl sluminio en proporciones gue
pusden viricr en dmpliosr limites. Se aficnde eventuclmente
un alluyente, o1 ejewrplo benceno, y se colients en
sutoclave o teuperaturss e 100 ¢ 3002 en ctmésfera
incrte y cgitenso enfrgicrucnie pare frelliter la
rezccidu.

El cstelizodor pucue prepererse il el aéparato
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que sirve & polimerizsocidn o eu uwu Tecipicntie

¥

SEpLruu0 desue uclie se le tregvese 1 polluerizudors

Lo polimerizocidn del etileno con wyude de
estos caviliscGores se cfccetla a presiones we 10
& 50 wtwdiferas ¥ o temperaturas de 50 a 2002, de preferen-
cle en preseucit Ge uiluyentes,vor ejewplo, acuellos
que nell £erviao purs prepurar ¢l catillziédaor.

Después e polimerizccidn, el jolictileno
foruwedo, sc¢ iibers Gel diluyente y wesvués el csuolizedor
por uftodoe comnocidos, cowo por ejemplo por luvado
en csliente con uwetuunol, evenituclmente wuicionado de
dcido clorhidrico y uizolucidu vi cclieute ecu um
dicolvenie, por ejeuplo ciclohexeno, riltracidn y

eliminccidn el dicolvente.

Iov polimeros obtenidon preccillan carceteris—

. . . , T . e ond aa .
ticue ficicur excelenitcs. snuvie ecshes ceractoristices,
, . - . . NPT
uns e los wmae imporiciives es le viscoslawo elpeclllica
que df ura indicueidn cobre ¢l oruen ue sugnitud del

pero molucul: o L 1drmules we cdlculo de los pesos
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molceuleres, sicuco Giverses y conduciendo & resultados

diferenves seglu loc coeficicutes utiliziaoz, es

preferible carccetorizer los polimeros Unicemene sesn

su viccouldod especifica.  Zato se Lo coleulido segln

la féramuls Y\\ =X\-T\o donde]\\represeuta el Tiewpo
Sp

M°

de circulecidn de wie solucibn & 4 o/00 de¢ polimero en le

tetraline & 1302 en nitvdgeno Vi 7\_ el tiewpo de circula-
cidn del disolveute en las micnus COHuLC’OMbmo

Los polimeros obtenicos segin la invencidn,
pueden elcconzir viscosidiues eupecifices ue 1,5 y nmés,
celeulndas seodn le zdrmula arriba inuicada,

Los ejemplos vi_uieutes, mo limitetivos, ilustiran
le invencidn.

BJIMPLV 1 -

n un eutoclave de HU0 cm3 de ccero iroxiduble
provisto we wpitveidu, se carge 0,7 go de eluminio sn

polvo, 4 g. de cloruro de molibdeno (HoCl ) y 175 om3

5
de benceuo destilcdo exenito de Hroductos L zuXrados.
Se elimin: ¢l cire wedisnte nitrdseno, despuds por vepores
- Vo I .
de benceno cestilanco . lo presion ztmosiérice unos 50 em3

4

de bencenoc, Gespuds pe cleriw la vilvuls de lo cabeze del
sutocleve y se colienta = 20Uf durcnie 2 horss con
agiteceidii.

Se deje wevpuls reirigerar el suvoclsve hosta
unos 10025 en ailcho wmomeuto, = Li vez que se cgite,
se introuuce ebileno ce modo gue s¢ fengs un. presidn
de 30 kg./cmz. Se c:lienta subonce. we nucvo nhasta 1502
Lu vresibn cue hobic cleonzedo 43 kg./om2 Gisninuye

progresivamente. woSe nwitiene lo tewperaturs ¢ 1509 duruite
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une hore, después ce rewsrigera el vuitoclave,

purs elimiuii ¢l etileno que o he resccioncdo y se recoge
uu policiileno gdlido dispersedo eu el benceno que,

: L e %m Y et et L . v . .

despuex ¢ buriiicceidn por diszolucidn en el ciclohexcno,

T e 4 ¢ " R . N . . .
Tiltreeion ¥ re-precipitecidn por rerfviserccidn

pese

[

491 8¢ ¥y Preseunvs une viscosldad especifice de 1,51C.

BJLIPLO 2 =

S€ opera cowmo en ¢l ejemplo 1, pero ubtilizando

2 g. de oxiclcruro de tungsteno en luger de 4 g. de cloruro

=
de nolibucno.

Lo polimerizocidn se efectds & 1502 como en el
ejemplo 1. DLe precibn quc «lcenze un mdximo de 41 kg./cm2
desciende regulcrmente y cze en una hors = 27 kge/cmZ.

S
Se efuetla Wuu uueve cargs de ctileno pare volver & elevar
la presibn © 40 kg./cme y continda lz operccidn
dureuce unos 30 ainutos mis. 4l cubo de este tieumpo, la
presiba ce rolo de 34 kz./cm2.

~»¢ refrigera entonces ¢l autoclsve y se recogen,
puée ve purificscida, 12 . de polinero de viscosidad
especilice .de 1,348.

L1 0tro enseyo &2 hen utilizedo 4 g. de oxicloruro
de tunssteno eu luser de 2 go La poliqcrizacidn se ha
efectusio exactamente del mismo modo. ¥e hen obtenido
12,4 g. de un polimero gue tiene une viscosidau especifice
de 1,732,
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Descrita suficientemente lu neturelezea del invento
. - ’ . .
cel como la maners de reclisurlo en la practics, debe
hacerse comster gue lig dicposiciones snteriormente indiccdas,

son suzceptibles Je moGiiicaciones de uebealle, en cucnto
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. no zlieren gu yrineipio funacmentel. Tambien se hace coastar
que ¢l invento correspoude & UL golicivud de peitente
presentaeds cn Frenciu con Teche £0 de mayo de 1956, n? 715,387
ccogiéndose, por lo tunto, « los beneficios que conceuen

S5e los Convenios Intornacionsles en vigor y sileundo 1o gue
constituye le. ecencic del referido invento y por lo gue
se colieits Pateutc e Invencidn,por 20 ciios en Bepoilcs
"Procedimiento para le preperacidn de polictilenos sélidos™;
carecterizindose Jor lo siguilcntes

10. 1¢.- Procedinmicuto pur: lo preparccibn de

como catulizcdor el producto obtenido por culefaceidn
vel sluminio con losz hrloszenuros u oxihelogenurcs de los
neteles del grupo VI owe lo clesificecidu periddicas

15. £, - Procedimicnio, sezlu reivindicocidn 1%,

carecte

P

izdndose porcue 1o ctlefaccidn cel zlwminio con
los hulogenuros u oxihslogeuuros de los metales del
grupo VI de 1o clesiticoceidn: periddica tiene lugssr en

sivendo le mezclyg reszccionsal.

<G, el cumosleras inerte, U
39.~ Procedimiento,cesdn lus reivincicuciones
18 y »&, cuructorisdndioce sovgue se efuctidc le polimcrize-
cidn ¢ul etileno & preciones ue 10 @ 50 winbeieras a
Tewpersturas we 50 ¢ 2002, de preiergncie en prufenoih ce
2D diluyentes sulew como log gue hwm scrvido pere proparar el
catelivador. . lf

- - . . - o > . -
4¢,= Proceciludicuto pers la preparscldn de

policvilenos gdlivoe; tel y cowmo gueds subgtencilaly
N i

desceolto en 1o presence newsoris que consta™H nco hoges

30. escritas ¢« mdouing POr Wuw sole carc.

Medrid 17 de ¢bril de
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