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'Procefimiente de polinmerizmecibi de hidrocurburos

"que contengan el srupo vinilo®.

s
| :
f i éEZAéﬂ&néw LiPeaTad ChimdiCals Lidlsiniey Loty entided ingless,
' © aomiciliads en Liuporial Chemical House, Liillvank,
Iondres, Inglaterza;
Este invente se refiere ¢ 1o nolinerizaciédn
2 nidrocarburcs due conbengan el &Srupo vinilo.
De acuerdo con este invento, un Liidrocarburo
que contenza el grupo vinilo, puede polimerizerse ponién-
3, dolc en centucto con titanic metdlico, tratado con
cloruxo,bromure ¢ ioduro de cluminic. Se cree cue eata
» polimerizacidn se cetuliza como resultado de unz reaccidn
culnica entre los cemponentes Ltratsdos uno con otro.
i ; bl metal tratedo, con preferenciu, se

[

10G. encuentra en egtzdo pulverizado v linpio, especialmente




REAIN

15,

30,

-2 =

y

un polvo gue abruviest. ¢l bopisz de 100 m&llasa§ L&\

L N
Norme bHritdnica, con objeto de evitar las re&cai%

secunderias y de 1loevar & cabo ¢l precedimicnto con
Tvapldez.
Tombien de acuurdo con este invenio, se

consigue un. polimcrizicidn especialiente sctiva, cuando

&

et&lico se utilize un materisl que

,,.)
C"“

on Jugar del tatarnio
comproende wne compesicidn de cloruro, bromuroe o - ioduro
de titenio, cue nosed uwna relacién atémica de haldgeno
titanio inferior @ 2:1. uste materisal vuede presparerse
pirolizando un triheluro de tituanio, en cuyo proce-
dimiento se fore un tetrehulurce de titznio cue se elimine,
por ejemplo, en une corriente de un gos inexrte, o mor
extruceién on veclo. uste materisl pued:s tamvien obtenerse
por lo piroligis de TiCl , TiBr & T4iI . S¢ obticnen
2 2 2
resultados muy sutisfactorics, cuande el helurec es el
cloruro. L ;ctifidud de este mataricl puede deberse
& la vresencic du btituarnio metdlico recientemente prepurado,
0 & un complejo titanio/haluro no identificado. Sin emtorge
este matericl es undloge al producto obbtenido tretando
titenio mewllico con los mencionados .:@luros de alumiiio,
per ser un uctivo cateligador de polimerizacidén sin
la adicidn de los ialurcs de uluminio mencionados,
Consiguisntemante, una caracteristice nueve de este
invento es li polinerizacién de un hidrocarburo que
conbenga el grupo  vinilo, poniéndolo on contacto con un
materiul cue comdrond: ung compesicidn do clerure,
bromure o loduro de tidanio, gue bengs una relacién
tormica de hslegeno a titemio inferdicr & 2: 1.

Como se indicd, los mejores rendimientos de
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polinerizacibn se consiszuen cuszndo sl materisl mencio-

]
[

nado se usc en conmbinacidn con ¢l nzlure de aluminio
indicado, obteniendose rendimicitos evpecialmente elevados
cumdo dicho mederial tiene uns relucidén atémicé de -
hilédgeno a titunic inferior a 1,95:1 , y con preferencia
no infevior o 1:5:l. Otra razbdn parz preferir el
emplec de dlchos notricles en el procedimiento de
este invsnto mejor que el Hitanio metdlico, es que
éste comunice un colox de gris o negro al polimero
producldo. B1 el materisl citado es tal quc %énga'una
relacidn hwluroe ¢ titeaio no infewricr w 1,5 ¢ 1, puede
extraerge lavando con wi alcokol, pox =jeuplo metenol
seco, con preferencia despuds de mucerscidin con el
cleonol, =1 trubandceute wuede usarse tambian para
extraer haluro do alupinio de los polinmsros de este
invento.

Un método muy satisfoctorio pare - preparar
les catailyadores de este invento, iaplica la moltura-
cidn del titanio metdlico o del material titanio/halogeno,
en nreseancia del nsluro de sluminio, gque con preferencia se
disuelve en un hidrvocarburo ligquido. Se ha observado
que lcs molinos de holas de acero son adecuzdos para
esbu operucién de melienda. ¥l waterisl citado es
mée reactivo gue el mismo titanio netdlico v pueden
obtencrse casalizaderes de volimerizacidn muy &ctivados,
moliando el materiul uwste convertirlo cn pelvo fino
v mezcléndolo lusyo, si se deseu, cen el izluro de
aluminio mencioidGo,

Se preficre gue ¢l procediniecto de este

invento se anlicue en presencia de wn hidrocarbywo



240972

1{quido. ITos uidrocerbures liguidos rvrefaridos,estdn
libres de imnurezes cue conten un agzufre ya que de este

modo se obtienen los catalizodos wds cctivos; se

prefieren cspsocisliente los hiidrceurburos ulifdticos
5e fouidos. 1 compuesto halurado prefeyido para usarse

en el prccedimiuto de este invento, es el Lromuro de

aluminioc, ya gue puede

47

usarse fdcilmente en Foraz de

soluciln de wn uidroczribure 1icuido.
Se comprueba que una concentracidn de

10. haluro de alumindo en solucidn en nidrocarovure liguido,
medio de reuueldn, afucta el rondipiento de polimero
de <tileno producidc ypor el procedimiento de ¢gte
invento, y ¢l weso moleculsy (indiczdo por la viscosidad
del cuerpo Puidido & 1972 C.) del polimere que se

15, obtiene. ¥Yera logrur los rwndimiciatos nejores ¥
pelimercs de neso moleculxr bien adecundo pera utilizirse f
en el eoulpe normal de moldso wor inyeccidn, se compruens
cue lcog mejores resvlbados sebtmienen cuznido existe

uns conceuntracidn comprendida entre 0,75 y 1,5 8. de

)
)
.

alur por iitre de nidrocarburo 1icuvido, medio de
reacclén. Otro fuctor vuriable e impertunte para

€l peso mol:sculur de los polimeros, es 1= cuntidad de
titenio presente eu la mezela de reaccidn. Con objeto
de reduecir al nfoimo 1u cuntided de amluro de sluminio
25- ugado en este pyrocedimiento ¥ la proporecidi de pelimero
dque prineramente Se reduce por el nrocedimieuto de
egte invento, se profiere que ¢l titanio metdlico o

el metcriul ds $isanio meilcicnwdo, se trate con

we solucidn de un bromuro de wluminio en un hidro-

3C, curbure liquide que contensz con vreferencia, por lo
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menos 0,75 g. de nlﬁrs por litro; ¢l sdlido molido

se gupure,por ejemplo, vor decartacibdn y se utiliza pare
catalizar la ocllmerlzacién,s1 se desea, en presencia

de mfs hidrecarbure liguido. Lste Gltimo méiodo de

breparar les cutalizdores dc este inventc, se nrefiere

‘para lu polimerizicidn de propileno, por la uwlterior

razén de que le cantided de polimero c1Ca°1no c o
grasc producida,con respecto al polimero gélido, se
reduce en estus condiciones,

Se cutienen PMcilmente buenos rendimdentos
de polfmeros d¢ gbtilune, aplicenco el procedimicitto de
egte invento ¢ presiones reduwcidus, el cono de 1 & 100
atmésferas y o tomperstbures noderadis, tel como entre
ey 2502 C, egpeciulnente de 502 a 150¢ g,

Los catulizedores de este invenbo son atacados
por el cxigeno, el didxido dw carbone y la humecad,

Y su prenarwcilis y emplec come cutalizadores pare
polimerisar ¢tileno, ha de realizarse por Lanto en
ausencle de asire o de hwnedad, o en presencic de canti-
dades de los idsmos contrcladas y muy limitedas.

Se couprende gue €l procedimicntoc de este

invento es muy adecuado para le vroduccidn de polimeros

du wtileno de e¢lewvado punto de Fusidu,alts densided y

Tos ujemplos aiguienies sirven para cclarar
este invento; Lsbe entenderse desde luego §ue, sin
emi&rgo, el invento no se limita en modo alguno ror
dichos ;jemplos
BIEPLO 1 -  Durante 15 horas se molieron en un molino

de bolas ¢ acero ,en el que el zire se
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hebiz custituido vor nitrbésenoc, 8 . de tiﬁanio pulveri-
zado, 2 g. de oromuro de zluminic ¥y 100 ml, debter de
pesrolegdon=-1202 ¢,, libre dc¢ componentes aromdticos
¥ de amufre. Ia pusty obbenide se truslodd a un
autoclave curgodo con nitrégeno y se afiadieron otros
50C ml. de éter de petroleo. Se cerrd el autoclave y se

- . ]

introdujio etileno naste gue le presida ascencid a

- o

40 cimbulerus & le bemperoture wnbleante. Ll wutocluve

U

¢ culentd @ 902 (,,durente 15 Lores y le presiln méxime

1o, alcenzada fué do uwses 60 wtmbsteras. =l producto sédlido
se necerd con wlceohol metflico con el que se lavé a
continuacidén, S¢ cvbuvieron 97 g. d¢ polietileno, en el

gue fisurave alrededcr dsl 10% de polimero de

B
O'.
=

G880

moleculaw, <ue se -limind por extraccidn on celientve
15. con ¢ter de pebroleo; 1la viscosidad en fusidn del

produchto extreido, ere de 1 x 107 poises & 1owe Q,

wd P10 2 = Durente 16 Lorcs se culeitburon a 7002 C. en

1

uné corricnte de arydén 67 . de TiClS. o

producto pesd 28 L. ¥ ou Plrmula enplrica ere T4CL .
" v - L. 4 ) 1,82
20, DEe RCiieron en unl nolino de wolas 2 g. de este preducto

con 1 ge de vromure d. elupinio disucltc en 500 ml.
de ¢&ter de nebtrdéion juriricado. Le moliurtcida se
realizd en un molinc de ucero inoxidable. .1 é&ter
de potreleo emplewde cre une fraccidn de punto da
pw' ghullicidn 10r-1202 ¢,,libre de Nroductos L romdticos,
gus se ukidla purificode wlberioraeunte scrmstiéngdolo
a refluje con wne cleacién ds sodlo y potusio y
destildndelo Ge 1o cleacidén en wns utunlsfern de

\
ardn,

o
-

30, ml cutalizader obbenido por esta molituracidn
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con bolus, se tresludd en wna otméefere inerte & wn
aubcclove cgitadeo, ©l interior del cuai se hiizo mesar

gbtllenc & l& pr.sidn de 50 abmlsfeorus. Lu polimerizicidn

conenzé immediutonente, ¥ 1o bempertliurm en &l sutcclave
O ascentdd con rapidez & 902 C, ul subocleve se conservd

& esta temperstura ¥ la Tresién del cvilenoc = 50 atnés-
Teras, durcnte 15 Loved. Ll pelimero producide se 1ovd
con metenol ¥ se secd, pere rocoger 180 5. de polivtileno

de viscosidud en fusidi o 1972 C. de 1,72 x 10° poises.

10. BJUPLO 5 = Se repitié el procedimiento del Ljemplo 1,
empleendo 5 5. de TiCl ¥y polimerizando
l,82

el etileno & 202 ¢, y 1 atmésfere d¢ presidn,durente

2 horas. V.spubs de levar con netonol se obbuvieron

25 ge da polistileonc ds una VleOSlQ&Q en fusibn
15, e 1702 ¢, de 5,1 x 107 poises.

Ui cutzlizador presurado comoe Se ha

degerito en ¢l Ljemplo 1, pero ennl:undo

3 g. de TiZ1 gse trusludé en unu atmdsferz inerte, a
1,82
wl autecleve con wpiticidn cn el ous sc intredujo etilemno

{
H
i
]
i
¥
!
i
|
;

ac, g 10 ctnboferes o prgsiﬁn. Lo polinmcrizecién empzzd g
limediatumgente, y la tonperetire se elevd o 402 ¢, 4 §
coutinuceids: se imbrodujeron 20C ml. de propileno :
en ¢l sutccleve, gue se calentd & 902 ¢, durcute 16
heres, Be ocbtuvieron 63 ge. de un sbélido Ge propiedades

25, andloges « les del caucho, que se extrajc con &fer E

gz petrolco culionte GO_Uk. nl o wxtreacto soluuvle se i

nrecinit

nectro infrarrojo

O
&4
P

e adlieidy de ebunol ¥
e et . S IR S R E S - ch,"
Gumestnd cue esteba ceonsititvulde oi copolimero de 6%
de vropilenc y 405 de tilence 21 residue estelba

3C . cendbituide en gran parte por polietileno cristalino.
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YT SR >) ANune eccryiente de argdn se cglentd Ticl
& 75092 ¢. éurcntbe 10 Lcrs. Se obbtuvoe una

composlcidi cue reependfe o Lt férimls exfrica TiCl R

1,59
Lo le que ge Grutoron § (,como se indice en el wjemplo
1, ¥y <1 celallicdor ,en wna windsfere incite, se
Trosladd o Wi oLy ccluve con sultecidin, w1 ¢l wue se
inﬁﬂcﬁé ctilene ¢ 1o cresidp de BU etudsferas., la resc-
cidn ds rolimerizacidn se vniicd como se Gesceribe en ol

Elemplo 1 ¥y se obiuvicron 222 . de poliestilenc de una

P

elecidad , el fuvsidfn o W02 C. o 1,28 x 107 peises,

teble 2 gue figure < continuucidn
muestre log efuctos do la pircliz&cién
de ©iCl en distvintas condicionces. Se insrodu;eron
en un nolino de wolss de ucero, eir une atbadsiera inerte,
1,1 g. de o wuestre designads con el neé 1 d- la tublae,
0,6 g de remuro do wlupminio y 100 ml. de éter de
petreleo 1ibre Go impurezas gue colvuvieran asufre.
=1 moline sc ceryd herméticencute y se uizo funcicnur
durente 2ZC hows, Ix pashbe obbtenide. se levéd en un
cutcclave ds 2 litres, en ung wionbsiers incive, con
obxos 500 ml, del misno &ter dg pebrdlec. un dicho
asubocluve se inyecturon 200 ml, dp propileno liquide,

=

Doy mecic doe uns buretd de pr 31on. 2l wutoclave se
congervé & 90¢ C. curvnte 2 horas, dospués de las

cuales pelfimero s8dlido obtenide se 1levé con 4cide
flucrhidrico metundlice ¥y lueso con nebuncl. Se obtuvie-
ron 2,5 g3 Ge poliprepileno cxristelino que el examen
inirarrojo svidencié cue era "igotdotieo®. w1 153 de
este polimero s6lide crt soluble en éter someotido

& I exbracciéi por el método Soxhlet,durznte un weriodo
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sete invento se welara

teoles I, 11, IiI, IV, V, VI, VII y VIII

Lo Tapla I muestra el efecto do

5, halures de cluminio con $itanio met{lico en 1o

zacifn de stlleno. nn lcs experimentos doe

el titanio Tineme . ts dividido se

+8in limitarse,

wor las

siguientes,
distintos
polinsri-
esta fabla,

nolié en molino d= Lolas,

scemebido & condicicnes unserovlias, con wuw selucidn

o &isporsids del neluro en 1CC nl,

de étur dybetrbleo

15, 1libre de oxigenc (punto de soullicidu 10C-12C2 ¢,)

durcrte 9¢ noxwus, en un wmoline do bLoles do

ineridable, Ioo paste cvbenide se trasladd,

-

QaCcero

en atnds-

fera de nitrdgeno, © un wuwitoclave en ¢l cue se ggité
on etileno (vuresza 99,up) cn las condicicnes especifica-
15, das en lo Tubla I. w1l polimerc sélido obtenido

se «isld por ¢l nftodo descrito en el .

Le tabla indice cue el AlBr3

Aumdo

reaccidn con titunio.

=
¥

&
Lo
-

. —p——

m’OlO l .

es whs eficaz que los

nulures de eluwinic, un estas condiciones de

Polirerizas Componeantes del Detalles de la Polipmero
cidr, cataligador pelimerizacién sclido
Teupe- Presidn | ovtenido
] ) reture méxima,
7 2 gns Ti ¢4+ 1.0 gm &1Br g0%e 5C0 1li- 162 gms.
3 vras par
pulgada
cuadreda
8 2 % mi¢1.0" A101.| 2002 |10001i- 4,5 "
bres por
pulgada
cuadrada
& 2 " m +1.0" AL, | 2000 | 1000 1i- a0
bragqaor
e VSR, S — g'ua cvdda f
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Ja Talle I muestra los efectes de le pircli-

zecidn de TiCl .ootés pivolisis se reulizaron en un matraz

3

de silice Gel gue ¢l WiGl dosprondido se elimind en el

nétodo (a) insuflindo wne corriente lenta

del matraz y en el método (b) vomiedudolo

de axgdén a truvés

pror medio de

una vomuu de vacfo. ILeg condiciones de pirolizacidn y

le. composicién de los amaterisles producidos se indicen

en la Pave,

s A S 2

ke B L

& Il

A

————— o
I e A e e e e~ .

Tuestre | Mitodc “de | Tratumicnid Gon ealor Composiciln del meteriali—=
de ' exm;fagelén Penvere. Tiecmpo de Relacion de
meterial] del 0401, | tura celdeo . % Ti % cl ¢l : Ti,
2 e ) BTG — -
1 (a) 6958 32 horas 42,3 54,4 1.74
R {b) 480 4 36 .5 63,0 2.34
3 (D) 475 6 38,0 59,6 2,12
4 (b) 480 6 39,1 59,2 2,05
5 {p) 480 oL 39.6 5042 2.02
6 (1) 475 24 40,0 57.0 1.93
7 () (475 18 lucyo) 40,9 5747 1.91
(550 ) )
8 (1) 550 40 43 .4 835.6 1.67
() 575 42 43,7 53,8 1.66
10 () (450 18 Juego 49,3 - 1439
700 24

B T e L L ST —
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Con respecto 2 lo nuestre ne 4 de la tabla II

8¢ crec cuce ol mutericl mo se pirelizé en gr=do uniforme,
y& que perte de €1 se vewauld slrededor del cuello ael
metraez durcate lu plrclisis, y luego cayé sl interior
del metraz, & la mase del webterial. Se cres por tento

wue este mues! e

O
G

materiel contenia TiCl  con una
o]

(4

relacidn whbmice ds C1 : Ti en el misme, iuferior & 2.
Ias muestzes de los matériales de la Yabvla 11

y de AlBrS, como se especifict en lag Yablas IIL, IV,

VsVo y VIL se possron de los tuvos de conservecidn,

emplecnde eguive ds sulido cue pornitia traslaedarlas

al molino d: bolas on uni ctmésfersa inerte (nitrégeno

o arzdén). Bl nciino de voclas, construido comnletzmente

de ze:ro incxideble, se hauia purgado prévismente de

©

ire, por completo. Be uficdid hidrocerburoe 1icuido

(10¢ ml, ), se cerrd hcrmbticamente ol moliro y se hizo
girer qureate 20 hoves PC Y mecio de rodillos rotaetives.
Kl hidlncurburo liguidoe usado, ers &ter de petréleo
(punto d¢ ebullicibn 1C0-1209 ¢,) que se habie purificedo
sometiéndolo & reiluje en une ctmbésfers de nitzdgeno,
sobre ww aletcidn de sodlo y potasio; se conservd

en utmbsfers de nit:égeno. wl producto molido se

Ailuyé luego hagte uwn velumen totel de un litro, con més
hidrocarbure licuido, y se cargé\en un autoclave con
agiteder, ponileinde gren culduedo en 1a_expulsién del
aire. Desrués de wffudir el cabaliszudor,se cerrd el
autocleve Norméticama e y se hizo entrer etileno haste
obtener una presids de 21 kg/em2 (= 202), Si la

bolimerizacibén no se reulizaba limediatam.aite y8e calen-

taa el wuboclave ,puro si se rewlizaia una polincrizacidn
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rdpida, exe precisa la refrigerzciln, Ia calefaccién y/o 1a
refrigeracidn, 8¢ swduzbt de &l medo cue se conservars unz
temperature de 9C¢, 3i la presidn en ¢l cutoclave caia
nor debvaje de 24,5 kg./cn2 se introdicis més e“i:i].enol. Después j
e de 2 heras, se enfzié el uuboclave ¥ se dojé escupar el
mondieroe no rewcclonuGo. wl polinero se lovd periectumenie
con metanol y se socd el wa estufa en vaclo. un las Taelblas
IrY, Iv,v, vI y VII si;uientes, el reudiniento o prcduc—
cién de polimaro se expresa en sramos de pelimero obtenido
10, por gramo de titanio empleado y la viscosidad del
polimero fuidido, se indica en poises a 1972 C.

T A B L A __TIII,

e ) - . -
Polimeri-| Producto de nircligis Peso Polimero
zacildi, JTuestre. Helacion reso | 4lBr Froduccidn  Viscosidad en
Cl ¢ Ti, usuado| usadd. fusidn,
o Y - £ U N S
: : ' 5
10 Ticly | 3 .0.872| 1.078 3 1.75 x 10
A < A 5
11 2 2.54 0.724 | 1.032 65 1.89 x io
12 3 2.12 0797 | 1.005 11 Z 10 .
15 4 2.0 | p.745 | 1.009 245 5.4 x 10,
14 " " 0.344 | 1.012 352 6.55 x 10
5 | | \ 4
15 5 2.02 0.741 | 1.037 89 4,6 x 10
16 6 1.93 £.801 | 0.994 209 o,
17 7 1.91 0.308 | 1.054 633 5.35 x 10
. . 4
18 ! " 0.290 | 1.010 500 8.95 x 10,
R 8 1.67 0.590 | 1.020 646 8.25 x 10
20 " " 6,300 | 1.180 787 5.15 x 10
: s - 4
21 " " 0.190 | 1,050 1360 < 10
) , ' 5
= 9 1.65 0.518 | 0,991 569 245 x 10
25 10 1.39 1.018 | g.985 198 -
34 " | . 0.459 i.051 388 .

[ RSP
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Polimeri- Cataligodor Polimero
zacién iego %e material Feso AlErs Produccidn Viscosidad en
e la Table IX Oy i
2 & fugién,

=7 0.78 Te 4l 104 2,45 x 10
28 0.77 0.81 270 1.73

M
s
O

29 0,74 0.99 284 243

30 05 - ‘¥1,06 283 1.73

WK M
=
O

31 n.75 1.47 260 1.27

10

e

59 0.75 2,99 151 5.25

. 33 0,74 5,00 15 .| 3.2 x 10°
A, -t e e i o e o e i s o e s 2+ it o e ettt et 0~ e m

n el experimento norcudo ¥,el producto de pirclisis se molid nor si
mismo y Jusge se wdidié el nlEr3 cuando el preducto molido se cargd en
el autoclave,

D A DT AV,
Polimeri-~ Cataligador
zacién Peso de meterial Peso Llir, FPolinexro.
9 de lu Tabla II, e O Produccidén Viscosidad en
R SRR - S — B Tusifn, |
. Y ; 8
34 0.78 0.00 75 2.4 x 10
35 0,43 0,00 45 4,05 x 108
Ll , ‘ ‘ {? »
36 N,301 0.274 ‘ 20 4,25 x 10)
57 0,506 0.511 154 1.25 x 10°
; | ’ <
58 : 0.299 0780 ‘ 555 . > 10
i . ’ ’ S
39 : 0,518 D0.961 569 2,5 x 10
| o .
a2 | 0.514 5.11 6. ' 3.55 x-108 ;
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Yolimeria
zzeidn

o
N

&

z
Cutalizudor

7 de l& Tebla IT

S - 1. ——n

2.298
0.344

0,200

O vy

£.519

12,

-

[ e i b e i o - W e b - it

Teso de muberial Pesgo LAlBr

Eo 3

Rk SIS UNVISU IR I

0.994
1.CGCL
5117
3.121

e . . e e~ o

Folimero
Produceidn

Viscosidad en |
fusién, i

i

iy < s o el

"

‘ S
1.15 x 10
5
x 10
6
1.03 x 10 §

<: :Lo4

1.0

o - st - e -

Tas volimeriztelones de le. talla VI anterior, se realiza-

ron como anteriormente se deserive, excevto las polimerize-

clones 44 y 468. sn sllas, el producto obbtenido moliendo en
melino de volas, se diluyé con
luego se dejéd repogur haste que se hubo depositade el

comvonents sdlido.

la mayor narte de

disuvelto. =1 s61ido
litro de cisclvente y se utilizé peru catalizer polimeri-

zzclones de e¢tlleno, come prévismente se descerite.

la

¥

"

59 1itzo de

centinuecidi se extrajo y dssechd

disolverite, ¥y

fase liquide,cue contenie A1Br , {

3

restante velvid & dispersarse en un

sn todés las operacicines asteriores se excluyé el aire

poy completo.
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Polimeriza- Catalizzdor |
¢cién, Peso de meterial ~ Huluro| Peso dd Polimero
¢ de la Tebla 11, halure | Produccion Viscosidad en
Ee Se fugién.
an 0.43 lada | Nada 45 4,05 x 108
' 6
48 C.294 AICL 0,512 110 1.6 x 10
3 4
49 0.508 4161 | o793 | 140 L 1w
3 : 5
50 0.3518 Albr 0.991 569 2.5 x 10
3
51 0.411 AlI 1.663 | 83 2,95 x 107
3

Tos detulles de los polimeros obtenidos vor

el procedimiernto dc este invento, se indican en la

Tabla VIII.

— o ieny.

Polimiro de| YTeso (a)
polimeriza~| especifico
cién. a 202 ¢,

19 0,957

29 0.953

30 0.958

(2)

(o)

e —— .
e S TSRS PIEU VTN

&1 pesgo especitico

o v ]

T & B L A VIIL.
"oristelite” Tensién de rela-(b)
Punto de fusidén| jamiento,livra por
a8 ¢, pulgada cuadrada.

a 252 ¢, a 1002 ¢,
127 - 135 5,000 1,200
127 - 132 4,500 1,300
127 - 132 5,000 1,300

-
s&

Indice de
flvencia en
fusidn.
ALBEY O ASTH

~4

e s i < e e et et s e et remtarentind

1

0.2

A

0.5

midié en mueghres enfrisdas

desde immedlatemente debejo de sus punbos de
fusién , = 0,32 ¢./ min.

Ia tensidn se a@licé midiendo la tensidn de
relejaniento, o 37% por segundo,
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Descrita suficientemente lz naturaleza del
invento, usl como Ja miners de realigurlo en la prdetica,
debe hacerse congstur cuc lag disposiciones antericrmente

O indicudas son suscepbibles de modificucicnes de detulle, en
curnto no slteren su rrincipic fundumentsl. Tumiien se huce
constar gque el invento corresvonde v unc scolicitud de patente
pregsentuda en Inglaterra con Fecha 27 de marzo de 195%,

n? 9.985,acogiéndose, por lo tanto, & los beneficios gue
16, conceden los Convenios Intermacionsles en vigor y siendo
lo que constituye le esencia del referido invento y por lo
que se¢ sollicite Putente de Invencilén,por 20 aiics en Lispaiia:
"Procedimicito de polimerizacidn de hidroctrburos que
comtengan el grupo vinilo"; caracterizéndose wnor lo
15, siguiente:

12.,- Procedimiento de polimerizacidn de
nidrocurburos cue comtengan el grupo vinilo, caracterizado
porcue el nidrocariuro ¢ none on contacio con titanio

metélico tratudo con cloeruro, oromuro o ioduro de sluminio.

2y, 22.- Procedini abo,segun lo especificado en
la reivindicucidn 1la, caracterizado porque -1 titanio
metdlico se cncuentry en estude pulverizado ¥ limpio, ¥,
con vrerersncle, edravissi un tumiz n® 100 de las normas
briténicas ccerrientes.,

25, 32.- Procedimicnto de polimerizucidn de hidro-

cerburos cue combengan €l grupo vinilico,carscterizedo porque
el hidroc&rburo se pone en contacto con un materisl gue
cenfengd vne composieléll ¢ clomro, bromurc, o ioduro de
titunio, dv wna relscldn etdémice de halogeno & titanio,

3, inferyior a 2 ¢ 1,
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42 ,- Proccdinserto,segur lo especificado
en le rceivindlcacidn 32, camcterizade porque el
materizl citado ge trat: con cloruro,bromuro o ioduro de
aluminio.

52,~ Procecdiiento,sesun 1o especificado en
lag relvindicicicnes 32 o 48, coructerizdndcse poroue
el ueluro de titunio es cloruro dz titanio

62,~ Procedinie.bo,ssgun lo egpecificudo en
cuglouiers de las reivindlcuclcnes 32 u 53, caruchberizado
rorcue €l material citado tiene wnw relocidin «tdmica de
haldégeno o ti Jn:Lo inferior « 1,95 3 1.

'79.- Procedimiento,segun lo egpecificudo en
cualculiere de las reivindicacionsg 3% a 68, carecterizado
porcue el nmuterisl citade tlene unu w,ldc' 1 whdinica de
nelégeno & titunie no inferior a 1,5 : 1.

82,- Procediziento,sesun lo eg pc,c;u?lc do en
cualcuiera 4. lag reivindicaciocnes a:teriores, carsctasri-
zade porque ol titunio metdlico o el material de halogeno-
titanio =& muele on presenciz del halure de gluminio,
con preierenciz en presencia del Lwluro do alupinio
dlauelto en un mdidrecurburo licuide.

92 .- Procedinzento, segu lo especificado
en lo reivindicucidn 72, cuructorizedo porgue la molianda
Se r.elize en un melino de bolas de acero.

102 .- Frocedimiato,seglin 1o especificado

en cuclcviera 4 las reivindicociones anteiior.s, oaraoteri-
zado por e>licarse o presenciu de mn hidroearburo 1iguido.
112.- Procedimie. to,segun lo especificado

la relvindicccién 108, carveborizado porwue el hidro-

carbure licuide estd libre de ilmpurszas cue

contengan azufre
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¥y, con preferencia. es un hidrocarbure zlifdtico liquido.
122,« Procecinmientc segdn lo especificade en

-
H

cvclquiere de lus reilvindicuciones anterioxes, caructeri-

2

zeedo' vorcue el nwlure de (Juminic es el bromuro de aluminio.

152 ,~ Procediniembe,segum lo especificade en
la reivindicacidn 128, coxucbordzode nerque 1 titendo
retflico o meb.riuvl de titanio/helcgeno se trate con una
gclucidn de vremuro de wluminio ar un unidrocarcuroe gue
combengu,per 1o menes €L,75 . por 1litzo ue Dbromuxo
de aluminio,

142 Procedl: -Ato segun le especificade en
ls roivindicucidn 15%®, carccterigudo worgue el sdlido
obbtenide despuds &7 trotuudento citudo se separa 4:l
1icvido restorte, antes de poncerse on contacho con un
pldroc robure cue cowmbeng. ¢l grupo vinilc.

152.- Precediniento, segunr lo especificido en

la reivindicecién 138, caructerimudo porcue la mencicnada

(o

sclucldn se itromure de eluminio, no contiene més de
1,5 ge.poxy litzo

188~ Froce dimientc d: nolinmerizacién de
higrocurburcs cue combungen el grunc vinile ;3 tal ¥ como
quede Uustunc;almenue descrit to en la presente nemoria,

cve congtu de dieciocho nojas,esgritas &, méquina por uns

gole car.

PP
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