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por "PROCEDIMIENTO PARA MEJORAR MS PROPIEDAISS DE MS PC&I- 

01EFINA8 DE BAJA PRESION", a favor de la  firma alemana CHE­

MISCHE WERKE HUPS AKTIENGESEDPSCHAFT, domiciliada en MARL 

(Kreis Recklinghausen).- Alemania.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Pa presente invención se re fie re  a un procedimiento pa­

ra. mejorar las  propiedades de las polio le finas de baja pre­

sión.

Das polio lefinas llamadas ^de baja presión", que se ob- 

5. tienen pollmerizando defin as , en particular etileno, oon

presiones y temperaturas relativamente bajas en presencia de 

catalizadores de polimerización formados a base de combina­

ciones de los grupos secundarios IV a Vi del Sistema Perió­

dico, incluidos el torio y el uranio, con aluminio metálico, 

10. hidruro de aluminio o combinaciones orgánicas del aluminio,

del magnesio, del zinc, o de los  metales alcalinos o bien con 

metales alcalinos, contienen por la  regular impurezas consti­

tuidas por combinaciones de lo s  metales presentes en los cata­

lizadores, de las cuales hay que exonerarlas previamente. Para 

15. purificar las  po lio lefinas de baja presión se ha propuesto el
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tratarlas con alcoholes lo  mas anhidros posible, asi como oon 

soluciones alcohólicas o acuosas de ácidos. Por medio de es­

tos procedimientos se logra ciertamente disminuir de manera sa­

tis factoria  el contenido de cenizas de las po lio lefinas de ba­

ja presión# Sin embargo, al trabajarlas a temperaturas eleva­

das las  polio lefinas de baja presión asi purificadas adolecen 

de la desagradable propiedad de ataoar por corrosión, y en oca­

siones llegar a inu tilizar, las  máquinas elaboradoras, los mol­

des y las  herramientas# Este ataque se deriva probablemente de 

vestigios de impurezas perjudiciales que no es posible elimi­

nar con los medios conocidos#

Se ha descubierto que se pueden mejorar ventajosamente las 

propiedades de las  polio lefinas de baja presión purificadas 

con alcoholes anhidros o con soluciones alcohólicas o acuosas 

de áoidos si se tratan la s  polio le finas de baja presión con so­

lucionéis de materias alcalinas, oon adición en determinados ca­

sos de combinaciones epóxidas o alcoholes acetilénicos# Por ma­

terias alcalinas se entienden de preferencia hidróxido sódico, 

potásico y l i t ic o ,  amoníaco, etanolaminas, además de sales al­

calinas de sosa, potasa y l i t i o ,  en particular los me t ila  tos, 

e tila tos , propilatos, etc. Estas material alcalinas se agregan 

en cantidades de 0,1 a 3% en peso, referidas a la  polio lefina 

de baja presión en bruto, y mas ventajosamente en solución de 

0,05 a 1%. En calidad de disolvente puede emplearse sencilla­

mente el agua, pero también pueden u tiliza rse  en casos dados 

alcoholes in feriores, como e l metanol, e l etanol, el propanol, 

etc. Para lo s  alooholatos alcalinos únicamente mereoen consi­

deración oomo disolventes los alcoholes# El empleo de alcoho­

le s  como disolventes se recomienda particularmente cuando la 

eliminación de la s  impurezas procedentes de lo s  catalizadores
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se realiza en las  po lio lefinas de baja presión por tratamien­

to con alcoholes. En este caso es posible agregar directamen­

te las  materias alcalinas a los alcoholes que se emplean para 

lavar la sp o lio le fln a s  brutas de baja presión y que se añaden 

a la  suspensión que se produce durante la  polimerización de 

po lio lefina de baja presión en el disolvente o diluenta emplea­

do o bien en la  po lio le fina  bruta de baja presión separada del 

disolvente o del diluente después de la  polimerización. Si se 

emplean soluciones acuosas de la s  materias alcalinas es conve­

niente hacer seguir e l tratamiento de las  polio lefinas de baja 

presión con estas soluciones a. la purificación con alcoholes lo 

mas anhidros posible o con soluciones alcohólicas o acuosas de 

ácidos. Después de tratarlas con soluciones de materias a lca li— 

ñas# la s  po lio lefinas de baja presión se lavan con agua o con 

alcoholes; quedan entoncas aptas para la  elaboración ulterior 

y ya no atacan mas las máquinas elaboradoras, moldes e instru­

mental, por oorrosión.

la  acción de las materias alcalinas mejora notablemente 

con pequeñas cantidades de combinaciones epóxidas o alooholes 

acetilénicos. En calidad de combinaciones epóxidas resultan par­

ticularmente apropiadas las de alto punto de ebullición, como 

éter gliooldjglloórioo, éter dodecilglioérioo, éter ootadeoil- 

g licérico , éter 1,3-butanodioidiglioérico, etc. Alooholes ace- 

tilén ioos apropiados son el 3,6-dimetiloctin-4-diol-3,6, el 2,5- 

dimetilhexin—3—diol—2, 5, el etinilciclohexanol, e l e t in ild io i-  

olohexanol, el 2y7-dÍmetil-ootadiin-3,5"diol-2,7, etc. las  com­

binaciones epóxidas o lo s  alcoholes acetilénicos se agregan con­

venientemente a las soluciones de materias alcalinas en cantida­

des de 0,01 a i%, referidas al po lietileno . Su presencia exclu­

ye con seguridad el ataque a log  moldes por las polio lefinas
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de baja presión tratadas de ese modo# aun en el oaso de que 

se haya disminuido la  cantidad de las  materias alcalinas a 3% 

y menos# en relaoión con la  po lio le fina  bruta de baja pre sidn.

Ejemplo 18.*- Se poi ima rizan a una temperatura de 50 grados# 

aproximadamente, y una presión de 1#5 atmósferas# en el curso 

de una hora y media# 200 partes en peso de etileno en 1000 par­

tes en peso de isopropiloiclohexano# en presencia de 2,5 par­

tes en peso de monocloruro de dietilaluminio y 3,5 partes en pe­

so de tetraoloruro titán ico. La suspensión que se obtiene de po­

lie t ilen e  bruto de baja presión ea isopropiloiclohexano se tra­

ta con una solución de 10 partes en peso de isopropilato eódi- 

oo en 1000 partes en peso de isopropanol y se agita durante una 

hora a temperatura de 20 a 30 grados. A continuación se aspira 

el polietilene de baja presión purifioado que se ha obtenido y 

se le  la ta  con 500 partes en peso de metanol, y por último,

2000 partes en peso de agua. Se obtiene un polietilene de baja 

presión con un peso moleoular de 60000 y un contenido de ceni­

zas in ferior a 0,01%# el cual no ataoa las  máquinas elaborado- 

ras n i las  formas o moldes durante las operaciones.

Sjemaío_ga.- Se polimerizan 200 partes en peso de etileno 

siguiendo las indicaciones del Ejemplo 1&, paro con la  diferen­

cia de que se emplea para, disolvente o diluente 1300 partes en 

peso de iscpropiloiclohexano# y la  suspensión de polietilene 

de baja presión que se obtiene se trata durante una hora a tem­

peratura de 20 a 30 grados con 1200 partes en peso de isopro­

panol anhidro. Se aspira el po lie tilene de baja presión pu rifi­

cado que resulta# se le  lava con 500 partes en peso de metanol 

y a continuación se le  calienta durante una hora bajo re fr ige­

ración por reflu jo  con una solución de una parte en peso de hi— 

dróxido sódico en 2000 partes en peso de agua. Acto seguido
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se aspira y se lava con agua. El polietileno ge baja presión 

que se obtiene presenta un peso molecular ge 70000 y un conte­

nido Ae cenizas in ferior a 0,01% y al tracajarlo a temperaturas 

elevadas no muestra huella alguna ge atacar los  molges.

, 3 . ^ Si po lietileno de baja presión que? conforme 

a las indicaciones gel Ejemplo 2B, se ha obtenido a base de 

200 partes en peso de etileno y se ha tratado a temperatura ge 

40 a 50 gragos con 1200 partes en peso de isopropanol anhidro, 

se lava con 500 partes en peso de metanol y se trata durante 

una hora, bajo refrigeración por re flu jo , con Mna solución de 

una parte en peso de hidróxido sódico y una parte en pego de 

éter 1.3*-butanodiol-glioérico en 2000 partes en peso de agua,

A continuación se aspira y se lava con agua. Se obtiene un po li— 

etileno de baja presión con un peso molecular de 65000 y un 

contenido de cenizas in ferior a 0,01%, e l cual no da indicio 

alguno de que ataque los  moldes#

4***" El polietileno de baja presión obtenido por 

polimerización según las  indicaciones del Ejemplo IB, a base 

de 500 partes en peso de etileno, se calienta, después de sepa— 

x&3?lo del disolvente o en su caso del diluente empleado en la  

polimerización, con una solución de 30 partes en peso de tr ie— 

tanolamina en 3000 partes en peso de metanol anhidro, durante 

una hora y bajo refrigeración por re flu jo . Se aspira el po li­

etileno de baja presión purificado que asi resulta, se le  la ­

va oon 1000 partes en peso de metanol y se le  agita durante 

una hora a temperatura de 20 a 30 grados con una solución de 

2,5 partes en peso de 2,5-dimetilhexin*-3*-diol-2, 5 en 3000 par­

tes en peso de agua. A continuación se aspira y se lava con a- 

gua# Se obtiene un polietileno de baja presión con un peso mo­

lecular de 60000 y un oontenidc de cenizas in ferior a 0,03%,

- 5 -
45544
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-el cual no da señal alguna ge que ataque lo s  moldes.

Ejemplo 5B.- Se polimerizan 200 partes en peso ge et lleno 

siguiendo las  indicaciones del Ejemplo 13 y la  suspensión ob­

tenida de polietilene ge baja presión se trata durante una ho- 

5. xa a temperatura de 60 a 65 gxagos con 800 partes en peso de

áoigo clorhídrico metanolizago al l(%. Se aspira el p o lie t ile ­

ne purificado# se le lava con 500 partes en peso de metanol y 

a continuación se le calienta durante una hora, bajo re frige­

ración por reflujo# con una solución de una parte en peso de 

10. higróxigo sódico em 2000 partes en peso ge agua# luego se aspi­

ra y se lava con agua. El polietilene obtenido presenta un pe­

so molecular de 60000 y un contenido de cenizas in ferior a 

0,01%% al trabajarlo no ga indicios de atacar los  moldes en ma­
nera alguna.

15. Bjenplo 6í.<- Se polimerizan# siguiendo las indicaciones

del Ejemplo IB# 200 partes en peso ge etileno# se aspira el po­

lie t ilen e  ge baja presión obtenido# se le lava con 100 partes 

en peso de metanol y se le calienta durante una hora bajo re­

frigeración por reflu jo  con una solución de 10 gramos de áoi- 

20. do oxálico en 1000 partes en peso ge agua. El polietilene así

purificado es aspirado y se le agita durante una hora a tempe­

ratura ge 70 a 80 grados con una solución de un gramo de olea­

to sódioo en 1000 partes en peso ge agua. A continuación se as­

pira y se lava con agua. Se obtiene un polietilene con un peso 

molecular de 60000 y un contenido de cenizas in ferior a 0,01%, 

el cual no da indicio alguno de que ataque los  moldes.

$

25.
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N O T A

Heoha la  descripción del presente invento lo  que se decla- 

ra como no practicado n i puesto en ejecución en España, compren­

de la s  reivindicaciones siguiente si

1. *- Procedimiento para mejorar las  propiedades de las  po li- 

olefinas de baja presión, purificadas con alcoholes anhidros o 

con soluciones alcohólicas o acuosas de áoidos, caracterizado 

por e l hecho de tratar las  po lio lefinas de baja presión con so­

luciones de materias alcalinas, con adición en ciertos oasos

de combinaciones epóxidas o alcoholes acetllénicos.

2. *- Procedimiento para mejorar las  propiedades de las  po li­

olefinas de baja presión#

Según se describe y reivindica en la  presente memoria que 

consta de siete hojas foliadas y mecanografiadas por una sola 

cara.

Madrid* a 25 de Noviembre de 1953.

CHEMIS3HE WERKE HUIS AKTimGESEUSSHAFT. 

pt a#
.iAHMg !SESN MiRaUá*
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