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HEHDHIA DESCRIPTIVA 

para s o l ic i ta r

P A T E N T E  DE I N V E N C I O N ,  

e n

E S P A Ñ A  
por VEINEE años

a nombre de TECHNOPLAST-SPINDLER A.G., entidad suiza, estable­

cida en Buoohs, Suiza, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE POLVOS DE POLIETILENO 

SECOS FINAMENTE DIVIDIDOS Y FLUYENTES".-

La división fin a  y la  obtención de polvos secos y f lu ­

yentes de materias de a lto  peso molecular, especialmente de po- 

l ie t i le n o , es técnicamente de gran importancia para la  prepa­

ración de dispersiones y para fines de es tra tifica c ió n . El po- 

5 lie t ile n o  sólido tiene la propiedad de que no puede tritu rarse  

nada más que de manera inoompleta por vía mecánica, p .e . ,  me­

diante molienda, y además, de que sundnistra con e llo  polvos, 

que debido a la  estructura irregular y de cantos vivos de sus 

diversas partícu las, resultan inapropiados, p .e . para la  e s tra - 

10 tifio ao ió n  uniforme con ayuda de dispositivos estratifioadores 

usuales.
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Es conocido e l disgregar materias de alto peso molecu­

la r , para convertirlas en pequeñas partícu las, disolviéndolas 

en un disolvente y enfriándolas a continuación lentamente, mien­

tras se ag ita  al misiao tiempo vivamente. Es importante en esta 

forma de procedimiento, el que el enfriamiento de la  solución 

de la  materia de elevado peso moleoular, se rea lice  lenta y 

uniformemente, para conseguir en cada oaso tan sólo una sobre­

saturación insignificante de la  solución, y con e llo , e l que 

únicamente precip ite una pequeña proporción de la  materia só­

lid a  de alto  peso molecular por unidad de tiempo, a s i oomo tam­

bién la  fuerte agitación simultánea, con la  cual se consigue 

que la pequeña proporción de materia sólida obtenida, resulte 

dividida en e l  mayor número de partículas individuales. Los 

inconvenientes de este procedimiento son conocidos. El en fria­

miento lento de la  solución de la  materia de alto  peso moleou­

la r  constituye ya un proceso que exige mucho tienpo; pero apar­

te  de ésto, se precisa también una considerable energía mecá­

nica para e l  removido rápido de las soluciones, más o menos 

viscosas. Además es muy d if íc i l  la  obtención de la  materia seca, 

finamente distribuida, y teniendo en cuenta puntos de v ista  eco­

nómicos, resulta incluso imposible en la  mayoría de los casos, 

ya que el líquido no puede ser eliminado en fr ío , p .e . median­

te  f i ltra c ió n  o prensado, nada más que de manera incompleta, es- 

tanto ligado e l  secado absoluto a un considerable oonsumo de 

tiempo y a pérdidas de disolvente. Así es sabido, que e l p o lie- 

tilen o  precipitado desde disolventes, no puede ser liberado en 

fr ío  nada más que a lo sumo hasta un contenido residual de l í ­

quido de 30 -40 % en peso del disolvente. La proporción de l í ­

quido residual en e l p o lie tilen o , no puede ser eliminada nada 

más que lentamente, por evaporización a temperaturas re la tiv a ­

mente bajas, ya que, a temperaturas más elevadas, se produoiría



una nueva solución y con e llo , un encanecimiento del p o lie t i-  

leno.

ha sido propuesto también ya, a l p recip itar p o lie t i le -  

no desde una solución en un disolvente, mediante la  adición de 

g un no disolvente, al mismo tiempo que se tr itu ra  por vía mecá­

nica. A este respecto se agrega a una solución ca lien te  de po- 

l ie t ile n o , bien sea en caliente o bien después de enfriada, un 

no disolvente en cantidades ta le s , que la  materia s in té tic a  sea 

precipitada en forma de partículas pequeñas. El inconveniente 

10 de este procedimiento reside en que se precisan considerables 

cantidades de disolvente y en que no puede darse a l procedi­

miento forma económica. Por una parte, a saber, únicamente se 

consigue separar en fr ío  una parte de la  mezcla de líquidos, 

según se ha mencionado ya, y por otra parte, hay que volver a 

15 separar, p .e . mediante d estilación , la  parte de líquido sepa­

rada para poder u tiliz a r la  en una fase siguiente del procedi­

miento .

El invento se re fie re  a un nuevo procedimiento para la  

obtención de polvo de polietileno seco, finamente distribuido 

20 y fluyente, que se caracteriza, entre otras oosas, por su gran 

economía, sen cillez  de realización y su aplicación a cantida­

des de p o lietilen o  todo lo grandes que se deseen.

El objeto del invento es un procedimiento para la  ob­

tención de polvos de p olietileno secos, finamente distribuidos 

25 y fluyentes, empleándose disolventes orgánicos, procedimiento 

que se caracteriza porque el p olietileno de partida se d isuel­

ve a temperatura elevada en una mezcla de disolventes del po­

lie t ile n o  y no disolventes del mismo, de un punto de ebullición  

más elevado en comparación con los disolventes, a continuación 

30 de lo cual se d estilan  a temperatura elevada por lo pronto en



esencia los disolventes, hasta prácticamente su eliminación to ­

t a l ,  y sólo entonces se destilan las partes restantes de los no 

disolventes, ¿mientras que durante la  d estilación  se trabaja a l 

mismo tiempo bien la  masa sólida resultante del p o lietilen o , 

que contiene líquido, fragmentándola y removiéndola constante­

mente.

Jomo no disolventes se emplean en e l procedimiento de 

acuerdo con el invento, especialmente aquellos compuestos or­

gánicos, cuya temperatura de ebullición  sea al menos 103, y 

preferentemente a lo sumo 70 -  803, especialmente 40 -  603, su­

perior a la  temperatura de ebullición del disolvente, ns pre­

fe r ib le  u tiliz a r  no disolventes, cuya temperatura de ebullición 

queda en la  gama de alrededor de 90 -  1003 hasta aproximadamen­

te  1703, preferentemente entre 120 -  1803. Como disolventes se 

da preferencia a disolventes del p o lietilen o  que hiervan en la  

gama de alrededor de 70 hasta aproximadamente 1503, p re fir ién ­

dose especialmente una temperatura de ebullioión de alrededor 

de 7ó -  aproximadamente 1203.

En principio pueden emplearse todos los disolventes pa­

ra e l  p o lie tilen o , siempre que sus teiiq?eraturas de ebullición 

se hallen por debajo de las del no disolvente empleado a l mis­

mo tiempo, y preferentemente dentro de las gamas de ebullición 

indicadas, Se da especial preferencia a los hidrocarburos ha- 

logenados, ta les  como e l tetracloruro de carbono, el tr ic lo ro -  

e tilen o , el percloroetileno o sim ilares. Estos no solamente 

proporcionan buenos resultados en la  disgregación del p o lie t i le ­

no bruto, sino que se u tilizan  también con especial ventaja, por 

ejemplo, para la  seguridad del serv icio , dada su incombustibi­

lidad.

Pero también otros conocidos disolventes para e l  p o lie -



!¡

t i l e  no, p .e , los hidrocarburos aromáticos, ta le s  como e l ben­

zol, e l to lu ol, e l  x i lo l  o fracciones de hidrocarburos d iso l­

ventes del p o lie tilen o , pueden ser utilizados de aouerdo oon 

e l invento. Como disolventes para e l  polietilen o  se entiende 

5 en general, de acuerdo con el invento, cualquier liquido orgá­

nico, que a temperaturas elevadas, proporcione con el p o lie t i­

leno sólido soluciones claras.

También para los agentes no disolventes puede decirse 

que, en principio, pueden u tiliz a rse  todos los no disolventes 

10 para e l  p o lietilen o , siempre que su temperatura de ebullición  

se halle por encima de la  temperatura de ebullición  del d isol­

vente empleado al mismo tiempo. Se da preferencia como no di­

solventes a los compuestos orgánicos, cuyas temperaturas de 

ebullición se hallen dentro de las gamas de ebullición anuncía­

le  das, prefiriéndose especialmente los compuestos orgánicos oxi­

genados, p .e . alcoholes, éteres o alcoholes éteres. Como alco­

holes pueden emplearse p .e . alcoholes a lifá t ic o s , ta le s  como 

e l butanol o éteres de alcoholes superiores; en especial se 

prefiere la  u tilización  de semi-éteres del g lic o l , preferente- 

30 mente g lic o l m etílico , e t í l ic o ,  propílico o b u tílico . Ahora

bien, no disolventes u tilizab les  de aouerdo con el invento, son 

también otros compuestos orgánicos oxigenados, p .e . las  ceto- 

nas o también los aldehidos. Otra clase de no disolventes son 

p .e . los hidrocarburos parafinados a lifá tio o s  o mezclas de ta -  

35 le s  hidrocarburos, p .e . bencinas de petróleo, que preferentemen­

te  hierven en la  gama de temperaturas citada para los no d iso l­

ventes. Bajo la  denominación de no disolventes para e l p o lie t i­

leno debe entenderse en general, de aouerdo oon e l invento, cual­

quier líquido orgánico, que no sea capaz, a temperaturas eleva- 

50 das, por debajo del punto de fusión del p o lie tilen o , de d iso l­
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ver e l p olietileno sólido para formar una solución clara .

El procedimiento de acuerdo con e l invento se diferen­

cia de los conocidos procedimientos de división de materias de 

elevada peso molecular, que consiguen la  distribución fina me- 

5 diante enfriamiento lento y sobresaturación in sig n ifican te , a l 

mismo tiempo que se ag ita  rápidamente por vía mecánica, en los 

procesos reactivos que provocan la  división fin a  del p o lie tH e­

no y la  conservación de esta distribución fin a . Mientras que 

en los procedimientos descritos la  disgregación se consigue rne- 

10 diante una influenciación f ís ic a  o alternativamente mecánica, 

se aprovecha, de acuerdo con el invento, de manera ingeniosa 

la  actividad química del no disolvente para e l p o lietilen o , pa­

ra fin es de la  distribución fin a , ^sta  distribución o división 

fina del p olietilen o  de partida, por lo tanto, es fundamental- 

15 mente independiente de cualquier influenciación f ís ic a  o mecá­

n ica, es decir, la  disgregación del p o lietilen o .

De acuerdo con e l invento, e l  material de partida se 

disuelve a temperaturas elevadas, por lo  pronto en la  mezcla 

de disolventes y no disolventes para e l p o lie tilen o , don e llo  

20 se consigue una distribución uniforme del p o lietilen o  a tra ­

vés de toda la  solución y con e llo , una puesta en contacto di­

recto entre las diversas cadeneta de p o lietilen o  y e l no d iso l­

vente. Gracias a la  elección de las temperaturas de ebullición 

del disolvente y del no disolvente resu lta  posible, de acuerdo 

25 con el invento, e l  d estila r  ya a continuación primera y sustan­

cialmente e l disolvente de la  solución de p o lie tilen o . don e llo  

no se ve influenciada la  fin a  distribución y la  mezcla del po­

lie t ile n o  y e l  no disolvente. Cuando se ha extraído una can ti­

dad suficiente de disolvente de la  mezcla, comienza a predomi- 

30 nar la  acción del no disolvente, de modo que precip ita el po-
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l ie t i le n o . Debido a la  distribución y mezcla completamente uni­

formes e intimas del polietilen o  y e l no disolvente en la  solu­

ción, a l precip itar el p o lietilen o , cada una de las partículas 

de p olietilen o  precipitadas es rodeada inmediatamente por una 

5 envoltura de líquido ya no disolvente, provocándose con e llo , 

por una parte, una distribución extremadamente fina de las  par­

tícu las  de p o lie tilen o , mientras que por otra parte se impide 

que estas finas partículas se conglomeren formando granos ma­

yores. Sustancial es, por lo  tanto, e l que la  distribución fina 

10 y la  protección de las pequeñas partículas se consigue y se con­

serva independientemente de toda influenciación meoánica o f í ­

s ica  de la  materia de alto  peso molecular precipitada, y s í  tan 

solo por la  acción química del no disolvente. De la  mezcla ob­

tenida de p olietileno y mezcla de líquidos, se puede extraer 

15 ahora ya la  parte de disolvente todavía presente mediante d esti­

lación , mientras que se deja por lo pronto una cantidad su fi­

ciente del no disolvente como protección de la s  finas partícu­

la s  y hasta que no se ha eliminado prácticamente todo el d iso l­

vente, no se extrae la  parte residual del no disolvente, sin  

SO que ahora haya que temer ya que las finas partículas se conglo­

meren.

Es importante para la  eliminación del disolvente en la  

fase primera, e l que en la  precipitación del p o lietilen o  se man­

tenga lo más ampliamente posible una distribución uniforme del 

25 no disolvente sobre las partículas de p o lie tilen o . Para e llo  es 

preciso que durante la extraoción del disolvente, la  masa s ó li­

da de polietilen o  obtenida en la  precip itación, que contiene l í ­

quido, sea bien trabajada mecánicamente, fragmentándola y remo­

viéndola. S i se omite este trabajo mecánico simultáneo, antoh- 

30 oes se comprueba, que no pueden obtenerse polvos sa tis fa c to r io s .
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Este trabajo mecánico de acuerdo con el invento, se diferen­

cia  fundamentalmente en su clase y sign ificación , de la  agita­

ción mecánica durante los conocidos procedimientos de precip i­

tación. Mientras que en éstos e l movimiento ha de ser tan vio­

lento, que a las diversas partículas se transmite un efecto 

de fuerza mecánico, fragmentándolas, pueden emplearse, de acuer­

do con e l invento, dispositivos de marcha relativamente lenta , 

en los que no se ejercen acciones sobre las diversas partícu­

la s , sino que la  to rta  de polietilen o  obtenida, húmeda y s ó l i ­

da, es fragmentada de manera suficiente durante 1.a extracción 

del disolvente, siendo trabajada de ta l modo, que se mantiene 

una distribución lo  más uniforme posible del no disolvente por 

toda la  masa de p o lie tilen o .

Se supone, que a l omitir esta medida, la  corriente de 

vapor del disolvente que se evapora del in terio r  de la  j:orta, 

arrastra  por lavado la  envoltura del no disolvente de la s  par­

tes  de p o lietilen o  situadas en e l recorrido del vapor, siendo 

entonces posible un ataque directo del disolvente caliente so­

bre las  partículas de p o lie tilen o , que entonces, a l menos par­

cialmente, son inicialmente disueltas superficialmente, conglo­

merándose a s í para formar productos encallecidos al menos par­

cialmente. Es, por lo tanto, importante para e l  tratamiento me­

cánico de acuerdo con e l invento, e l  que la  evacuación del d i­

solvente de la  to rta  sólida de p o lie tilen o , sea fa c ilita d a  de 

t a l  modo por la  fragmentación y tritu ración  de grumos mayores 

y un removido suficiente del material sólido, que p .e . se evi­

te  ta l  efecto  de lavado y que la  envoltura de no disolvente a l ­

rededor de la s  diversas partículas de p o lietilen o  se conserve, 

por lo contrario, lo  más uniforme posible.

La diferencia fundamental en el tratamiento mecánico por
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e l procedimiento de acuerdo con el invento, frente a la  agita­

ción mecánica de por procedimientos de distribución conocidos, 

se desprende de los dispositivos mecánicos a emplear en cada 

caso. Mientras que los procedimientos conocidos trabjan  con 

g agitadores de marcha muy rápida, proporcionan buenos resultados 

de aouerdo con el invento, los aparatos mezcladores, ta le s  co­

mo amasadores y dispositivos de trabajo sim ilares, en los que 

la  to rta  sólida de p olietileno y el polvo de p o lietilen o , que 

en e l  curso del procedimiento se hace más suelto y fluyente,

10 son trabajados bien, aún cuando e l dispositivo sea en s i  lento 

en su movimiento, Son apropiados para este tratamiento mecáni­

co p .e . también aparatos agitadores, cuyo agitador está  r e a l i ­

zado de ta l  modo, que e l material sólido sea bien trabajado en 

la  caldera, de forma que las partes de abajo de la  carga, sean 

15 impulsadas constantemente hacia arriba y a la  inversa. Estos

dispositivos agitadores son impulsados preferentemente a velo­

cidades muy lentas, p„e. a una velocidad de giro del agitador 

de una vuelta en p .e . 1-10 segundos. Se desprende inmediata­

mente, el que un agitador de marcha tan len ta , no tiene influen­

go cia ninguna sobre el tamaño de partícula del p o lietilen o  preci­

pitado.

La destilación  del disolvente y del no disolvente, se 

realiza  especialmente en el vaoío. ^sto no solamente proporcio­

na un considerable acortamiento del procedimiento de d estila - 

gg ción; es además necesario para una eliminación su fic ien te, eco­

nómica y técnicamente sa tis fa c to r ia , de los líquidos, cuando 

las temperaturas de ebullición de los líquidos empleados sean 

tan elevadas, a la  presión normal, que para la  d estilación  sean 

necesarias temperaturas superiores a la  temperatura de aHanda- 

30 miento y de fusión del p o lie tilen o , ya que de otro modo, se vuel-
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ve a perturbar nuevamente la  distribución fina del polvo. Pa­

ra la  realización del procedimiento de acuerdo con el invento 

se prefiere no u t il iz a r  desde un principio un vacío de un va­

lo r  constante, sino emplear, a l i r  progresando la  duración de 

5 la  d estilación , un vacio cada vez más elevado. Oon e llo  se con­

sigue, por una parte, una velocidad controlable en la  elimina­

ción de los líquidos, y por otra parte resu lta posible d esti­

la r  primeramente de manera sustancial el disolvente, de más 

bajo punto de ebullición  y, sólo después de haberlo p ractíca­

lo mente eliminado por completo, se d estila  e l no disolvente, de 

punto de ebullición  más elevado. Las presiones fin a les del 

procedimiento de acuerdo con el invento, pueden regularse has­

ta  pocos milímetros, p .e . , 3 -  10 mm Hg, dado el caso, empero, 

todavía más bajas.

15 La disolución del p olietileno se rea liza  a temperaturas

elevadas, preferentemente in feriores a l punto de ablandamien­

to y de fusión del p o lie tilen o , Se p refiere  además llev ar a 

oabo la  disolución del polietilen o  por debajo de la  temperatu­

ra de ebullición  del disolvente, puesto que entonces se supri- 

20 men medios au xiliares, ta les  como refrigeradores de re flu jo  o 

recipientes de presión, que ocasionan gastos adicionales, Se 

da especial preferencia para la  disolución, a una gama de tem­

peraturas de alrededor de 70 hasta aproximadamente 95S, espe­

cialmente alrededor de 80 a 903. Para acelerar e l proceso de 

25 disolución, se puede remover el contenido del reactor con d is­

positivos agitadores usuales. Resulta posible no disolver des­

de un principio e l p olietilen o  en la  mezcla de disolventes y 

no disolventes, sino que existe también la  posibilidad de d iso l­

ver e l p o lietilen o  primeramente tan sólo en e l  disolvente, y 

30 agregar entonces la  cantidad necesaria deT/no disolvente. S i se
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procede de este modo, entonces, o bien hay que precalentar el 

no disolvente agregado, o bien cuidar de que mediante un sumi­

nistro de calor su ficiente, no se precipite todavía ningún po- 

lie tile n o  durante la  adición del no disolvente.

Para e l procedimiento de acuerdo con e l invento puede 

ser preferib le rea lizar la  destilación  de los líquidos a tem­

peraturas ligeramente in feriores a la  gañía de temperatura de 

disolución, indicada como ventajosa. Preferentemente no se em­

plean entonces temperaturas in feriores a 352 por debajo de la  

temperatura de disolución, especialmente in feriores a 25S. 141 

mantenimiento de las  temperaturas elevadas durante la  precip i­

tación del polietilen o  y la  destilación de la  mezcla de d iso l­

ventes, es necesario, a la  vez que conveniente, para el proce­

dimiento de acuerdo con e l invento. Según se ha indicado, no 

es posible a temperaturas bajas, p .e . temperaturas ambiente, 

obtener en un tiempo económicamente sa tis fa c to rio , y sin  páidi- 

das considerables de disolvente, un polvo de p o lietilen o  prác­

ticamente seoo. Las partes de líquido retenidas a temperaturas 

ba jas, que pueden ascender hasta 30 -  40% en peso, han de ser 

expulsadas a temperaturas elevadas para su rápida eliminación 

y recuperación económica. Resulta también conveniente e l  man­

tenimiento de las temperaturas elevadas en el procedimiento de 

acuerdo con el invento, por motivos del balance de energía. De 

acuerdo con e l invento, no se pierden por esta medida ninguna 

cantidad de calor sin aprovechar.

S i la  destilación de la  mezola de disolventes se r e a l i ­

za en e l vacío, entonces se puede, por lo  menos a l comienzo de 

la  d estilación , en que existen grandes cantidades del disolven­

te , más v o lá t il, producir un ligero enfriamiento de la  mezcla 

de reacción. Tal enfriamiento lig ero , mantenido dentro de los
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lím ites citados, no es, empero, necesariamente perju dicial pa­

ra e l procedimiento de acuerdo eon e l invento y, dado el caso, 

incluso es deseable, Este enfriamiento fomenta efectivamente la  

acción de la  extracción del disolvente, es d ecir, la  precip íta­

te ción del polietilen o  finamente distribuido, De este modo resu l­

ta  posible que prácticamente todo e l p o lietilen o  contenido en 

una carga, sea precipitado por completo en muy breve tiempo, 

p .e . ,  a l cabo de pocos minutos, y de manera casi repentina, de 

modo que para el paso de una solución viscosa clara a una masa 

10 sólida y al poco tiempo aparentemente seca por fuera, se preci­

san únicamente unos pocos minutos.

En una forma de realización preferente del invento, em­

pero, nó se permite que se produzca ta l  enfriamiento del mate­

r ia l  de la  reacción durante la  d estilación  de los líquidos. Aquí 

15 se lleva  a oabo la  d estilación, especialmente la  destilación  del 

disolvente, a las  temperaturas de disolución o incluso a tempe­

raturas superiores a las empleadas para la  disolución del p o li­

etilen o  en la  mezcla de líquidos. De acuerdo con e l invento, la  

d estilación  de los componentes líquidos se llev a  a cabo en esta 

20 forma de realización en una gama de temperaturas de alrededor

de 70 hasta aproximadamente 9Sá, prefiriéndose especialmente la  

gama de temperatura de alrededor de SO a aproximadamente 95R.

En e l curso del procedimiento de acuerdo con e l inven­

to , se prescinde entonces, deliberadamente y en absoluto, de una 

25 precipitación del p olietileno por enfriamiento. Esta p recip ita­

ción del p o lietilen o  se produce aquí únicamente por la  extrac­

ción del disolvente mediante d estilación . S i bien en este caso 

la  precipitación del p olietilen o  no tiene lugar tan rápidamen­

te , se ha podido comprobar, sin  embargo, que los polvos de po- 

30 l ie t i le n o  obtenidos en esta forma de realización del procedi-
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miento, resultan especialmente uniformes y homogéneos en su ta ­

maño y forma de p artícu la . E llo  se atribuye a que se excluye 

por completo toda precipitación incontrolada, ta l  oomo puede 

producirse parcialmente, dado e l  caso, s i  se enfria a l mismo 

6 tiempo.

Con e l f in  de ev itar un descenso o un descenso dema­

siado fuerte de la  temperatura de la  masa durante la  d estila ­

ción de la  mezcla de disolventes, es necesario suministrar ca­

lo r  a la  mezcla de la  reacción. E llo  puede realizarse  de la  

10 manera usual, p .e . caldeando la  camisa del reactor. Para la  ca­

lefacción  de la  camisa se da preferencia a temperaturas de apro­

ximadamente 80 -  953. El tratamiento mecánico desorito durante 

la  extracción del disolvente, es importante además de para e l 

efecto indicado, también para una transmisión térmica uniforme 

16 del calor de la  camisa a la  masa de materia sólida. S i se de­

sea rea lizar la  destilación  a la  temperatura de disoluoión o a 

una superior, entonces hay que cuidar de que la  cantidad de ca­

lor suministrada compense a l menos la  pérdida de calor produci­

da por la  evaporación. E llo  se puede conseguir fácilm ente, p .e . 

20 regulando la  velocidad de la  destilación o bien cuidando median­

te serpentinas o superficies de caldeo introducidos adicional­

mente, de que una cantidad de calor correspondientemente gran­

de sea transmitida a l  reactor en la  unidad de tiempo.

Precisamente por e l hecho de que en e l procedimiento 

25 de acuerdo con el invento pueda calentarse la  mezcla de la  reac­

ción y la  pared del reactor a temperaturas apenas in feriores 

a l punto de ablandamiento y de fusión del p o lie tilen o , es por 

lo que resa lta  la  acción fundamentalmente nueva del procedi­

miento. Se ha comprobado, efectivamente que, a pesar de estas 

30 temperaturas elevadas, no se produce ninguna influencia perju-
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d io ial sobre e l tamaño de partícu la, ya que debido a la  extrac­

ción, primeramente, del disolvente, mientras se deja la  envol­

tura de no disolvente alrededor de las partículas de p o lie t ile -  

no, de acuerdo con el invento, las diversas partículas f in í s i ­

mas son estables incluso a las temperaturas a s i elevadas, no 

conglomerándose para formar partículas mayores.

La d estilación  de la  mezcla de líquidos se lleva  a oa­

bo preferentemente hasta e l secado prácticamente completo del 

polvo. 11 residuo de líquido en e l polvo de polietilen o  debe 

ascender a lo  sumo a aproximadamente 1^ en peso, y especialmen­

te , a no más de 0 ,2  a 0,4',¡? en peso del p o lie tilen o . De este mo­

do se consigue una recuperación prácticamente to tal también de 

la  fracción del no disolvente de alto punto de ebullición , de 

modo que el destilado puede ser empleado nuevamente para la  

distribución fin a , sin  más ni más, no siendo necesario un ajus­

te  nuevo de la  proporción entre disolvente y no disolvente en 

la  mezcla, nada más que al cabo de lapsos de tiempo bastante 

largos.

En una forma de realización  especial del procedimiento 

de acuerdo con el invento, resu lta  posible regular de antemano 

e l tamaño de partícula del polvo de etileno  que se desea obte­

ner, de modo que a l menos la  mayor parte de todo e l  polvo obte­

nido, se encuentre en la  gama deseada, dentro de lím ites re la ­

tivamente estrechos. Como, según se ha dicho, ha de considerar­

se e l no disolvente como e l componente sustancial de la  reac­

ción para el proceso de la  división o distribución, ea natural 

que la  regulación del tamaño de partículas sea determinada por 

la  cantidad y la  naturaleza del no disolvente. En general puede 

decirse que, mediante la  variación de la  proporción de peso en­

tre  e l no disolvente y e l p o lietilen o  empleado, se determina
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el tamaño de partícula del polvo de p o lietilen o  obtenido, de 

modo que mientras más fino se desee e l  polvo de p o lietilen o , 

hay que emplear tanto más no disolvente en relación con e l po­

l ie t i le n o , y a la  inversa, mientras más basto se desee e l gra- 

5 no del polvo obtenido, tanto menos no disolvente deberá emplear­

se en relación oon e l polietileno utilizado.

También de ésto se desprende la  forma de actuación del 

no disolvente durante la  distribución fin a . Cuanto más no di­

solvente exista , tanto menor ea la  posibilidad de que las  f i ­

lo  nísimas partículas de polietileno precipitadas se agrupen para 

formar granos mayores, ya que incluso las partículas más peque­

ñas quedan rodeadas por una envoltura de líquido suficientemen­

te  protectora.

Para la  realización del procedimiento de acuerdo con 

I 5r el invento, se da preferencia a relaciones de peso entre los

no disolventes y e l  polietilen o  expleado, que ascienden al me­

nos a 1 : 8, moviéndose preferentemente dentro de la  gama de 

1 a 2 : 6, hasta 1 : 1 , Dentro de la  gama indicada se obtienen 

a l e leg irse  pequeñas cantidades de no disolvente, polvos de po- 

20 lie t ile n o  de grano relativamente basto, ouyo tamaño de partícu­

la ,  p .e . ,  es en su mayor parte del orden de 400 -  500 ^u. En la  

gama de relación de mayores cantidades de no disolvente, se ob­

tienen polvos de polietilen o  finísim os, cuyo tamaño de partícu­

la  es en su inmensa mayoría, p .e . in ferio r  a 40 ^u, p .e . ,  de 1 

25 a 10

Fundamentalmente no existen lím ites hacia arriba para 

la  cantidad del agente no disolvente, como es natural, Los l i ­

mites superiores señalados, han sido dados exclusivamente desde 

puntos de v ista  económicos, ya que naturalmente resu lta  indesea- 

30 ble tener que extraer en la  destilación  del líquido un exceso
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del no disolvente, más difícilm ente v o lá t il , innecesario para 

la  distribución fina.

La elección de la  cantidad de no disolvente a emplear 

en cada caso, viene deteminada por toda una serie de faoto- 

5 res . Se ha comprobado, en efecto , que dentro del grupo de los 

no disolventes para e l p o lietilen o , existen considerables d i­

ferencias en las propiedades de los no disolventes de cada oa­

so. Así, las propiedades no disolventes de los diversos com­

puestos, están acusadas de manera más o menos fu erte , p .e . a 

10 base de su constitución o a base de la  proporción entre grupos 

polares y grupos hidrocarburos. En la  aplicación del procedi­

miento de acuerdo con el invento se ha comprobado que, mien­

tras  más fuertemente acusadas sean las propiedades del no d i­

solvente, tanto menos no disolvente es necesario para conse- 

15 guir una determinada distribución fin a .

En una forma de realización especial del procedimiento 

de acuerdo con e l invento se p refiere , por lo  tanto, emplear 

no disolventes, que frente a l  p o lie tilen o , muestren cualida­

des no disolventes lo más fuertes posibles. Esta forna de rea- 

30 lización  tiene toda una serie  de ventajas importantes, ya que 

la  pequeña cantidad de no disolvente para e lla  necesaria, re­

percute favorablemente en diversos aspectos sobre la  rea liza ­

ción y economía del procedimiento. Así, p .e . es preponderante 

en la  disolución del p olietileno en la  mezcla de líquidos que 

35 no contenga nada más que poco no disolvente, la  acción del d i­

solvente, de modo que únicamente se precisan relativamente pe­

queñas cantidades de la  mezcla de líquidos para la  disolución 

del p o lie tilen o . E llo  resu lta de considerable importancia, ya 

que con e llo  disminuye el tiempo to ta l necesario para la  des- 

20 t ila c ió n  y la  cantidad de energía a ap licar para la  vaporiza-
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ción. Para la  d estilación  es naturalmente también ventajoso 

que únicamente sea necesario extraer una pequeña cantidad del 

no disolvente, más difícilm ente v o lá t i l .

Así p .e . se comprueba a l comparar e l empleo de butanol,

5 por una parte, y por otra de e t i lg lio o l, o sea el semiéter del 

g lic o l, que el butanol es un no disolvente con propiedades no 

disolventes relativamente más débiles que las del e t i lg lio o l.

Así, p .e . ,  s i se desea regular el p o lietilen o  en cada caso a 

un determinado tamaño de partícula siempre igual, entonces es 

10 preciso emplear una cantidad de butanol considerablemente mayor 

(aproximadamente el doble), que de e t i lg l io o l .  Por otra parte, 

si se emplea en cada caso las  mismas cantidades de butanol que 

de e t i lg l io o l , se obtiene un producto considerablemente más f i ­

no a l u tilizarse  e l  e t i lg lio o l. Este hecho es fácilmente com- 

15 prensible, s i se tiene en cuenta que, en e l  caso del butanol, ¡

únicamente se dispone de un grupo polar de oxígeno por 1 átomos 

de carbono, mientras que en e l caso del e t ilg lio o l corresponden 

2 grupos polares de oxígeno a igual número de grupos de carbo­

nos. Adicionalmente repercute también, como es natural, e l pun- 

20 to de ebullición más elevado del e t i lg l io o l ,  en e l  sentido de 

que puede u tilizarse  mía menor cantidad de este no disolvente.

Junto a estas propiedades del no disolvente, es además 

de importancia para la  elección de la  cantidad del no disolven­

te  en relación con e l polietilen o  empleado, e l  peso molecular 

25 del p o lie tilen o , la  diferencia de punto de ebullición entre e l  

disolvente y e l no disolvente, y el tamaño de grano deseado.

Se ha comprobado que, mientras más elevado sea e l  peso molecu­

la r  del p o lie tilen o , tanto mas no disolvente tien e que ser em­

pleado, s i se desea conseguir una distribución fina determina- 

30 da. Mientras menor sea también la  diferencia de los puntos de
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ebullición entre e l disolvente y e l no disolvente, tanto mayor 

hay que e leg ir la  cantidad dol no disolvente, puesto que de 

otro modo se evapora ya durante la  destilación del disolvente 

t a l  cantidad del no disolvente, que la  concentración fin a l del 

5 no disolvente resu lta  demasiado pequeña, con lo cual se produ­

ce un indeseable aumento del tamaño de partícu la.

Para la  mezcla de líquidos formada por los disolventes 

y los no disolventes, se prefieren partes en peso de disolven­

te  y no disolvente, que se muevan en la  gama de a lo sumo 10 : 1

10 preferentemente de aproximadamente 1 : 1 , empleándose especial­

mente una gama de mezcla de aproximadamente 1-8 partes de d i­

solvente por una parte de no disolvente. Para la  realización  del 

procedimiento de acuerdo con el invento, no es de importancia 

fundamental la  elección de estas proporciones de mezcla, ya que, 

lg  según se ha mencionado, lo decisivo es la  proporción entre e l 

no disolvente y la  cantidad to ta l de p o lietilen o  empleada. En 

principio, por lo  tanto , pueden u tiliz a rse  todas la s  mezclas de 

líquidos que disuelvan e l polietilen o  a la s  temperaturas indi­

cadas. Estas mezclas se emplean entonces a l menos en cantidades 

20 ta le s , que la  cantidad to ta l disponible de no disolvente, sa­

tis fa g a  la  proporción necesaria entre e l no disolvente y e l po­

l ie t ile n o .

También aquí son los puntos de v ista  económicos los que 

hacen deseable e l  empleo de las proporciones de mezcla indica- 

25 das, ya que p .e . con un exceso demasiado grande de disolvente, 

aumentan de manera ind&seable e l tiempo de d estilación  necesa­

r io  y la  energía de vaporización.

También la  proporción en peso entre la  mezcla de líq u i­

dos a emplear y e l polietilen o  en bruto, viene determinada por 

30 la  exigencia de una oantidad suficiente de no disolvente. Tenien-
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do en cuenta los datos anteriormente expuestos, se prefiere em­

plear relaciones de peso entre la  mezcla líquida de disolvente 

y no disolvente y e l p o lietilen o , de al menos 1 -  X : 1 , y pre­

ferentemente de a lo sumo alrededor de 4 : 1 . E l lím ite in fe - 

5 r io r , empero, únicamente se ve condicionado en principio por 

la  exigencia de que se produzca una disolución efectiva del 

p o lietilen o , mientras que e l lím ite superior está  determinado 

nuevamente por puntos de v ista  eoonómicos y técnicos, a saber, 

por la aspiración de emplear cantidades de líquido lo menores 

10 posible.

Para e l procedimiento de acuerdo con e l invento pueden 

emplearse todos los polietilenos fabricados por los usuales 

procedimientos de polimerización a a lta  presión, dándose espe­

c ia l preferencia a los polietilenos de a lta  presión con un pe- 

15 so molecular en la  gama de alrededor de 5000 hasta aproximada­

mente 40.000 (medido según Staudinger).

Dado e l caso, puede c la s if ica rse  e l  polvo seco de po­

lie t ile n o  obtenido, en tamaños de partícula uniformas median­

te  los usuales procedimientos de tamizado y c la s ifica c ió n .

20 E l procedimiento de acuerdo con e l invento es extraor­

dinariamente económico, ya que la  mezcla de líquidos puede ser 

usada en c ic lo  todas las veces que se quiera, y lim ita  los gas­

tos de transformación del polietileno bruto en un polvo fino , 

a prácticamente los gastos de la  cantidad de energía e emplear. 

2g La fabricación de polvos secos ofrecedademás lasventajas consi­

derables del procedimiento de acuerdo con e l invento. Asi p .e . 

no es necesario transportar nada más que e l polvo, y no, como 

en las dispersiones de polietilen o  hasta ahora usuales, también 

la  fracción líquida al mismo tiempo. Los finos polvos de p o li- 

30 etileno obtenibles de acuerdo con e l invento, son extraordina-
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riamente apropiados para la  preparación de dispersiones acuo­

sas. Tales dispersiones acuosas son muy superiores a las pre­

paradas a base de disolventes orgánicos. Asi p .e . e l agua no 

es tan sólo un medio de dispersión barato, sino que es también 

5 incombustible e inocua, y puede ser empleada en todas las ins­

talaciones corrientes, sin necesidad de medidas de seguridad 

especiales. Las partículas de p olietilen o  obtenidas por e l pro­

cedimiento, son redondeadas hasta esféricas y uniformes en su 

estructura. Lo^polvos obtenidos mediante molienda, no pueden 

10 ser utilizados para estra tificac io n es uniformes, debido a su 

constitución angulosa y de cantos vivos, mientras que los pol­

vos de acuerdo con el invento, son uniformemente bien fluyen­

te s , proporcionando con facilid ad , a l ser esparcidos, gruesos 

de capas uniformes. No tienden a formar grumos o a aglomerarse, 

15 ta l  oomo lo hacen hasta ahora los polvos de p o lietilen o  cono­

cidos .

Los polvos de p olietileno obtenidos por el procedimien­

to de acuerdo con e l invento, pueden ser empleados para fin es 

de recubrimiento, p .e . para e l recubrimiento de metales, rnate- 

2o r ía s  te x t i le s , papel, y otros similares, Para e llo  pueden ser 

utilizados, tanto en forma de polvo seco, oomo también en fo r­

ma de dispersiones.

Ahora bien, es sabido que las  películas de p olietileno 

puras, tienen en la  práctica c iertos inconvenientes. Así p .e .

25 es bastante elevada la  corrosión por tensión de una película 

de p olietileno puro, de modo que a l emplear objetos de metal 

recubiertos, se producen fácilmente grietas en la  pelícu la  de 

p o lietilen o , con lo  cual disminuye su acción protectora. En mu- 

ohos casos, p .e . en e l recubrimiento de materias te x t i le s , es 

S O t a m b i é n  insu ficiente la  flex ib ilid ad  de una película de p o li-
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etileno puro. Es asimismo sabido, que la  disposición del p o li­

etileno  puro para dar acogida a materias extrañas, ta le s  como 

pigmentos y materias de carga, es muy lim itada, de modo que 

pueden presentarse d ificu ltad es, s i  se desean p .e . películas 

de p olietileno fuertemente pigmentadas.

Para mejorar las cualidades del polietilen o  ha sido 

propuesto ya, e l tra ta r  e l p olietileno con poli-isobu tilen os, 

p . e . ,  con los productos conocidos bajo e l nombre comercial de 

"Oppanol". Para e llo  se funden conjuntamente y se mezclan el 

p o lietilen o  y la  materia adicional. Ahora bien, hasta ahora . 

no se ha conseguido fab ricar a p a rtir  de este producto, ¿e ma­

nera económica, un polvo seco, fluyente y distribuido de mane­

ra en extremo fin a . Especialmente para fin es de recubrimiento 

se fabrica, de acuerdo oon otra proposición, una solución de 

la  materia de adición en un disolvente orgánico, y en esta  so­

lución se dispersa polvo de p o lietilen o . Un inconveniente sus­

tan cia l de esta proposición es el que en primer lugar, no pue­

de obtenerse un polvo seco a p artir  de la  mezcla de los dos com­

ponentes, y e l que para las dispersiones, que son lo  único que 

se puede fabricar con ellcqse ve uno supeditado a un líquido 

orgánico en calidad de medio de dispersión.

De acuerdo con otra forma de realización del invento, 

resu lta  ahora posible, e l obtener un polvo de p olietileno f in í ­

simo, que esté ínsitamente mezclado con materias adicionales.

En esta forma de realización del procedimiento de acuerdo con 

el invento, en la  que se tra ta  de preparar materias mixtas de 

polietilen o  en forma de polvos secos, se disuelve el p o lie t i­

leno a la  vez que las materias adicionales, solubles en la  mez­

c la  de líquidos empleada, ta le s  como polímeros s in tético s  o na­

tu rales de un elevado grado de polimerización, y a continuación
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se tratan de la  manera d escrita , para obtenerlos en forma de 

polvo.

Lo característico  de esta  forrea del procedimiento se­

gún e l invento es, por lo  tanto, e l  que aquí no se disuelve el 

polietilen o  sólo en la  mezcla de disolvente y no disolvente, s i ­

no junto con la  materia adicional. A p artir  de esta solución 

se obtiene entonces e l polvo, de la  manera d escrita . Ante la  

natural sorpresa se ha comprobado, que e l proceso de la  fo r­

mación del polvo no se ve influenciado perjudicialmente de nin­

guna manera por la  presencia de las  materias adicionales. Licha 

formación, por e l contrario, tiene lugar de la  misma manera, ob­

teniéndose un polvo, cuyas diversas partícu las, incluso siendo 

todo lo  pequeñas que se quiera, consisten en una mezcla íntima 

del polietileno con la  materia adicional.

La fase de la  solución del procedimiento de acuerdo con 

el invento, puede realizarse de diversas maneras. Así, p ie. es 

posible por el procedimiento según e l invento, el tra ta r  una 

mezcla de p olietilen o  y de una materia adicional, ya preparada 

y p .e . obtenible en el mercado. Ahora bien, ppr una serie  d t̂no- 

tiv o s, p .e . motivos de economía, se prefiere el disolver e l po­

lie t ile n o  y la  materia adicional por separado, simultánea o su­

cesivamente, y seguir después tratando esta mezcla. A este res­

pecto se da asimismo preferencia, a disolver en la  mezcla de 

líquidos primeramente la  materia aditiva y emplear después es­

ta  solución para disolver la  proporción de polietilen o  necesa­

r ia .

En esta  realización del procedimiento resultan diver­

sas ventajas. Por un lado se economiza un proceso de fusión 

separado, en e l que el p olietileno es mezclado oon la  adición. 

30 Por el contrario, es posible mezclar íntimamente en una fase de
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trabajo e l p olietilen o  puro y la  materia adicional, y tra ta r ­

los a l mismo tiempo para obtener un polvo seco y finamente d is­

tribuido. jebido a que la  mezcla de los diversos componentes 

sólidos se rea liza  tr a v é s  del estado disuelto, queda además 

asegurada una mezcla tan íntima de estos componentes sólidos, 

como no puede conseguirse nada más que difícilm ente en otros 

procedimientos. Es evidente que esta mezcla íntima repercute 

de manera extraordinariamente favorable sobre las cualidades 

de una película fabricada a continuación a base de este polvo.

Como materias adicionales se emplean especialmente po­

límeros orgánicos solubles, de un alto  grado de polimerización, 

bien sean naturales o bien s in té tico s . Como ejemplos citaremos 

e l caucho natural o polímeros sin tético s de un elevado grado de

polimerización, ta le s  como los poli-isobu tilen os, los polibuta- 

dienos, los poli-isoprenos, polimerizados mixtos como los p o lí­

meros de butadieno y a crilo  (p .e . e l a c r i l -n i t r i lo ) ,  cauoho cío 

rado u otras materias adicionales, que puedan mezclarse con el 

p o lie tilen o . S i a s í se desea, se pueden trab a jar también con e l 

p o lietilen o  mezclas de las mas diversas materias adicionales. 

Para la  técnica del procedimiento no ex iste  más condición para 

la  elección de las  materias adicionales, que la  de que sean a l 

menos parcialmente solubles, a las temperaturas de disolución 

empleadas, en la  mezcla líquida de disolvente y no disolvente 

u tilizad a . Para Im plicación  p ráctica, se lim ita  además la  e lec ­

ción de las materias adicionales, por e l hecho de que en el fin  

de aplicación planeado, los componentes de la  mezcla sean compa­

tib le s  en la  mezcla de sólidos y proporcionen cualidades técn i­

cas mejoradas.

En una forma de realización especial del procedimiento 

30 de acuerdo con e l invento, se tratan conjuntamente p olietilen os
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de un grado de polimerización relativamente elevado, p .e . los 

de un peso molecular de 30.000 -  40.000, con polietilen os de 

un peso molecular relativamente bajo, p .e . los de un peso mo­

lecu lar de 2.000 -  3.000. También en esta  forma de realización 

5 es posible, in flu ir  de manera favorable sobre las cualidades 

del polvo de p o lie tilen o , p .e. para la  fabricación de pelícu­

la s . Se ha comprobado, en efecto , e l que en la  mezcla de los 

diversos p o lie tilen o s, e l punto de fusión de la  mezcla prepa­

rada únicamente desciende insignificantemente, mientras que,

10 por e l contrario, se mejora extraordinariamente la  fusión y 

fluidez del polvo en la  formación de la  p elícu la .

Las materias adicionales se emplean en la  realización 

del procedimiento de acuerdo con e l invento, preferentemente 

en cantidades de hasta aproximadamente 50%, con relación a l pe- 

15 so to ta l de las materias sólidas. Son especialmente apropiadas 

cantidades de aproximadamente 5 a 35,j en peso.

Según otra forma de realización especial del procedi­

miento de acuerdo con el invento, es posible aumentar todavía 

más la  eoonomía, de manera decisiva, sabido, que hoy en día 

20 se produce gran cantidad de desperdicios de p o lietilen o  en la

industria. Asi p .e . se emplean en muchos casos materiales de em­

bala je  (láminas o te jid o s  de h ilos de p o lie tilen o , p .e . sacos 

para plátanos), que una vez utilizados se desperdician, por ser 

difícilm ente recuperables. La recuperación de este m aterial,

25 todavía valioso, resu lta  d i f í c i l ,  siendo por lo  general trans­

formado por fusión en un granulado de poco valor, cuyas cuali­

dades, empero, disminuyen sustancialmenteddebido a las materias 

extragas presentes (suciedad, tin ta s  de imprenta, e t c . ) .

Según una forma de realización  preferente del procedi- 

30 miento de acuerdo con e l invento, es posible, empero, e l reva-
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lo r iz a r  precisamente estos residuos y tra ta rlo s  para obtener 

polvos de p o lietilen o  de a lta  calidad, E l procedimiento de aouer 

do con e l invento, en el que se opera con una solución de p o li­

e tilen o , hace posible, efectivamente, e l disolver e l polietilen o  

5 de desecho por lo pronto en la  mezcla de disolventes y no d iso l­

ventes, p u rificar ahora, dado e l caso, esta solución con ayuda 

de medidas usuales, ta les  como filtra d o  o tratamiento oon un 

agente absorbente, como p .e . t ie r ra  in fu soria , carbón activo o 

sim ilares, y después emplear la  solución de polietilen o  p u rifi­

co cada, para la  fabricación del polvo. Lis evidente, que esta  fo r­

ma de realización del procedimiento de acuerdo con e l invento, 

es de suma importancia para la  u tilizació n  económica del p o li­

e tilen o .

Hemos llamado ya la  áención sobre numerosas ventajas 

lo del procedimiento de acuerdo oon e l invento, p .e . sobre la  po­

sib ilid ad  de una mezcla íntima y la  economía especial mediante 

la  combinación de varios procesos en una fase de trabajo . Men­

cionaremos ahora especialmente otra ventaja importante del in­

vento. El procedimiento según e l invento, permite obtener pol- 

20 vos secos, fluyentes y distribuidos finísimamente, que consis­

ten en una mezcla íntima de los diversos componentes de mate­

rias  sólidas. Se ha comprobado, que estos polvos mixtos pueden 

ser tratados sin d ificu ltad  para obtener dispersiones acuosas 

de a lta  estabilid ad , lo mismo que los polvos de polietilen o  pu- 

25 ro. El procedimiento de acuerdo con e l  invento proporciona, por

lo  tanto, la  posibilidad de trab a jar a base de dispersiones acuo­

sas también con mezclas de diversos compuestos de a lto  peso mo­

lecu lar. Estas dispersiones acuosas proporcionan nuevas venta­

ja s ,  debido a su incombustibilidad y a su inocuidad.

SO En la  aplicación práctica de los polvos de varios com-
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ponentes sólidos de acuerdo con el invento, puede comprobarse, 

que de acuerdo con la  elección de la  materia adicional, se pue 

de in flu ir  en sentido favorable sobre las cualidades primitivas 

del p o lie tilen o . Así p .e . se consigue fab ricar películas muy 

5 f le x ib le s , cuya corrosión de tensión está fuertemente rebajada 

y que tienen una gran capacidad de aceptación para materias ex­

trañas, ta les  como pigmentos u otras materias de oarga. incluso 

cuando se desean películas fuertemente pigmentadas, se obtiene 

una buena fo nnación de la  pelícu la.

10 Es asimismo de gran importancia e l  que de acuerdo con

el procedimiento según e l invento, se puedan tra ta r  productos 

resinosos, ta les  como p .e . los poli-isobu tilenos, en concentra­

ciones relativamente elevadas, para obtener polvos fluyentes y 

secos, si bien no pueden como ta le s , ser preparados para formar 

15 harinas.

Para la  realización  del procedimiento del invento, ha 

demostrado ser asimismo especialmente conveniente, el trab a jar 

en la  d estilación  del disolvente, con una columna intercalada, 

cuyo re flu jo  se conduce directamente al reactor. Con e llo  queda 

20 asegurado, e l que, por una parte, las cantidades de no d iso l­

vente empleadas permanezcan efectivamente tanto tiempo en el 

reactor en que se rea liza  la  distribución fin a , que el d iso l­

vente pueda ser extraído por destilación. Es en especial conve­

niente, e l emplear un cierto  exceso de no disolvente, cuya can- 

25 tidad corresponda aproximadamente a la  cantidad de no disolven­

te  presente durante la  destilación en la  columna de d estilación .

EJEMPLO 1

40 kg de p olietilen o  con un peso molecular de 21.000 

se disuelven en una mezcla de 160 kg de b u tanol-tricloroetilen o ,
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consistente en 40 kg áe n-butanol y 120 lsg de tr ic lo ro e tile n o , 

todo e llo  en un mezclador caldeable, a 80 -  853, formándose 

una solución olara. Esta solución se pasa a un amasador, cuya 

camisa se caldea con agua caliente a una temperatura entre 85 

y 953. Estableciendo un vacío lentamente creciente, se extrae 

de la  solución, poco a poco, por lo pronto sustancialmente di­

solvente. Al cabo de un tiempo, de alrededor de 18 minutos, co­

mienza a p recip itar p olietilen o  sólido de este líquido, que has­

ta  entonces se ha ido haciendo cada, vez más viscoso. Én e l  cur­

so de pocos minutos varía la  constitución del contenido del ama­

sador, pasando desde una dispersión a una pap illa  y rápidamen­

te ,  a una masa sólida y aparentemente seca. Mediante un tra ta ­

miento mecánico suficiente en el amasador, se remueve esta  ma­

sa sólida y se fragmenta continuamente de nuevo. La velocidad 

de destilación se regula a este respecto mediante ajuste del va­

cío,  de modo que la  temperatura de la  masa de p olietilen o  caldea­

da, no desofenda a menos de 60 -  683. Al cabo de aproximadamen­

te  una hora, se encuentra en e l amasador un polvo de p o lie t i le ­

no fino , que prácticamente está seco. El residuo de líquido as­

ciende a lo sumo a 0 ,2  a 0,4';¿. 31 polvo tiene una granulación 

finísim a, sustancialmente unifoime. El tamaño de grano es en su 

parte predominante (90 a 95%), in ferio r a 10 u.

EJEMPLO 2

25 40 kg de p olietileno con un peso molecular de 21.000,

se disuelven como en e l Ejemplo 1, pero en lugar de butanol, 

se emplea e t i lg l ic o l .  Como el tamaño de grano del polvo ha de 

corresponder aproximadamente a l del Ejemplo 1, se precisa una 

menor cantidad de e t i lg l ic o l .  La mezcla de líquidos para la  so- 

30 luoión de los 40 kg. de e tilen o , consiste en 126 kg de t r ic lo -
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roetileno y 21 kg de e t i lg l ic o l .  La cantidad to ta l de líq u i­

do empleado, asciende, por lo tanto, únicamente a aproximada­

mente las  3/4 partes de la  cantidad del Ejemplo 1. El procedi­

miento se realiza  ta l  como ha sido descrito  en e l Ejemplo 1.

Al establecerse e l vacío empieza a p recip itar ya a l cabo de 6 

minutos e l p o lie tilen o , que en el curso de muy breve tiempo, 

precip ita del todo de una manera prácticamente repentina. La 

masa, que a l principio aparece húmeda, pierde rápidamente nue­

vas fracciones de disolvente y ya a l cabo de aproximadamente 

10 minutos a p a rtir  del comienzo de la  d estilación, se encuen­

tr a  en e l amasador un polvo prácticamente seco. La d estilación  

de la  mezcla de líquidos se continúa hasta obtenerse un polvo 

prácticamente seoo. Este concuerda en sus propiedades y tamaño 

de grano, con e l del Ejemplo 1.

EJEMPLO 3

45 kg de polietilen o  con un peso molecular de 18.000, 

se disuelven en 150 kg de tricloroetileno-bu tanol ( la  misma pro­

porción que en eleEjemplo 1 ) . Se procede como en el Ejemplo 1,

20 obtnniándose con e llo  un polvo finísim o, cuyo tamaño de grano 

es prácticamente en su totalidad in ferio r a 10

EJEMPLO 4

Se repite e l Ejemplo 3, con la  diferencia de que en lu - 

25 gar de butano, se emplea e t i lg l ic o l ,  regulándose la  proporción

entre e l  tr ic lo ro e tilen o  y e l e t i lg l ic o l  lo  mismo que en e l  Ejem­

plo 2. La cantidad de líquido empleada para 45 kg de p o lie t i le ­

no, asciedde a 135 kg en to ta l. El polvo finísimo obtenido, co­

rresponde en rendimiento y cualidades, a l del Ejemplo 3.
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EJEMPLO 5

50 kg de p o lie tilen e  con un peso molecular de 14.000, 

se disuelven en una mezcla de 110 kg de tric lo ro etilen o  y 56 

kg. de butanol. Se procede lo mismo que en e l  Ejemplo 1 y se 

obtiene un rendimiento de polvo de 85 a 90% in ferio r a 10 ^u.

51 en lugar de butanol se emplea e t i lg l ic o l ,  se requie­

ren para 50 kg de p o lie tilen e , 125 Kg de disolvente y 20 kg de 

no disolvente.

EJEMPLO 6
10

35 kg de p o lietilen e de un peso molecular de 38.000, 

se disuelven en 160 kg de una mezcla de líquidos oomo la  del 

Ejemplo 1. El procedimiento se rea liza  ta l corno ba sido des­

c rito  en e l Ejemplo 1. El rendimiento de polvo es de aproximá­

is  damante 90% de un polvo de p o lietilen e finísim o.

EJEMPLO 7

40 kg de p olietilen o  (peso molecular 21. 000) , se di­

suelven en 135 kg de una mezcla conpuesta por 105 kg de t r ic lo -  

20 roetileno y 50 kg de butanol, bna vez destilado e l disolvente 

y a continuación e l  no disolvente, se obtiene un polvo, cuyos 

tamaños de partícula son los siguientes:

20%
50%

25 e l  resto

EJEMPLO 8

60 kg de p o lietilen o  con mi peso molecular de 14.000, 

se disuelven en 120 kg de una mezcla de líquidos oomo la  des- 

50 c r i ta  en e l  Ejemplo 7. E l procedimiento se rea liza  ta l como ha

hasta 60 

hasta 300 

más basto.
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sido descrito en e l  Ejemplo 1. El polvo obtenido tiene la  com­

posición siguiente;

25^ hasta 60

50 -  55,-. hasta 300

5 20 -  R5% más basto.

EJEMPLO 9

60 kg de polietilen o  con un peso molecular de 14.000, 

se disuelven en 120 kg de una mezcla de tr ic lo ro e tilen o  y e t i l -  

10 g lic o l , en una proporción de mezcla de 9 : 1 (108 kg de t r ic lo ­

roetileno , 12 kg de e t i lg l ic o l .  El procedimiento se rea liza  co­

mo se ha descrito en el Ejemplo 2 .

El rendimiento de polvo es:

20¡¡& hasta 60

15 50 -  55^ hasta 300 û

el resto más basto.

Si en la  fragmentación fina del polietilen o  en bruto 

se emplea un exceso muy grande de la  mezcla de líquidos, enton­

ces puede ser también conveniente para la  sim plificación del 

20 procedimiento de acuerdo con e l invento, e l p recip itar prime­

ramente el polietilen o  mediante un cierto  enfriamiento y enton­

ces ya, separar e l  gran exceso de la  mezcla de líquidos, p . e . ,  

mediante centrifugado o filtrad o  de la  mezcla de la  reacción.

Es entonces cuando se elimina por e l procedimiento descrito ,

25 mediante d estilación , e l contenido de líquido restante, que de­

bido a las propiedades del p o lie tilen o , es forzosamente todavía 

bastante elevado. Condición previa para e llo  es, naturalmente, 

e l que en la  mezcla de líquidos primitiva se emplee ta l  can ti­

dad de no disolvente, que en el polietileno separado por cen tri- 

30 fugado o f iltra d o , que contiene líquido, se encuentre todavía
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ta l  cantidad del no disolvente, que queden cumplidas las condi­

ciones de acuerdo con el invento.

Procediendo de este  modo, se puede en ocasionas ahorrar 

parte de la  energía térmica y, con e llo , trabajar más económi­

camente. Hay que tener en cuenta, no obstante, el que de ante­

mano no se prefiere en e l procedimiento de acuerdo con e l  inven­

to , emplear para la  disolución del p olietilen o  ta l  cantidad de 

liquido, que se produzcan dispersiones, de las que se puedan se­

parar fracciones de líquido por centrifugado o f i ltra c ió n . Por 

e l contrario, es preferible emplear únicamente las cantidades 

de líquido absolutamente imprescindibles en la  disolución. En 

la  precipitación se obtienen entonces inmediatamente masas, de 

la s  que no se pueden extraer ya ninguna fracción  de líquido me­

diante filtrad o  o centrifugado.

EJEMPLO 10

En un autodave agitador de 25 l i t r o s  de capacidad eva- 

cuable con calefacción por camisa de agua, comunicado con una 

columna de 10 p latos, se cargan 3 kg de p o lietilen o  (lupolen 

1811 H), 1 ,5  kg de ¡gLiool e t í l i c o  y 9 kg de tr ic lo ro etilen o .

La solución del polietilen o  se provoca caldeando e l reactor a 

75 a 803. Al mismo tiempo se ag ita  e l contenido del reactor y 

a l cabo de aproximadamente 25 minutos, se ha disuelto e l p o li­

e tilen o . A continuación se aumenta la  temperatura en e l reac­

to r , con lo cual se observa en e l reactor una temperatura de 893, 

debido a l re flu jo  del líquido.

Ahora se comienza a sacar líquido a través de la  colum­

na de d estilación. Después de un tiempo de destilación de 10 mi­

nutos, a una temperatura de aproximadamente 803 en e l sumidero, 

comienza a p recip itar el p o lietilen o . Esta temperatura del sutai-
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dero es algo superior en aproxiraadamente 8á frente a la  tempe­

ratura normal de disolución, que es de 723. La precipitación 

del p o lie tilen o , por lo  tanto, es atribu ib le exclusivamente a 

la  extracción del disolvente, jurante la  destilación  se extrae 

primeramente e l  disolvente (tric lo ro etilen o ) con una pureza de 

97^, y entonces ya, el no disolvente (g lico l m etílico ).

En otro ensayo se opera con condicionas de procedimien­

to análogas, pero se a ju sta  durante la  d estilación  una tempera­

tura de sumidero de alrededor de 833.

Los polvos de polietilen o  obtenidos en ambos ensayos, 

se caracterizan por su tamaño de partícula especialmente uni­

forme y excelente flu idez.

EJEMPLO 11

En un mezclador rápido, caldeado a 833 0, se disuelven 

40 ltg de granulado de p o lie tilen o , con un contenido de 10¡/<? de 

poli-isobu tileno, en una mezcla de 160 kg de tr ic lo ro e tilen o - 

butanol (4 : 1 ) . Al cabo de aproximadamente 30 minutos es comple­

ta  la  disolución. El líquido es seoado a continuación, por me­

dio de d estilación , en un amasador de vacío caldeado, o en un 

aparato agitador. Al cabo de alrededor de 1 hora y 20 minutos, 

se obtiene un polvo absolutamente uniforme, finamente d istr ib u i­

do, en el que e l poli-isobutileno se h alla  uniformemente d is tr i ­

buido.

EJEMPLO 12

4 kg de poli-isobutileno de un peso molecular de 100.000 

ó 200.000, se disuelven en 60 kg de una mezcla de t r ic lo r o e t i ­

leno y butanol (4 : 1 ) o en cualquiera otra de las mezclas que 

son u tiliz a b les  de acuerdo con e l procedimiento según e l inven-
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to . Esta solución se introduce, junto con otros 100 kg de la  

misma mezcla, en un mezclador rápido caldeado, después de lo 

cual se agregan 36 kg de granulado de poliotileno (peso mole­

cular 20.000). Al cabo de aproximadamente 25 a 30 minutos, se 

ha producido una solución completamente homogénea. Esta se des­

t i l a  lo  mismo que en e l Ejemplo 11, obteniéndose como producto 

fin a l a l cabo de alrededor de 1 hora y 20 minutos hasta 1 hora 

y 30 minutos, un polvo finamente distribuido, con un contenido 

de poli-isobutileno de 10%.

EJEMPLO 13

500 g de un granulado de polietilen o  con un peso mole­

cular de 17.000, so disuelven en 1.500 g de una mezcla de to ­

luol y butanol de 3 : 1 partes en peso, en un vaso de vidrio 

todo e llo  mientras se agita  constantemente a 80 -  853 C, después 

de lo  cual se secan en e l vacío en un recipiente provisto de 

agitador y caldeado con agua caliente de 80 a 853 0. El resu l­

tado ás un polvo de polietilen o  fin o , apto para dispersiones.

EJEMPLO 14

500 g de un granulado de polietilen o  con un peso mole­

cular de aproximadamente 20. 000, se disuelven en una mezcla de 

1.600 g de toluol y e t i lg l ic o l  en la  proporción de 6 : 1 , mien­

tra s  se remueve constantemente a una temperatura de a l menos 4-7030, 

que, no obstante, sea in ferio r al punto de fusión del p o lie t i­

leno. A continuación se seca la  solución en e l  vacío, en un apa­

rato equipado con agitador y caldeado con agua caliente de apro­

ximadamente 80 a 903 0. Como resultado se obtiene un polvo fin o , 

apto para dispersiones.
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EJEMPLO 15

Se disuelven 400 g de un granulado de polietilen o  con 

un peso molecular de alrededor de SO.000, en 1.400 g de toluol 

y e t i lg l ic o l  en una proporción de 5 : 1 , mientras se ag ita  cons 

tantemente a a l menos 703 0, s i  bien por debajo del punto de fu 

sión del p o lietilen o . En cuanto se consigue una solución clara, 

se seca ésta  en e l vacio, a l igual que en los Ejemplos 13 y 14. 

Se obtiene un polvo fin o , apto para dispersiones.

EJEIPLO 16

Se disuelven como en los Ejemplos 13, 14 y 15, 400 g 

de polietileno oon un peso molecular de alrededor de 17.000 en 

1.200 g de trio loroetilen o  y m etilisobutilcetona, en la  propor­

ción de 4 : 1. A continuación tiene lugar e l secado en e l  va­

cío a l igual que en 13, 14 y 15, con un polvo fin o , apto para 

dispersiones, como resultado.

EJEMPLO 17

400 g de p o lietilen o  de un peso molecular de 20.000 se 

disuelven como en 13 a 16, en una mezcla de 1.500 g de t r ic lo -  

roetileno y é te r  b u tílico  en la  proporción de 7 : 1 . A conti­

nuación tiene lugar e l secado en e l vacío, al igual que en 13 

a 16 . Como resultado se obtiene un polvo fin o , apto para ser 

dispersado.

Esta so lic itu d , que corresponde a las  presentadas en 

Alemania, con fecha 8 de Septiembre de 1968, bajo el número 'i 

15957 lVb/39b; con fecha 20 de Enero de 1959, bajo e l número 

T 16.147 IVb/39b y oon fecha 28 de Ju lio  de 1959, bajo e l nú­

mero T 17015 IVb/39b, se acoge a los beneficios del artícu lo  51 

del vigente Estatuto sobre Propiedad In d u stria l.



¡TIMOS

N O T A

Los puntos de invención propia, y nueva que se presen­

tan para que sean objeto de esta so licitu d  de laten te de in ­

vención en España, por VEINTE años, son los siguientes:

5 I R .  -  un procedimiento para la  obtención de polvos de

polietllen o  secos, finamente distribuidos y fluyentes, emplean­

do disolventes orgánicos, caracterizado porque el p olietilen o  

de partida se disuelve a temperaturas elevadas en una mezcla 

de disolventes del polietilen o  y no disolventes para e l mismo,

10 de punto de ebullición más elevado que los disolventes, des­

pués de lo cual se destilan  a temperatura elevada, primeramen­

te en esencia los disolventes, hasta prácticamente su extrac­

ción to ta l, a continuación de lo cual es cuando se destilan  las 

fracciones residuales de los no disolventes, mientras que duran- 

15 te  la  d estilación  se trab a ja  bien mecánicamente la  masa sólida 

de p olietilen o  obtenida, que contiene líquido, fragmentándola 

y removiéndola constantemente.

2R. -  Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 

1 , caracterizado por emplearse no disolventes, cuya temperatu- 

20 ra de ebullición sea al menos 102 0 superior a la  del disolven­

te , preferentemente a lo sumo 70 - 802 0 superior, y especial­

mente 40 a 602 superior.

32. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindicacio­

nes 1 y 2, caracterizado porque como no disolventes, se emplean 

25 compuestos orgánicos, cuya temperatura de ebullición queda en

la  gama de aproximadamente 90 -  1002 C, hasta alrededor de 1702C, 

preferentemente entre 120 a 1502 C, y en especial compuestos or­

gánicos oxigenados, ta le s  como alcoholes, éteres o alcoholes éte­

res.

30 42. -  Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación
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3, caracterizado porque como no disolventes se einplean alcoho­

les  a lifá tic o s , ta le s  como butanol o un semióter del g lio o l, 

especialmente g lio o l m etílico, e t í l ic o  o propílico .

58. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica- 

5 ciones 1 a 4, caracterizado por emplearse disolventes para el 

p o lietilen o , que hiervan en la  gama de alrededor de 70 a 15080, 

especialmente de aproxiatadamente 75 a alrededor de IROS 0, pre­

ferentemente hidrocarburos halogenados, ta les  como el te trao lo - 

ruro de carbono, e l tr ic lo ro e tilen o , e l percloroetileno.

10 68. -  Un procedimiento de acuerdo con la s  reivindica­

ciones 1 a 5, caracterizado porque el p o lietilen o  se disuelve 

a temperaturas in feriores a su punto de ablandamiento y su pun­

to de fusión, preferentemente de la  gama de alrededor de 70 a 

953 0, especialmente a 80 a 908.

15 78. -  Un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 1 a 6, caracterizado porque la  mezcla de disolventes y 

no disolventes para e l  p o lietilen o , se d estila  en e l vacío, pre­

feriblemente en un vacío constantemente mayor al i r  progresando 

e l  tiempo de la  d estilación .

20 88. -  Un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 1 a 7, caracterizado porque la  d estilación  se llev a  a ca­

bo a temperaturas tan sólo poco in feriores a las empleadas en 

la  solución del p o lie tilen o , presentemente que no sean in ferio ­

res en mas de 358 y especialmente no in feriores en más de 258.

25 98. -  Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación

8, caracterizado porque durante la  destilación no se emplean tem­

peraturas de la  masa de polietileno in feriores a alrededor de 

658, preferentemente alrededor de 658.

103. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindioa-

30 ciones 1 a 7, caracterizado porque la  mezcla de líquidos, y en
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especial e l disolvente, se d estila  a las  temperaturas o por en­

cima de e lla s , empleadas para la  disolución del p o lietilen o , y 

especialmente a temperaturas de alrededor de 70 hasta aproxi­

madamente 952, preferentemente temperaturas entre 80 y aproxi-

5 malamente 952.

112. - Un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 1 a 10, caracterizado porque para e l  mantenimiento de 

una temperatura de la  masa de polietilen o  suficientemente e le ­

vada, se caldea dicha masa durante la  destilación  de la  mezcla 

10 de líquidos, preferentemente a través de la  oamisa del reactor, 

empleándose para e llo  especialmente temperaturas de 80 a 953 

en la  camisa del reactor.

123. -  un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 1 1 , caracterizado porque la  mezola de disolventes 

15 es extraída por la  destilación del p o lietilen o  obtenido, al me­

nos hasta un residuo de humedad de 1^, preferentemente d^O,2 a 

0, 4̂&.

133. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 12, caracterizado porque para la  fragmentación, el 

20 removido y un buen tratamiento mecánico, se emplean amasadores 

o dispositivos de trabajo sim ilar.

143. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 13, caracterizado porque e l tamaño de partícula del 

p o lietilen o  precipitado, se regula por la  cantidad del no d iso l- 

25 vente agregado en to ta l.

153. -  Un procedimiento de acuerdo oon la  reivindica­

ción 14, caracterizado porque mediante variación de la  propor­

ción de peso entre no disolvente y e l p olietileno empleado, se 

determina e l tamaño de partícula del polvo de polietilen o  obte- 

30 n ib le , a saber, de modo que mientras más fino o más basto se de-
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seo e l polvo de p o lietilen o , tanto más o menos no disolvente ha 

de emplearse oon relación a l p o lietilen o .

161. -  Un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 14 y 15, caracterizado por emplearse proporciones de pe- 

6 so entre los no disolventes y e l polietilen o  empleado, que as­

cienden a l menos a 1 : 8, moviéndose preferentemente en la  ga­

ma de 1 a 2 : 6 hasta 1 : 1 .

172. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 14 a 16, caracterizado porque para la  obtención de un 

10 polvo de polietilen o  finísimamente distribuido, cuyo tamaño de

partícula en au ^ y . r  parte a .a  in fe rio r  a 10 se e.plean pro- 

porciones de no disolvente: p o lietilen o , de alrededor de 0 ,3  a 

1 : 1.

182. - Un procedimiento de acuerdo oon las reivindicá­

i s  ciones 1 a 17, caracterizado porque para la  mezcla líquida de 

disolventes y no disolventes, se emplean proporciones de peso 

entre disolventes y no disolventes, que se mueven en las gamas 

de a lo  sumo alrededor de 10 : 1 hasta preferentemente 1 : 1 , 

en especial de aproximadamente 4 a 8 : 1.

20 192. -  Un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 1 a 18, caracterizado por emplearse agentes no disolven­

tes  con propiedades no disolventes especialmente acusadas.

202. -  Un procedimiento de acuerdo oon la  reivindica­

ción 19, caracterizado porque mientras más acusadas sean las 

25 propiedades no disolventes del agente no disolventa, tanto me­

nos no disolvente hay que emplear en relación a l polietilen o  u t i­

lizado.

212. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 20, caracterizado por que mediante la  elección corres- 

30 pondiente de la  cantidad de no disolvente en dependencia del pe-
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so molecular del p o lie tilen o , de las propiedades no disolven­

tes  del no disolvente y de la  diferencia de puntos de e b u lli­

ción entre e l disolvente y el no disolvente, se regulan tama­

ños de partícula de aproximadamente 1 basta alrededor de 500 

5 323. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 21, caracterizado porque e l polietilen o  se disuel­

ve primeramente sólo con el disolvente, a continuación de lo 

cual se agrega la  cantidad necesaria de no disolvente, prefe­

riblemente en estado calien te, de modo que no se produzca to ­

lo davía una precipitación del p o lietilen o .

233. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 22, caracterizado por emplearse ta les  cantidades de 

la  mezcla de disolvente y no disolvente con relación al p o li­

e tilen o , que la proporción de pese ascienda a l menos a 1 a 2 : 1 

15 y preferentemente a lo  sumo a alrededor de 4 : 1.

242. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 23, caracterizado por emplearse polietilen os obte­

nidos por los procedimientos usuales de a lta  presión, especial­

mente con un peso molecular (Staudinger) de alrededor de 6000 

20 hasta aproximadamente 40.000.

253. -  un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 1 a 24, caracterizado porque para la  fabricación de ma­

te r ia s  mixtas de polietilen o  en forma de polvos secos, se pre­

para e l  p olietileno en forma de polvo, junto con las sustancias 

25 adicionales solubles en la  mezcla de líquidos empleada, ta les  

como polímeros de un elevado grado de polimerización, naturales 

o s in té tico s .

263. -  Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 

25, caracterizado porque e l p olietilen o  y la  sustancia adicional, 

30 se disuelven simultánea o sucesivamente en la  mezcla de l íq u i-
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dos, después de lo  cual se tratan para convertirlos en polvos.

273. -  Un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 25 y 36, caracterizado porque como materias adicionales, 

se emplean polímeros naturales y solubles de un elevado grado 

5 de polimerización, ta le s  como caucho natural, o polímeros sin ­

té tico s  solubles, de un elevado grado de polimerización, ta les  

como poli-isobu tilen os, polibutadienos, polisoprenos, polímeros 

mixtos como polímeros de butadieno y a c r ilo , caucho clorado y 

sim ilares, o sus mezclas.

10 282. -  Un procedimiento de acuerdo con la s  reivindica­

ciones 25 y 26, caracterizado por tratarse  conjuntamente un po- 

l ie t ile n o  de peso moleoular relativamente alto  y un p o lie t i le -  

no con un peso molecular relativamente bajo .

293. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindicá­

i s  oiones 25 a 28, caracterizado por emplearse la s  materias adi­

cionales en cantidades de hasta alrededor de 50% en peso, espe­

cialmente en cantidades de aproximadamente 5 a 35,i? en peso.

302. -  Un procedimiento de acuerdo con las reivindica­

ciones 1 a 29, caracterizado porque para la  d estilación , se tr a ­

go baja con una columna de destilación, cuyo reflu jo  se devuelve 

con preferencia directamente a l reactor.

313. -  Un procedimiento de acuerdo con las  reivindica­

ciones 1 a 30, caracterizado porque como polietilen o  se emplea 

un polietilen o  de desecho, que disuelto en la  mezcla de líq u i-  

25 dos, se p u rifica , dado e l  caso antes de su preparación en for­

ma de polvo, por medio de la s  medidas purificaderas usuales, 

ta le s  como filtra d o  o tratamiento con agentes absorbentes.

323. -  Un procedimiento para la  obtención de polvos 

de p olietileno secos finamente divididos y fluyentes.

30 Tal y como se ha descrito en la  líemoria que antecede,
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JVM.

y con los fines que se han especificado.

Esta , ..¿¡noria consta de cuarenta y una hojas escritas  a 

máquina por una sola cara.

Madrid, <¡j g 19 W

F.A.
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