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ADIGION

por "MEJORAS INTRODUCIDAS ¥ XL ORIJDTO D3 L4 FATTNTE PRINCIE AL
Ne 245,167", por “Procedimiento pars la elaborscibén wlterior
de policlefinas obtenideg a baja precibn”, a favor de la fir-
ma alemana CHEMISCHE WERKE HULS AKTIENGESELLSCHAFT, domicilia-

da en MARL (Xr. Recklinghausen).- Alemania Qgeldental,

— N —

MELIORIA DASCRIPTIVA

El preeente Certificedo de Adicidn se refiere a mejoras
introducides en el obj=to de 1la Fatente Fringipal Ne 245,167
por *Frocedimiento para la e.izboracibn wlterior de poliolefi-

2¢ obtenidas & baja presibn”.

e 48 cltada patente principal concierne al referido procedi-
riento de acabado de diches poliolefinas y se c2re cteriza por-
que 8 trata con agua la poliolefina bruta de baja precibn que
se presenta en la polimerizacifn, con compuestos orgénicos 14~
gquidos que contienen oxfigenoc, en 1los cuales todas las valen—

10. clac del oxigeno estdn enlazades a dtomos de ocerbono. Bstos
catipue stoe orgénicos liquidos que contienen oxigeno son adicio-
nados, por regla general, a las susgpensiones de poliolefinas
de bo2ja presibn que se precenten en la polimerizacibn. Entonces,
eventualmente degpuéds de la eliminacibn de 10s diluentes wtili-

15, z2d0s en 12 polimsrizacién, es tratado con agua 2 1la gue se
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puede agragar, péra fzeoilitar la hunectacibn, reducidas canti-
dade s d= una substancia de actividaad superficial.

Se ha encontrado gue en desarrollo ulterior del procedi-
miento, ssgln 12 y2 citada pztente principsl, se pueden alabo-
rar Wieriomente lés poliolefinae 4e baje precibn utilizsndo,
mas ventajosauente, como compue stoe orgénicos que conticnen
oxigeno 1fquidos 0 s6lidos Jigsusltos en Aisolventes apropizdos,
compuectos cuya agrupscibén atdmica -cO—%H—cO- pusde reaccionar
en la forma -00-¢=0( OH)-

Compue gtoe Orghnicos apropiados son, por =j=mplo, acetil-
acetona, benzollecetona, &gido acetoacético v sus ésteresy co-
mo el écter acetoacético, benzoilacetilacetona y otrcs en que
ia forma ceténice esté en equilibrio, por una parte, con la a-
grupacibn atbmice -OO—?E—GO- ¥, por la otra, lo forms enfliga
con la egrupacibn atbémice -co—q:c(OH)- o Loc compuestos son u~
tilizados en cantidades de 0,1 a 55, prefeventemente de 1 2 2%
en peso, referidos al dispersante. Es importente adicionar los
compuectos en forma anhidra, pue 50 que 80l0 con reducidos ves~
tigios de humedad ya pueden traﬁsformar componentes del catali-
zador mixto mediante hidr6lieis en hidréxidos Aificilmente so-
lubless

Se adicionan log compuestos orgénicos ligquidos a las sus—
pensiones brutas o disueltasg, obtenidas en 12 polimerizecibn
ds baje preeiln consistentes en poliolefinas, restos de catali-
zagdore s mixtog y Ailuentes, dejbndolos resccionar Aurente 10 a
120 minutogy preferentemente convicne d2 30 a 60 minutos, a
tempe raturas entre O y 100 grados, ventajosamente entre 40 y
50 gredose Los rectos de c=talizadores mixtos son al efecto
transformados en compuestos, en parte golubles en los medios de

ditucibn, y en perte hidrosolubles.
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A continuzeibn puede gor tratedo con egua y entonces la po-

didlefina remenente puege sexr grparada de agua y diluente y ser
ievada, Pero, en general, cg méds ventajoso seperar el diluente
inmediatamente a continuscién al tratamiento con 1os compue stos
orgénicos 1iquidos, y tratar entonces solamente con agua, y la-
var.

Bl tratamlento con agua es 1levado & cabo a temperaturas
entre 0 y 30 grados, ventajogemente entre 10 y 25 grados, con
40s gbinca veces 12 ontidad referida a 1a poliolefinae

Bl lavado con aguz, conveniantemente repetido varias veces,
ha Aa llevarece a cobo sin demora, parc evitar gue 10s sompuestos
de complejo ge conviertan por hidréiisic en hidréxidos insolu—
blas,

Fera feellitar el mezclado ge puede adicionar eventualments
el agua de lavedo re?ucidas centidades de una substancia Ae ac-
tividad cuperficial entre lac cuales se prestan bién los mojan-
tes no ionbgenos obtenidos mediante etoxilacibn, como el produce
to Ae transposicibn de 1 mol del alcohol laurflico con 7 moles
de 6xido Ae etileno; adenmés, asi.misno, mojantee aminocactivos,
cOmO egtearato sbdico y la 21 s6dica de le amida de doido olfi-
cO de la metilsarcogina, y mojantes cationactivos, como aloruro
de egtearil-di-metil~bencil-amonio. Puesto que estag substamcics
de activigag superficial pueden ser retenides de molo adsortivo
POTr las poliolefinas de beja pra sibn, no es conveniente utili-
zar mojantes de la naturaleza de los que contienen grupos agre-
£1vos, como son log suifonatos y sulfetose

Bventuslmente se puede intercalar un lavado con solucionss
de 41cali acuosag 3iluidas, por ejemplo, lejfa Ae sosa de 0,1 a
1%, pzra agegurar la eliminacibn de los compuestos de aluminio

hidrolizados en o1 1avad0 con agua como aluminato. la poliole—
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fina Ae baje presibn eg firelmente sepsrada A2 moio conocido me-
diante filtracibn, decantacibn o centrifugado, y seczda. Se oh-
tienen productos perfectamente incoloros con cont-onidos en cepni-
zas de menog de 0,02%, porxgue los productos de trangpocsiclin de
los catalizadores mixtos con los enoles, inciuso con sbullicibn
con ague prolongada, se hidrolizan esenclelmente mag d2 spacio gue
los produetos de trangposicidn con los compuestos utilizados hae
te el prasentes

BJEIPLO 12.~ Se adicionan a 1067 partes en pecgo de una sugen~
sién consistente en, 2proximadamente, 60 partes en peso de poli~-
ebtileno de baja presibn, unas 7 partes en peso de un catalizsdor
nixto, obtenido a bage de cantidades zproximadamente igualegs en
peso de tetracloruro Je titanio y cloruro de dietilaluminio y, a-
proximedamente, 1000 partes en peso de isopropilciclohexano, 39
partes en peco de acetilacetona con un contenido en agua de menos
de 10 mg., por lltro. Se agita durante unoe 60 minutos a 50 gra-
dos bajo exclusibn de aire y de humedad. Desapzrece al efecto la
coloracibn parduzea al prinecipio, virando paulatinamente a viole-~
rarrojizos. AL c2bo 42 60 minutos ‘s enfria & 5 grados, s adicio-
nan 2l rededor de 2%0 partes en peso de ague, y so mezcla bien a
foa%o durante 10 minutose 4 continuacifn y por agpiracibn es eli-
minado el polietileno y lavado tres veces, cada vez con 1000 par—-
tes en peso de un agua que contiens, aproximadamente, un 1% de
&ter alkilfenol-poliglicélico. Finalmente es pocteriormente lava-
40 con agua claray; 2gpirado y secados Se obtiene un polietiieno
perfectamente incoloro con un conteniio en cenizas menor ds un
050105,

EJENPLO 22,~ 764 partes en peso de una gugpencibn ds posieti~
leno de baja presiln, que es obtenida mediante polimerizacibn de

etlieno en 660 partes en peso Ae hexano, bejo empleo de 1,9 par-
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tes en peso de tetracloruro de titanio y 1,8 partes en pe o de

monocloruro de dietilaluminio, y que contiene 100 g, de polieti~
leno, son enérgicemente agitedes e 40 grados con 25 partes en pe-
50 de etiléster acetoacético. El polimerizado, al principio par-
duzco, vira a rojoparduzceo. Bs enfriado despude de 45 minutos a

10 grados y tratado con 200 partes en peso de agua a 0 grados Au~
rante ulteriorss 15 minutoe, Untonces es separado sl polistileno
del Aigpeoreante y egente de digociacibn en el filtro 4e agpira—

cibn y amzeado tres veces en 1000 partes en pego de agua a la qus
estén aliadidos 0,55 de un éter alkilfenol-poligiicbélico, separan-—
do el efecto cada vez el ague de lavado. Finalmente el producto

os 12vado repetidas Veces con aguz pura y s2cado & 80 grados. H1
polietileno obtenido es incoloro y tiene un contenido en cenizes

de un Q,Olf%o

¥ ¢ 7 A

Hecha la descripcién del precente invento se hace congtar,
que esta solicitud se 2coge a 1@ priorided de 1z solicitud de pa-
terfte aleaana de adiciln né C 19383 IVb/39c., dopositada el il de
Julio de 1959, y que se declaran como nuevags y de propia inven~
clbn 1ag reivindic@eiones siglientess

le~ Mejorag introducidas en el objeto de la Fatente Frinei-
pal nR 245,167 por "Procedimiento para la eluboracibén wlterior
de poliotefines obténidas a baja presibn”, caracterizadas por-
que pare dicho acebado & utllizan cOmpuéstos orgénicos que con-
tirnen oxigeno, ocuyos compuectos son 1fquidos o bién sblidog di~
sueltos ~n dicoiventes apropiados, y cuya agrupacidn atémiea
-CO—(}H-—CO- estéd en condiciones de reacgcionar en 1z forma "'CO-Ci':

c(OH) = &
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2e~ licjoreg introducides en el objeto de la Petente Princi-
pel 12 24%,167 por "Erocedimiento pera la eiaboraciln viterior
de poliolefines obtenidas & baja precibn”.

Begln e desgcribe y reivindice en la ‘pre cente memoria gue

congba 4~ geig hojas folizdag ¥y mecanografiades por una cgola co-—

Yo

ledridy, &2 2 de Julio de 1960,
CHELMISCHE WERKE HULS ANTIENGESILL SCHART.
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