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Este 1nvento se refiere a la polim“riza01on J copoli-: Ly,

"'merlaaclon de 0(~mono~olefinas J dloleflnas, como el etileno,*

J‘iproplleno, bu“ueno--l9 estireno, isopreno ¥ butadleno e inclu— :

S yen aenﬁro de sus 11m¢tes nuevos eatalizadoras para dlchas reao

[fclones de- POlimPrizac1on. f

Por oonslvuzente, un obaeto prlncipal del presente inpglq

?Jvento es 0roporcmonar nuevos catalizadores para polmmarlzar

""0(—mono~ ¥ dloleflnas y mezclas de las. mismasa 4;,1
Otro obaeto del presente 1nvento consiste en. conseﬂulr}f;”

viO,» un nuevo procedlmlento para’ la pollmerlzacion dec(—mono~ y dlo~,
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1ef1nas y mezclas de. las mismas.
,Iev1dentes y se deduclran, ‘en’ narte, de lo que - 31gue.;f"

-jdiolefinas, de preferenc:a las que no. contengan nds ae 8 .
'°:4atompsvde carbono, se‘pollmer;zan [ copollmerlzan median~~

“te éatélizadorés éué éomprﬂnde (a)"el prbduoto de la reac~
'<f01on entre un alumlnlo—alcohilo ¥ un solldo 1norganlco en
 forma de partlculas flnamenﬁe d1v1d1das, de preferencma 51;

'lice o alumlna fmnamente dividlda, ¥ (b) un compuesto tlpo

'f'La reacclén de pollmerlzacion o copolimerizacion puede efec

”}tuarse a. temperaturas anropladas en el 1nterValo desde -259

‘\po“ debaao de la atmosferica hasta cualquler preszon méxi—
l~;ma superior deseada, por ejemnlo, 2000 kg/om o 1ncluso, o

<fpr631ones superiores.

v5_fpresente invento son 1a alumina y sillce plrogenlcas, es
'5i dec1r, alumlna o sillce oroducldas mealante la oxldacién
",;en fase de vapor 0. hldrolials de un comnuesto de aluminlo
ffVﬁ;fro SiliClO.r Sln embargo, otros solidos 1norganlcos aproplap
f dos con el ooaeto del nresente inV°nto, comnrende, en gene-»'
‘i; al cualquler sustancia inorganlca que se halle dlsponlble
| “ien forma de partlculas finamente dlvidldas, con grupos hi-"f
',{f;drox1lo en la super¢101e de las mismés. Por Bjem.plo9 son

'ﬁnapropiados para el obgeto del nresente 1nvento, en general,l

‘:" ,l10s oxidos, como el oxido de tltanlo, oxldo de omrconio,lifj

L”:oxido de torio ¥ 6xido de mavne51co, s1lioatos, como el —ff :'

5r1ndon y 1a bauxlta y el ne ro de humooﬁw

?iﬁ
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Otros obaetos del prnsente 1nvento seran, en parﬁe,j;

De acuurdo con el prescnte 1nvento, laso(-mono— y

~

C 8, 25000, aproxzmadamente, v preslones que oscilan desde

Los solldos inorganloos preferldos eon el dbaeto del

f:crlsotilo, actlnollta y crocldolita, aluminatos,_como el co-

sz




‘Jvt,;en 1a que Al es alum1n10° M' o8 un metal del arupo I (en

'lsifélsobubllo, n-amllo, isoamilo, hcxilo, n-octllo, ‘n~-dodecilo h
: _‘y 31m11ares, 2—butenllo, 2-met¢1-2-butenilo ¥ 91m11ares' ci—‘

" presente invento son los compuestos que responden a la fér-

-.mula gehgral:

"JVdonde el numero ae grupo corresponde a la Tabla Periodica
~de Mendeleev), v es 1gual a0 & 1;. cada X rebresenta un ha—

- f}ilongeno cualaulera, n es i#ual a O, 14 2, “cada- R es. cualquie
10 ‘

fa 2, 3 o 43 y en la que y ~- n es igual, al menos, a 2.

_L;clopentllmetllo, clclohex1letilo, clclopentiletil°: metil- .
’ 01clopentlletllo, 4—c1clohexenllet110 y 51m11areS° 2-fen11e—;-‘
:1;110, 2-fenilpropilo,’ O(-naf‘bile‘tllo, metllnaftﬁletilo y si-'i-_

_ (mllares- clclopentllo, 01010h9 1101 2"2 1'b1°1°1°heptll° v

jféo 551m11ares, metllclclopentllo, dlmeu1101clop0nu110y 9*11C1‘

| 'f’clopentllo, metllolclohexllo9 dlmet1101elohexilo, etllcielo-f :

"1;hex1lo, 1sopropilclclohex1lo, 5-clclopentaa1enllo bs SimllaPrl

’1;res, fenllciclonantllo, fenllciclohexilo v, los correspondlen~jf

L tes naftil-derivados de grupos 01010&100‘1110 2‘/‘ analo@s' fe"f-

"Tffnllo, tolilo, xilllo, etilfcnllo, aenﬁlo, Aaftilo, met¢lna£-:'

”M;f:ﬁilO, dlmetilnaftllo, eLilnaftilo y Cicth@YllfenllOQ ’ |

“Jlfantermor y que son, nor tanto, aproniados paﬂa el objeto del‘"
f'presente 1nvento el lltlo tetraetllalumlnlo, lltlo tetrahe~j:”
“k;x1lalum1nio, fluoruro de motaeio uriOAtllaluminlo, bromuro_;

7de litlo urletllalumlnlo, cloruro ie q1~1sobutllaluminlo e

2@ 35

vLos §iuminio-a1cohi1os_apropiadosﬁpa:a el objefbAdeljf

AlM'thBy“n

radical monovalente de un. hldrocarburo o h¢druro, y el 1gual

Ejem@los especiflcos de . cﬂrv.jpos R Dara la’ sustltu01on o
en la formula anterlor 1ncluyen el metilo, etllo, nupropilo &

Son eaemplos de comaueatos que responden a 1a férmula;'




,hldruro de d1~1sobut11alumin10 y, en part¢culur, 1os alu—l

'lum1nlo, ﬁrlmetilalumanlo y trl-lsobuullalumlnloe

_son radlcales hldruro, 1 compuegto resultantc no se llama,ﬂ

 fVal menos, un radlcal nidrocurbonado representan un numero  $
if}rwlttlvamente pequeno sobr el’ numero total de comuuestos
1;1nclu¢dos en ﬁlcha iormula ﬁeneral, oue nara el ob;eto delf
“;predentu 1nv0nto 68 mas convenlenbe ¥ no resul a 1lorico
vque_estos compqesﬁos se inel uJan en’el uefmlno nenerico de
’7élumihio—a100hilb;_ Pof consl~ulcntc, en la memorla y en |
';xflas‘reivindicaéionesﬂsevﬂretende y-debe entenderse, por_lo-
i‘tdnto, que el term;no alum1n10~alcohllo K1) refJera a todosj”“
. los compues+os comrrendidos en 1os limltes de la formula

7f:fgeneral anbmrnormence definida.

f;la reacc"én onure el alumlnlo-alcohllo y al solido finamenn?"
,}f:7te d1v1d1do se hallan sometidas a. varlaciones consiuerables.'
;éblug
<’ﬂ'v3¥dor con una- ct1v1dad excepcionalmente elevada ke caracte-

“1r1stlcas y comp05101on reprodu01bles, se ha enccnurado que-

i"/A..;es de vran 1mbortancia que el solldo_¢1namente d1v1d1do se;
;?halle esnnc1almente seco y annldro (es dec1r, e ento de {E
'ﬁk;agua LOleOIlar en oua“uler forma) eﬁ el momento en oue se

’fpone en conuacto con el alum1nio—alcoh110°~ Sl el solldo ;,'
"'11namente QlVldldO a ublllzar contlene agua molecular en:
'f:cualquler forma y/o tlene tenaencla a absorberla por expo—fn
"9101on a la atmosfera humeda otc.,-debe SGCJTSG inmeulata—f;
':imenue antcs de “su nerIpleo o bien,

'\tenerse contlnuaAGnte fuera del contacto con el vapor de'

miniOalCOhllOS ouros, como el tr1hex1lalum1n10, trletila~ﬂ‘

Aunque se obaervar" que cuando toaos 70s radlcales

R aresonues en la formula nonﬂral anterlormenb ‘eflnida

nortalmenoe, alcohmlo, los comouo tos 8 103 que leo *"lta,‘~

Las. conulclones en 1as que puede 11evarse a cabo

Sin embargo, con obgeto de obtener un componente catallza-»m‘

1despues de seco, aebe man~‘;

_-“- G i
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'fmreqctivos en coatacto 1n11mo durante un perlodo dc tiem—

20

vv01on de ‘e plear un »olldo esnnCLalmenoe anhidro, flna~ B

" tiene lugar de- nlngun 1odo O no- oredomina en Ja exienrvi'

plon;neceagrLavparg proauc;r un componente caualiuador

Faroductos'Qué, o gon to%almentg inactivos como componen=

“tes catallzaoorﬂs, 0 son Ly inferiores éomovnomponentes

.  v;o.:w

"7i01on nara 1a nro ucolon ael pollmero es muohlslmo menor.

7n1enao en. conuaobo el SOllCO flnamente d’VldeO con- alu-

';po suxlclenﬁe para efecuuar la rﬂacc16n qulmlca des eada

”]Jratvra do 1ﬂ mezcla de reaccxon.

'? tor1aucnte cvalnu:or tﬁ ratvra enbre 0°C A 100°0, aproQ'f
:Qtilﬁada entc, p fd,'ueneralmenue, se. uuillzara la teunera—?i
'vtura mnblenue 0 SUﬂEf’OP- Sunonlengo nue se han tomado -
'/ meulda para cl concacto 1nt1mo d l solldo anhldro7fina—nj
h;menue ulv1dlao v uel aluminlo-alcohllo, el tleﬁno'neoésa~3;
4ir10 uara llevar a cabo lareaccxon qulmica nﬁeclsa variaré

._,d de perﬂodos del orden‘de un minuoo a tem>craturas de-

266358

a"ua haSua su u01114a01ono '8i no qe obsarva 1a orecav-,f"

mente aivi d;do, 1la roacc1on qulmlca deweada o bien- no

de mctividad superior. In lugdr de ello, se»obtlenen: ’

oatallzadores, vorque (a) se- proaucen mucho menos polm-f
mero oor'uramo de oatal¢~aaor y*@) la'valocldad de reao-A'

Dn <enera 1, la reacc*on auede lleVdrqe a cabo po~

mlnlo-alcohllo, de Dre¢ef6ncla en una solu01on ‘dol mlsmo.

en un med*o hldrOCdrbOHduc 1neru e, y'manoenlenao los dog_ . -

que da lugar a la unlon quimlca del aluminlo—alcohllo al

éél‘zo‘ inamgnia dlq;dldoe El perlodo ue mlemvo meoesa~
rio para 11évar g cabo en un-grado determlnaao d;cha‘reacé

cidn y unidn quimica deucnda, en Dran ﬁaru ! &etla.témpeff¢.

va L xnos ene les, ouedc u illzarpe satls¢ac~"
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unos 10090 o super;ores, a pcrlodos del oraen de 20 m1nu~l;

_cutidas anterlormente. Dichos vapores pueden introducmrse}fﬂ

':“_el alumlnlo-alcohllo es de’ max1ma importancla mara obtener

- empleado dependen, en general, en gran manera, de la can~f

S :1,.;30

tosa temperaturas de unos 10—2090° Temperaturas ese:ac:l.almen'E

te superlores a unos 100°C, por egemolo 150—17520, nrovocan
frecuentemente la desoomposlclon de los alumlnlo-alcohilo y,
nor otra oarte, son completamente 1nnecesarlas y, por lo - ,'
tanto, de POCo o nlngun 1nuerés.- R - “> '> o

Aunque el emnleo del alumlnlo-ulcohllo, en forma
11qu1da 0 soluclon produce excelentes re sultados,‘la reac- :1
oion del alumlnio-alcohilo con el s6lido finamente dlvidi~ "
do nuede efectuarse tamblen ai este ultimo se expone a can;

tlaades suflclentes de los vapores de. un aluminlo—-alcohilo9

en condiclones de temperatura Vg tlempo analogas a las dis~:l"

a su propia preslon de vapor, utillzando un. vaoio parCIal
sd fuese necesario, 0 con el auxlljo de un gas 1nerte, se—.“h
co, transportaaor, como el nitro ;en0, Lste tratamiento en
fsse de vepor puede ocnsoguirse de. cualquler forma apro-
piada, por ejemnlo, ha01endo circular los vapores a través
Q81 sélldo div1dido en un reactor de lecho fljo, mov11 o o
fluldlzado.” o - : 7 o
",j La reallzao¢on de ung. rea0016n qulmloa efectiva de

extensmon controlada entre el solldo flnamente dlvidido y

los componentes del catallzador excepclonalmente act;vos y .

eflcaces descrztoe en uste invenuo, cs declr, lOu gramos .
de pollmero que pueden produnirse por gramo de catalizador.

-

tldad de alumlnlo alcohilado comblnado quzmlcamente, -con -
un peso determlnado del cltado solldo flnamente leldldorf

Por cons1vu1ente, para preparar los sélldos flnamente d1v1-7



vento, debe tenerse en cunnta que cuanto mus peoueuo sea el

tamapo meulo &e partleula del SOlldO y cuanto mador sea la

ﬁcantldad de &rupos hlarox1lo en la suporflcle del mlsmo, tan'

  5_

to mavor seru 1a ac»iv;dad botencﬂal i la efloacia del Qom- S

nonente oamalizaaor resul ante que nuede nroducirse a partir_iﬁ;

@4 del mismo., Por lo tanuo es imvortdnte e¢nlear como mat°rial
’

&e barﬁvda solldos flnamente divzdidos, en. forma de oartlculus *

! 7?‘-‘*5’.' ;*" que uongan un dlametro medio de partlcula menor de una mlcra,
10 a roxlmadamente de preferen01a menor ue 0 l mlcrd un
» y 4 ) Q.

contenldo considerable en grunos hiaroleo en la superficie”'"

de los nisuwos. Por tanto, g6 nrefleren ox1dos plrogenos de“

metales o metaloidcm producidos por hidrolisls u ox1da016n
L. e fase de vapor de un Oompuesto metalzoo 0 metaloialco, va
' 15 u -en general tlenen un dlametro medlo de partlcula menor de o 1 }
g f: _,;; i;_f; mlcras, y una sunerrlcle_que conuenga, al menos, un 50% del :

J{g’w numero maxlmo de :runos nlaroxilo teoricamente poszble sobre

 ¥5”';FQi:" 5v”,_ En resumen,.para llmltar esta ulscu81on' obre la ex—vﬁ.
?_20fm ten31on ‘de 1la reacclon entre 1os sollaos Iln“men e leldldOS
- y el alumlnio-alcoailo a los terminos mas sen01llos 0031ble,

_se suponm que el solido que ha reacoionado en su supezficie

‘puede deocrlblrSe de la megor manera y espe01flcarae como si‘

'“”guéé Para comunlcar ung aob1v1dad cutalitlca optlma y- nro~,;f‘T

“Téﬁ | porclonar una. ef10301a catalitlca max1ma, cuando 86 utllicen*i'
3 con un- determ¢nado halogenuro de metal de trdns1cion én un
—sistema aado, ge Drefloren aquellos solldos Ilnamente dlvi~

. dldos que tengan, al menos, aproylmaaamenue, l X lO B atomos~ 

" wramo de alumlnlo alcohllado unzdo qulmlcamente'a la(sunerfi—j;




son ademas muJ utlles ¥ practloOS"en partlcular cuando por
ffotras razones s° deseen en el procucto de pollmerizaclén

;Zflndl Canuldadeo de una Uarfe‘o mas en peso del solldo porﬁ‘

55100 oartes de pollmero, los solldos que han reaccionado enj

*5su sunerf101e, oue oonm¢enen’una canulaad tan nequene oomo_ﬂ

Il X lO 5

tomos~5ramo de alumxnlo alcohilado, oomblnado

'*fqulmlcamenue con la superficle de los mlsmos, por gramo de:

‘ 7a1cho solmo° Aunoue no se‘comprende completamente el me~

" jcan;smo de la. ﬂeacclon entre el aluminio—aloohllofy el so—31

‘~f11do, e8. sabldo que el alumlnlo—alcohllo reaooiona con loe

"vruoos h¢uroleo en’ la suoerflcle del solldo 11berando pro-

ductos secundarlos, COmsy Uor egemplo, cl alcano eorrespon-'

-alcnte, cuando reaccmona un rdd¢cal dlCOhllO, o nldrogenow

P e T f‘f;cuanao re3001opa un raalcal hlarulo. be svpone, aunoue no

15 ,;se pretende 11m1tarse a emta expllca01on, que el tlpo de

S ,reacc¢on oue t¢ene lugar se rcprecenta correctamente por

lag. 91gu1antes ecua01ones 11ustrat1vas, an las que 1a ofli-

- ;‘?.;ii [: i_f ' ce 51rve como solldo flnamente d1v1d1do v el trletll-aluml-,
) Do \:  n1o, cIO“ulo de- dletll~alum1nlo y litlo—ietraetll*31UMlnl°

"7}:Q1~f'f;5{’édfjﬁactuan como- aluminlo-alcohllo.,ﬂ , ¥ »” ’ - \

- | ECUACION:L

T S 0 S 02H5
._-,_Si__________OH + m(02H5)3 > -Si_____.____.___.O =._A1 4- 02H5 B

: S . ECUACION la v
C QL T O - _-;;. . - 02H5 '
. ,/ // - i




| ECUACION 28

+ Al(Oaﬁs) 01 9

s -S:u._............0H
Tal 15 AI"“. {_ECUAGIQN'3,:"

v \\ B | ‘f
| T _Si<:; | OH + LiA1(02H5)4 ;
' 20 / : )

Es de LeSLdCdf que con obaeto de obuener un compo~

£
nenoe catallzaaor ae la max1ma act1v1aad poslbl anarte ue obs‘

“'ai“*’;gi» servar las 1mportantes precauclones J condlclones de- reacczon

7.

é; antes Cltang,ASe recom*enda, aslulsmo, que la canuldad de alu

S 1%'25.’ mlh¢o-alcoa1lo, con la quc se pone en conu30uo el solido flna~
TP ".mento leldldO,'% al menos aprox¢mad@m nﬁe suxlclente pa-~

; , ra rea001onar con’ ouos los "“uoos h1drox110 aculvos oresentes

: 4'fw?' *'wxﬂznva aue los que ouoden ein red0010n4r oueden desa ctlvar 40w -

D“rte dcl A&loqonuro metdllco de urgn 1clon componente del

30 . catallzau0¢ Qe | e_anaqlrg postar;ormente, }Ademés,,es\nece-




jcantlcao
o Lorm&r

,Lf01on nue_

]}alum¢nn—alcoh¢lo ¥ llmltar».as »auperabur 'Lde reaccion

fa menos de. 10090, anrox1madamente, con obgeto de favore

~ccr 1& reacoi n sauematlzada po“ las ecuaclonﬁs l, la y'”

ﬂ"'”3, sobre las renreapntadws por: lap ecuqc¢onns 2 y 43, re

~p ctiva nente, va qu 10 Droductos de~la-ecuacion?2.”
" mexos ac°1vos ¢omo comnonentes catallzadorem que los de
 las ecuac1onﬁs 1 y 3, y los produo»os de la eéuaclon 2a
 *20]" fson to%almente 1n OLIVOS oo&o comoonentes catalizadores,_
' o mlsmo que los de la ecuaclon 4 que 31~ue, Ja que no se_f
' halla pr esente en los productos resultantns naaa de alw-;“'
'mlnlo alcohllado. '; ) ; i“'_ ~:/,w;f;f;;,ff,.jﬂ';:fw

P ) S ) o . EGUA(‘ION 4

s:../._..._..__.ozi SRS EETE .\o \
SL-—--—-—--OH b A1(02H5)3 - 1( 01 4 3021-16
\

Por otra parte,'sl e 1ntroduoe nis aluminid-alco~f ¥
'wf“hilo del quc reaccionarq en las condlolonos de rcaoc¢6n

- 10 -



,25’

f”emgWeadas, el exoeso 86 ellmAna, de prefer 101&, antes de;g1”
5';1a iorm401on ael catallvador de- pollmﬁrizaclon completo.-f“

ff;Aunque el excemo puede ellml’arse nor extra001on, es ev1-;. 7|

'ff'nerdlmente, aqul en lo oue smgue como halovenuros de un
‘ “‘.metol de s ns1clon), que son aoroolados uara su emoleo
20 - como comoonante del catallzador de pollmorlza01on aCdDadO

,ael nresenu invento, son los comnuesbos oue responden a

"En donde T es un netal de los Nrupos IVa, Va, VIa, VIIa 6
-VIII de la Tabla Pcriodica, Q'vs oxgveno; a es’ igual & O 1 &
V42, cada K &8s un halogeno cualqulera, b es un numero entero

vf”de l a 7 y b-a ee iﬂual, DOf lo menos,'a_l.

2{‘)6358

Los oommuestos tlpo hdlo~enuro (desmgnados,

la £érmle emp¢r10a enerale'”

0z
- & bea

P

I AR Ve



v e e eva

=y

’hwruuos IVa, Va;’VIa, VIIa ' VIII, como el;terracloruro de

iltanlo,‘uetfaclO”urO de oirconlo, trlcloruro de tltanlog

;; tetrodloruro de vanadlo, etraJOQuro de‘tltanlo, tricloru—

ro de orono, trlbromuro de cromo, alcloruro de manganeso,-”

5 hcxacloruro de molibdeno, trlyoduro ferrloo 3 cloruro co——

?é " ’el ox1—

- baltoso, y ox1nalogenuros de. dlchos metales,'

cloruro de vana‘ﬂo y ox1‘lorur o'omlco.

i Emoleando‘el catallzadir’de este 1nVento, da poll-

erizaoion del matorlal Ge carna oleflnlco pucde lle;arse“

a oabo en auden01a de llquldos,;alsolvenbes o dlluven,cs,

nor‘egemulo,‘en{tabe'ﬁadeosa, nero,' enerwlme te,

”‘“facvl GLOCLuar lafoollmarlza01on en- nrescnci",de un medlo'

7vide forma eficaz v continua'“ Por coneigulente, de preferen—

cxa, se 1ntroduce en la zona de rea001on un medlo de reaccio_i

llquldo J.neruoo : ri;’?v_A: | 'f~‘;;5 e "‘i'ﬁf ‘irffnw

.‘ﬂ}j, __ '* - - Consbltuyen medlos llquidos de reaoclon anroplados

diferenues grupos de hlurooarburos, o su mezclas, que sean

R ?zst'T'li uid os J eson01a1mente 1nerte« en las condicmones de poli-

ke i

“'merlza01on del presente nrocedimlentq. Asi . son adacuados
v,para los ilnos del oresenoe 1nvento dlversos tloos de” hidro-‘
carburos saturados, por e.emplo, los alcaqos 0 cioloalcanos'm

puros: o las meaclas dlsoonloleyfcomer01almenie, exentas de"

:A 1mourezas peraudlolales. Por egemplo, son daroolados las




naftas de urlmera destllaolon o nuerosenos que conten—

TFE

4;f'. ,vaf“i - gan alcanos v 01cloaloanos, y alcanos 110u1do 0 llcua-'
o d' como el nropano, butanos, nwnentano, n~hexano, 2 3- f
. dlm tlluvtano, n—ocbano, Luooanno, (2 2 4~trim°tlloenta-
R 715.“ 5 no), n—decano, n-aodecano, “cicl ohexano, metllololonexano,f

dlmetllol l'oentaﬂo,“etllolclohexano, decallna, metzlde~-;‘

'callnas, dimcmlldecalunas, v nlmllares.

toualmente aproomadou los terminos de 1a serle de los hl-ff_

etllx¢leno

,hemimellteno, nseudocumeno, isoqureno, dle'“

ﬁleculva de naftas aromatlcas, & onera01ones ae.hlqloformaff

jc10n, como aeotllado ld'¢¢1as{ffféégipneéﬁ_e;oiclaao o de.

;ooer101ones ae crackinb;'etc., y determlnados alcohll—naf-f

20 .- talenos, que son llouidos en. las condlclones de 1a reac""

c¢on de Dollmerizaclén, por Jemplo, l—m ilnaftaleno,

2—1sonrou11naftaleno, l-n-anllnaltaleno y smmilares,

fracolones nroducadas oomerclflmente que oontenwan estos o

hldrocarouros 2 analo*os.ﬂ Med¢os de reacoion llquidos sa—ni

”ié5~ tlsfactorios pueden estar comouestos, a31mlsmo, por mez~ﬂ

;,olas ae fra001ones aromdtlcas y parafinlcas oue wean'lndl—[J

v1dua7mente adecuadasa

La pronor01on de solldo flnamente d1v1d1do, reac-.,
01onado en su oUDGTilCle, a halosenuro de me al ae tran-~”

‘;SOV; 8101on, utillzada para Dreparar el catallzdaor acabado,

e



/‘meneralmente no‘es una caraoterisﬁica"crltloa del procesoo”

'f"camente a los m;smos..

L ael soildo flnamente aivid;do.w

'3”ae la V°1001daQ de polxmerlzaclon de eada,
—ue la zona de reacclon, de la comoo LCiOﬂ del uaverlal de-“
;oarha olefinlco de que se trate, de la temper“*ura,

variabl s de 1a rcaeolon..

VPor otra parte,”51‘estc p”ogor01on se“exorGSd como una sen’

cilla relaczon molar o en peso, no puode ser narticularmen—

té 51gn1 1cat1va porque, sewun se indlco antcrlormente, la

- bflca01a de ‘dichos eéliaos que han reac01onado en su super~
‘ 11016 (refermdo al DGBO © 0rogorcion molar) aepende grande-

: mente de. la proporclon de alumlnio alcohllado unido quiml—;:

“Por con31ﬂu1ente, con. ooaeto de que T

ﬂf’la relacion entre las cantldades de 10u dos componentes
‘.ael caLall ador acabaao aca mas sirnlllcqtlva, debe expreu'
“'fsarse como una 01erta funcion de la cantldad de aluminlo_i“w

"alcohilaao que se halla unido qu1mlcamente a lavsuperflclewf,

Heuos encon rado experl— '

 j‘mentalmente que es, conveniente una rela01on atomica ae 0, 1»"

a2y, de pre;erencia, 0,3 a 1 4 del metal de transio¢on

al alumlnlo alconllado, unido qulmlcamente 8 la svperflcle

‘_idel sol¢do finamente diVlaldOo

La cantldad de catqll ador, es aeolr, que comprenw :;’

”'de el solldo flnamenue d1v1diao reacclonado en’su super¢1- o

20 e

cie y el halogenuro del metal de trqn3101on, que ha de utl-

_lizarse en 1a rea001on ae pollmerlza01on, oueae varlar, ue-

'penalendo la cantvuad exacta uue se ellge para su emgleo

de la ueometrla

s de deo% car, oue,.unv




; €;i{ ;5,i; ;  :} 2@<§

-(a) ge ha u 1llzado como solido flnauente ulVlQlQO un ox1—

"-1jao metdlLQO 0 meL3101dlco de taLauo de uariloula m v flno

(ao pre;erenoma, uerfeno) v (p) la‘rea001on aluminloal—

N ff'Q “  f;‘con1lo~soL1ao finamente div¢d1do se ha reallzado de. tal

.

5'f>*;Lanera que- quede nds de un radveal alcohllo unido a la ng -

... yor parue de loé'é'omos ue alumlnio en la suporflcle de dd=-
,cho solldo. _ N
e bf"- . Ias 1mpurezas n001vao en el medlo liquldovalurocar-'

IR ‘.WOODELO‘u ’Quede ncutrallzarse efloazmento antesv

",l‘GdC‘Ol 01‘1

) ‘fﬂ;fklﬁé;i;kde formdr, on ol UlSdO 0 auadlr al m1smo;3cl catall aaor,
; fo componentes caoallzaaores de esue,vnvcnﬁo, Lrabqndo el
'“ﬂmedlo llnvldo con un meual alconllo o un commuesto de me-;;u
o fLal de tran 1cion.{ uos mauerldle& ue cs Fa’olcilnlcoo yue-: 

SR  ¢~;;;don our¢ilc rae, dSlMlSmO, por’ cualquler 1sﬁema con001do,

*f“iéflﬂilﬁ.ﬂfﬁ~por egemplo, h301enao bur jear*dlchos:maue“1a1°s por una

:solu01on de un meLal dlnohllo on_}n dlsolvenue hﬁﬂrocarbonZ”

'nado antes de su 1ntroducnlon'en el reactor ue oolim@riza—gi

Tl control de ueﬂoeraturl durante ul trdnscurso delf‘

llevarve a cabo La01lncnte:,

"Droccso de oolimvrlzaclon pueda_

‘ullU rente 111ulao; fdrooa%bonauo, de-&'

"afcuando @a_p

'""la yr@anOld, en la zona de: r acoi n,‘ae.gpa““?anf

bu VQ&,“‘ﬂfridr c meulante un 14%cr or

1 ncrlooo de conuucdo o 1a Vvloolﬂ d‘eggaéial*gma*

olﬂada an el ﬁroceso'deﬂpoli

T l3obf?*~01on a. wds otrts vurkaoles dél;prboeap; comoié11Cat 11zador'

R

Alsfﬁ




2@@35@

'—ubllivsdo an. oarulcular, el ulDO @spe01¢ico ae prouucu

+to- dor*nado 3‘_/

la ex uen51on de la conworuion do oleflna que

;ue deuoe cn Uﬂd aetarmxnuua omcracxon o p 1807 ooro el ca~

v'“thl aador. ' n "cnerai, es ta vwriabio s“’agus iacllmen«

>af5 ufftc pary oocenar Josfragtl 'os gue &y‘uesoe.’-f;”“f'

;' = A contlnu clon, é 1nu¢ca una e de GJGMOIOS

"ilustr VoS, que no- Hupone una llhluaciéﬁ“ - - _
' gemglo 1

Bn un framco de 225 8y se aﬁadloron 4 15 de "KCAB~

»i;;Jﬁ; 10  O-uIL"; Una &1lice niro ena, fabrlcada por la Cabot Corpo—

~”rat¢on, Inc., aue tonla un dlameuro medio de ﬂartlcula de, |

apr xvmaddm nL 2 20 mAllﬁlcrdB youa oon*enido en grupos

I

I L P "vhxurox¢lo (rcferldo a las nerdldqs por: ¢vnlclon de1 mate- b

a

S rial seco) en 7a supmr ficle de la nis ma entre l 6 y 2,4

15 -;OOL e am ,upro 1madamente.‘ chhovfras-’

"ﬁco de coloco, a'cnnt*nudcion, en una estuf& de desecac'onM

‘a v”01o, calen xua a una ueupvrutura de, aorobimauamente,j

'jllO°C durante unms 12 horad, A contlnv“oion, el frasco-“

. ‘h, "fftse cerro nermetlc mente oon una ca) ula de cﬂucho in ex—{"

Ty e ?xgog.f»ponar ulcha,slxloe a 7a atmosfcra ¥ el Irasco se evacuo

"1;No se encontro aln uno en cllliquiuo, mlan as que elva a-”




2663538 |
mlcamenue a.la superficie de la s1110e 3,7 atomos~mlligrd»L}g
'fnos de aluLinlo aloohllado.' Una arte allcuota, que con~“
tenia aproleﬂ mente 1, 25 & de Sllloe y 1, 1 &t omos—mlll
grano de gluminio alcohilado qulmlcamente unlao a 1a su~
5~ ‘perflcle de ;a nis ma ge transvaso, sin- oxo03101on a la

',atmésfera, desde el fra co @ un matraz de reacc1on de vie

drlo, de’ tres oocas de 500 ml, oue habia 31do lavado Dree;

.v;amente con nltroaeno veco.- Se 1ntroau1eron,' contlnua-;;‘
ﬁc¢on, cn el rec p ente 43 ml de. 1so-octano y el matraz se-7ﬁ
’iojb saturo con etlleno. A contlnuacion, se aaadieron O 28 ‘i~

' 11mo1cs de’ tetrgcloruro de tltanlo, T el conten¢do del ci—
taao veci uiente de re acomon ge aglto con inua y enerﬂlca-
,*5 A'lf'"L l T:mente ”496 Nizo p&sar contlnua v ranldanente el etllono a -
. | 'trgves de dlcho reciplente a una velooldad klgl Gwor que
A?159“ su COHSHLO, uurante unas 2y 5 ﬂoras., Tos nroductos de reao-w‘

: ~clon se anal¢zaron y se encontro que se hablan produ01do

T  ’ u" '36 de Dolletllﬂno, que tenia’ una den81dad de, aproximada—f

'H»mente, O 96.‘ ”1 produoto pcllm 10 era un materlal Dulvoru-fi

‘“flvnio y ge onconuro oue tenla un yunho ae fu91on Cflstal$ -

20 ‘mo de, apro wlmaaamentc, l30~l35°C.; sé. encontro, ademas,
',oue no. se Q&bl& conver%;do naua de etlleno en’ producto nor-

jmalmenbe llouldo.

E5ue eaemolo fue una r@o“tLCLon del egmmplo l ek'-—i~
ento cue 1a &11106 1o se c'eco antes,del tratdmlento con’ elfﬁ'

‘fﬁtrl—lsobubll-alumlnlo. Una vez que fue completo el trata—f.“

't'fmlento de 30 anutos con trw-isobutllaluminlo, una parte

:7allouoba, que oontenla 1 2 g de 31llce, e transvaso a un _};,

.,ur301blente de- rea001onAy'ée llevo a. cano vna reaeclon de

'ﬂpollmnrlza01on como la 1ndloada en el eJemplo 1.\ Se anall-i~



5

20 7

. '25av

"ml’ de tres bocas, se ‘afiadieron 10 g de WP25", un Oxl—‘;i‘

ese aglto,

2@@ %@

"zaron 10m produ0oos de la rv3001on de pollmurlzao¢on y
;:eesencpntrp. oue se habla proaucldo menos ‘de l g de Do="

.1ietiienq. o -”'f"u . gf,ﬁk,

- Eaemplo 3

~En- un. r901ulen i ae reacclon de v1a“¢o, de lOOO

do de titanio pirdgeno, oroau01do bor la Doutsche Gold~

-Und Silber~Scheideanstalt Vormals Roessl er, que tlene

un diémeuro ‘medio de- oartlcula de, aprOYlmadwaente, 20

mlllmlcrcs y un contenldo en grupos thTOallO en la super-

~f1016 “del mlsmo (determ¢nado nor la perdida por 1gn1clon
“?de;;oxldo de tltanlo qeco) enure 1y l 4 mlllequlvalentes
 por Tamo, pgroxﬂmadamente. Dloho re01n1ente de reacclon
ge coloco, a contlnuadi ny “en una eskufa calent&da a una

temperatura de. unos. llOQC; auranbe 18 noras, aproxlmada-’

m@nte.“ A con+1nua01on, ul re01p1ente se cerro oon una

. .caps ula de caucho hermétlcq 31n exponor el 01taao ox1do

fde tltanlo a la atmosfera, v el reclclonte se’ evaouo y se.

lleno con nltrovano._ Se 1n+rouugeron en el 01taao reci~-

: plenuv, tmoqfera ae nitrogono, 700 ml. de 1so~octano

y 7,2 mlllwoleb de uPl-lSOth¢1&lM¢1nlO. Ll reclrlente

a cont1nuac:on de moao contlnuo,‘man cnlendolo

.,a temneratura amblente uranue un perldo qe 30 mlnutos, Ajfi

fconuinuac¢on, se aetermlno la exten5¢on de la reaco¢on en— -
”“ﬁre el nr¢~1 ooutzlalumin&o y el ox;do de t¢tanlo, ensavanu,
Lo el contenlao de alamlnlo-alcohilo’en el lLOHldO del re-ﬂ7 

W,0101ente.j No se encontré nada en el 11quido, m¢entr s«que

el anallslo de 1a iade uel ox1ao"de L io 1ndico que. se"
:hallaban q11m1oawenue unldos a. la nunerflcle uel ox1do de

g "tl anlo 7 2 atomos—mlllwrcmo de aluulnlo aloohllado. Una e




U fres OOCdb, de 500 ml

10

.._mi51‘ }

'p01¢ tlleno, auc teula una deu31mad ae, aprowlmadamente,’*”
s se encontro que tepia un punto de fusidn eris

. 20

wiﬂimentc llquldo.

'-’jﬁﬂl nt se;oer?o 3rmoLlcaJcnte ulﬂ exooncf dlcho ox1do

1 ;parte allcuona aue contcrla, aproxlmacament Sy 1 O g de
ﬁox1ao de tl anlo j O 72 atomos—m¢11"ramo de aluminlo al--l-'
chonllado, unlao qulmlodmente a la suparx401e uel mlsuog N
?€ 50 bransvaso,:cln ex0031olon a la atmosfera, deude el 01.53

'Sf,tado re01nlcnto g un’ r901plentc de rea001on de v1dr¢o de’

'-oonrnltro geno. seco.
v01plente 200 mle de 1so~octano ¥ el matraz &e saturo con
Vetlleno.“

'tebraoloruro de tltanlo y el contenldo de a¢ono re01uien-

zo oasar ranida N conulnaduente eu;leno a traves de aichov
.rec1glontc a ung, ve1001dad algo maq raplda que su consu~:.

_mo, durante unas. 3 noras.,

0, 96.,

‘aprox madamente, 130—135°0. Se encontro, gaemas, que 1o

:se habla COHVLerdO naaa de o't*llcno en producuo normal—.

e bOCuS, de. 50
;ﬁue tan¢a un di
"menﬁ

““Vla $upQ;4LCLG del mlsmo ae

51010, calcnt

Y. 11000, @ u’ant

Gue habla 81do lav do prev1amente

Se 1ntroduaoron antonces en el re~ i
A acont1nuac1on, qe audaleron O 4 mllluoles ae

t“ de reacoion se aglto contlnua v ener 1cdmente y se h1~”'

Se, dnallzaron los productos de

re0001on ¥ ce enconuro uue se’ hablan urodvclao 90 8- de

Bl oroducto Dolimero os un matarial gulvervlento

>11no de,

'E‘emblo 4 . R
“En un- reclolunte de’ reacclon de v1ur=o, Qe ures.
“se afladieron l g dé

6xido- gné*lco,

metro mﬂdlo ae )arulcula de, aoroximaaa—ji

 una m.cra,"u un; OOﬁbenido 4g. &1 os ulQrOYllO en

dOPOYLma'.QGnLq, O 5. m¢¢lb-~ff;

adcién se- co-gg;

or 1 mo.' Dl rx01aicnte ae

"'bo inua01on, en’ una catu*a de desecaolon a va—ilﬁﬁ»

8 una 1e atura ue, “pro 1uudamentc,

»12 AOTJS.~ A conblnua01on,ihl r601~1" ;.

"f

,~_19 . Hftw°




'”}“uo de alum1nlo-alcohllo en nl rec1alcnte. No se encon-¢

.lo.

15"

'7ﬂly gQO Ll, &ue habia ~1do lavado nrev: monte con nitro~~p,_

L les de Letrocloxuro de c1rconlo, y el contenlao ael 01-~

25

'ff_plleao; aue'tenia una densmddd de, aproximoaament O 92.;

”Lgo qebmrm1no la r=xm—3ns:i.on ue 1a rea001on enwre el tr1e45v-

7tila1umlnlo ke el ox1do magn631co,'cnuayardo el contenl-‘z
 'tro na¢a en al llquldo,'m¢untxad que el anallhis del 01-;~

-de aluninLO alco*llado ao hallan vnldos culmlcamentc a .

: ,la supe rflcle del misao. Una parue al:cuota, cue conte—{'

'hmog;mlllgTaMO;de alumlnio alcohlladolunido Quimicamente

-a la superficie & del mlmuo,'se”trmnsvaw"ﬁln“eX'oSicién

e _.ffqeno'seco. be int roduaeron entonces en 05ue monundo fe~ff‘

oon'nronlleno. A continuaolon, se. anadleron o 4 millmo—:'

"tado segundo r60101ente de. reaccxon ge. agito éontinua y
'f enLrv1oumentu,"J ol oronlluno se’ hizo pasar rapldamente< -

“de 00do OOHLIHUO a ﬁraves del rﬂorbientc de reacclon a .

- una V€1001dad alvo ma aplda qvexsu consumo, durante
‘“ unas dos roras.. Se anallzaron los proauctos de rca001on

v se enoontro oue se hablan orodu01do 24 g. de pollnro—,”

1fEl proaucLo polimnro e un maturLal pulverulento}

t¢uo o rido magn651oo indlco que Jwes atomos—u111<ramo

nla 3g de oxldo Lﬁ&ncﬂlco y, dprox1m damente 0 9 ato-ﬁ«

a la atu OS¢“P& de os,e r001blen1 de reacc;on a un se-

gundo reclolente de feaQCfcn de v1dr10, de tre bocas,~

nue l%O ml. de be nceno e el r cl>i@nte se saturd N

+

 %120\;__ff&




'i,iencontro,-ddedas;_que no's

“jnlleno en nrooucto normalmen llquldo.f :

”:i¥uor'1on1c1on del oxido ae tor o'seoo) de,
?O 35 milleqplvalento por gramo. ADicho frasco se coloco, :
V;a conblnua01on, en una esﬁufa de d CdClOH a va010, ca~7'*5
~jflent¢6a 8 uha tempcrﬁtura de, agrox1madamonte, 110°C du-[;ﬂj'
. rante unas 12 noraso A contlnua01on, ul frasco e cerro
R “nerme 1cam°nte con una cansula de caucho 51n exponer di--;h-
”~3155ff ono ox1do ue torlo a la atmoa;cra, y se 1nmroauacron en el
- de’ dlhex1la1um1n;o. -E1 xr sco se aglto entonces, conLLnua-‘
'v‘mente,/y se man%ﬁvo, abrox1maammente, a 1a temweratura am-
 i‘%ient° durante un oerlodo de 40 mlnutos.” A conilnuac*on,i
“'so ueLcrulno la exmenalon ae la 1cacclon epbre el cloruro
Lode d1h0x1lalum1nlo v el ozluo ue torlo, ensajando cl oonte~~
lTnldo de. aluminio-alcohilo del llquldo del fraaco. No se en~»’
"contro nada en el liquldo nlﬂntras que e enoontro aue aloho‘
_]_ox1do de'uorlo tenla 1,4 auomos lelsramo de alumlnlo alcoh1
é5 f;}
| que conuenLa, amroxxmaadmente, é g de o3 1do ue torlo y O 7
~'iatomos-mL1¢ rano de alumlnlo-alcohllado, unldo a. la super—_j;

'viflCIG de aioho 0xido de uorio, ge tfansvasaron eln exposl-'"”

do de un lluro, que se. nabla evacuado anterlormente con nl—”

«habla oonverbldo nala de pro—

;]°nmlo: 5 -

En un rm co de 225 g se '”a adleron 4

de oxido def; 

aprox1madaaente

01tdao Iraaco 200 ml ae xmleno 7. 1, 4 mllxmoles de cloruro

1e do, unidos a la supﬁr icle del m¢smoo, Una paruo allouota,'

/4

cidn a Ia atmosiara debae este irasco a un autoclave agita=




\.f_durant@ unas 12 ho as

15

20

;Zf}quido del 1rauco.

- la sup&rrlcle dﬁl @d. 810,

'”,;w’troveno seco.

'Vﬂicoloco, a contlnuaclon, en una es ufa de qcseca01on a va—._

”f~tanio, ensdvando el oonuenldo ‘on “luulnlo—alcoullo del lln

‘L_mos—mlll ramo de aluminlo a cohllado, unluo a la super;i—

oonblnua01on, en el au—f

'¢.~

f “e 1nrroduaeron,f

~

&e Xll no

toclave 20 *il, el dutoclave se saturo oon

'~et*leno.: A contwnua01on, 7@ auadleron O 3 m11¢moles

ftetraCTOruvo ae 01rcon10, 150 bo_

3;150

di propileno l1quldo:

de ebﬁlenoﬁjAel éonxcnldo del autoclave oe ag 1to'

”oontlnua 3

enerblcamenue a 60°G durante unas 3 hora

IJOS ok

S

I'4

.j"proauctog ue rpacc o anallzaron y e encontro que se {b"

’fjnablan orodu01do 75 Vde un conollmero

n un frasco de 225 u, a» anadleronAl 2 g del‘ox1—

1do de tluanlo ut11¢zado on el egemplo 3° :Dicho fraoc

'Eiclo,_galepuada a una tomoeratura de, aoroylmadamente llQQCE“

A conwlnua01on el rraaco se cerro*i

';con una eaosula decaueho hermetloa 51n ex0051cion de dl—f’“

2N

-cho - ,1ao de thaq1o a la atmosfera, ‘se. evacuo ;‘s@ llenOf_ﬁ‘”

son throgeno. Se anroauaeron en &Lcho frasco, en atmos- '

ﬁcra de nitroweno 150 ml ae lso-ocbano y 0 9 m111m01€5 de.‘

druro de d¢~1sobutllaluminio. Ll 1raaco e ablto des-"&'
nués, contxnuamente, muntbnlenaolo,‘ proximadumente, & ﬁem~
.'fneratur am01eate durante un’ periodo de unos 45 minutos.'

oteraxno la eXumnsi on. e la rcaoc1on

a8

=

A nontlnuaclon,

entre el hLaruro del tr;~l&0butlld1ﬂmiﬂb y ol o 1do de ti-

No se enoontro naaa en el liquldo, mien«
 tr 38 que el ox1do de tltanlo se encdntro que tenxa O 9 ato-
',mos—m¢11wramo de alumlnlo alcohllado, uniao qu¢micamente

Una Darte alLouoLa oue conte-f‘“

‘nla, aor wimadamonme O 6 g ‘de ox1do de titanio ¥ 0, 45 ato— .

4

cle de uloho ox1uo de tx%anlo, CES uranwv 20y a contlnua01on,

"s¢n ex10s1c1on 8- la atmo¢¢ora del rrdsco a un reclnlente,
S ' ..22_.‘




?de v1drlo de tres bocas, ae EDO al, qve se haLla evacuado_:‘

,f;ﬁ7 ,;9rev1amente con nltrogeno;"ecoo Se introaugeron, & con- '

*blnuaolon, bn este- reciolente '150. ul de ig o-octano y se.

C"Il ulnuacuon”

' *fsaturo ‘con. bvtaq¢ eno 11qu1do eaﬁadxe—“

gﬁfmo de,iaprOxlmad uante, Q,5;

w”jcho iraaco se coloco, a. contlnua01on, en una eSuufa de deso

?7939;6n éfvéc{b, caleﬂtdua}a una fengé atura de,'
*VJ¥ﬁﬁénﬁe; 110°C Qurdnte unas 12 oras.” 4 contlnuac¢on, el -
fffféséb,“e cerr 5 s¢n e"oonaf dlChO oxldo furrLCO a 1a abmos—

20 - iLera, v ue introaugeron sn °l Clb“do PﬁClﬂlmn e 1)0 ml ae

o - ." , benceno 3 3 0 mllluole dn'irlmctﬂlalum1nlo.fgbl frcsco oe,-

1;;aﬂlto contlluamante ¥ 8¢ mantuvo,' urox1madamente, a tempe-

“*ura amulﬁnte auranue un >erloao de 50 mlnuzos. ~A oontl—

nua cié &e ueturd;no la exbens1on de’ la rea001on entro el
25 ﬂ__i:lmbbLlM1Mﬂ1ﬂ7O juml 53 LJO ferrloo, ﬂnsa;ando el conuen1~ .

do en alum1n10~13001Jlo del l;quluo uel LT co._No Do cn-,u”,

ontfo nada en.el 1lcu1uo, mienura vc el 01tado.oxido ¢é~

'*irﬂlco sé cncontro nre e nla 3,




’ S o N - T .
atomog~miligrano de aluminio- alcol

\ - ’ : .:. 4 )
‘ icho oz
, 5 . Dbia. 1 vado ,revxuﬂente ‘Gon nltrobeuo ceco. “ge fintrdduje;fb;
L . contlnua0¢on,uon u404a botelia lOO ul; de b@ngenbf-

“,Dn un ¢J& oo a° 2Zb

1'e apadlﬁron 4~g‘de oxla deﬁc

chho frduCO se . coloco,la” Onul uaCLon“f

- valenbes ﬂor.ng:k:rn

ifen una “stufa de ae eoJcion'aaVACLO,‘calentaaa a una teuA

rmuura de, proxlmaGALen%e ~11090 duranue unas 12 horas°

f[gA contlnuaolon, elm agco se oerro hbrkeiiCdMCDoe con una

.ﬁcapsuka de cauoho s*n‘exnoner el OJlao de,o;rconlo a lae&
{_f“j- ?ffﬂF,ff“ﬂEfmosrera\y bG 1ntr0uugeron en dicno frasoo 200 nl de iso~
| ‘ w'- octano y 4 l m111moles ae trl—laobutllalvmlnioo El irdsco
se anita, a COHLLhU&ClOH, ae modo contlnuo y 0e manulene,
‘f2§> i anrox1mddamente, a temoeraiurd ambienbe durante s

E 'éﬁde 30 uanUOSoi beauldwmente se detarmind la thenq1on de

la reaccidn »nbrn el frimi sobutk ¢lqlum¢n¢o v.el: bxido de

'f01rconlo,,en Janio el contﬁnido en alumlnio—qlconllo del

'liquido del frasco. No se‘oncontro ndda en r“l Tiquldo miepn

trds que cl citado ox1do de: clroonio ue enconuro gam con~ o




25

"z 91n exponer dlcno eorlndon a la atmo fera y se 1ntrodujeron

',5

,fae 900 b, que habla svuo lavadd orGV1amonoe con nlbrogeno‘ef
53 veoo ¥ que @stab nrov1qta de vn ﬁ¢erre uerﬂablco mﬂdlan~ﬁ'

’ue una capsvla de caﬂchoof e 1ntrodujeron, & contlnua01on

‘rel *ragco g5g cerro hermeticamente con una~

“"mlllmoles de luoruro ae nota31o~tr1-oct1lalum1no.' Ll fras-'

f,co se a*;to entonces conulnuamente y se mantuvo, aprox1ma—',

307

2@@3

uenla 4,1 atomos—Llll ramo de dthlnlO wlcohllado, unl—

aos a 1a dhgbrflCle del mlsmo.' Una oarme alicuowa que con -
tenla, oroxlmadamente,-lvw de o cido- de 07T00n10 J 1 ato-.w»
mo~m1110ramo de aluminLO alcohllado, unido a la superzlcie

uel mlsmo, e Lranevauo, a oontlnuacion, oln nxvos¢01on a

Ja atm ela uesa,f te frasco’ a’una’botulia;de”

,en CSbe scmundo *rasoo 200 ml de iso~oouduo v

ca01on a Vaclo, caWenuada a, una;temveramura de,

xlmauament : llO O duraaue unag 12 horau. A conb¢nu301on,

.caosula de cauoho

a contlnuaclon9 en alcho reclplente, 200 ml de" hexano y 1,2:

gamente,'a unus 6590 au”ante un- berlodo de. 20 mlnqtoso-A,

Zo5 e



A ;‘ '4'-3) .
GCooI @

contlnuaclon, oe determlno lq ehocns¢on de. la réaéoiénw~

entrc el fluoruvo de /ob.s¢o—tr100ullaluq1nio y el co-'

rlndon, ensavanuo el oontenluo ael lloulao del fra Tele} en

aluainlo~alcohilo, 86 ﬂncontro que dlChO corlnqon tenla
L '5; l 2 gtﬂmos-m¢l¢erauo de alumlnlo-alcohllado-en 1a super¢1-

T “cle del'mlsmo., Una parte allouota aue contnnla 4 g de co-

rlndon y,v oroxlmadamenue, 0, 7 tomos—mlllbr&mo de aluml-s~

&seoga?

f~f~32 f1o' 1ora desde oste IT&»CO a.vna DoLella de

las uﬂrdluas “Of 1an1010n ue.

,‘mo.' Dleho reolglente de reacc*on se

:oloco, af 

i¢fcgiﬁ«“'“ 3]1A una temooratura de, aoroxima anen 8. 11090, durante unas

T30 1? ho”as. oegmldamente el rﬂ01ﬂlente se oecro hermetlca~f



- tonces, ﬂi'au~wante, ufw'_ axtvvo, apfOYIMdu»mcnuO, @ .

'uemuﬂrﬁbuwa ambisnie. dardnte un ‘”TLOQO de mOulJ hora. De~"

~-‘-..:."'vncilamen'te, 56 uCuéfAiﬂO la GYu ¢on ge' la ra4001on enure'

el mrlet;_aluminﬂo'g

7 eluiinio-aleoliile n el reo l)icnt f! Wo L@ vﬂCOHtTO nada

»;en“el 1fauido, ﬂientr s quée - ol anallsls de dic cha alelna

1na1no uue 1 o atonou—m111nramo Je ﬂlumlnno alcohllado 0s—u

la alum¢na, ensa ando’ el conienldo de B




ce pr60141taaa oue teala un diametro medﬂo ae partlcula,

) mente llO°C, aufante unds 12 hora&. A continuaclon, el

"  ros de alhexllalumlnlo J 200 ml de bcneeno.,;El,grggco_sg_

fi«a.lto afcontlnua01on ae mouo contln 0

vartlno nadq de proglleno en- oroducuo normalmente lloaldoo

}Jemglo 11 ' ;,' “ﬁ.;;i%:

“Bn . un frasoo de 225 & se anddleron 4 o ae upa s111~

ae anro&¢madamente, 23 m111m¢cras, y un- contenido en grun

pog PlﬂfOTilO un 1&.&hb IlCle de la mlsma (aebnrmlnado
gor las oordlaus por: 1 nlclon ae la 51llce seoa) de, apro—
xlmaqamonte 2 8 m111@QULleenLes por frano. chho Iras-
cp;rse coloco, a contlnuaclon, en una estufa 3e aeueca-;"

c1on a. vac1o,’calenuadu a una Lemneranura ae, aoroxlmada-b'

ffasco e cerro hcrmeiﬁoamﬂnte con una capsula de cducho,“

gin exno 1c10n ae aicha 3111ce a la atmosfera, J se 1ntro-f

duveron cn el rauco meﬂ01onaao 10, HllimolPS de bromuu.A

Id
RSl <2

-ge uantuvo, - apro=-

11100,

nsavanuo cl contmnluo del,1¢quido




2@ {? 3 5 23

no y el auuoclav“ se dﬁuro ‘con etvleno.. A”obn ‘nuac'on:’w

:;~se~auaa ron l 8 &111moles ae teuracloruro de 01rconlo,
20 g ae proylleno 1ia d'y 20 g de etlleno,'y el conte-.'

LT nLdo gel dutoclave se aglt 6 ge'; orna contlnua J energlcaw o

e »5, Wa 5090 durante unas 4'norns.j"Los o”oductos de rnacc*on

DR se anal*zarOn ¥ se. bnconuro U vae ha01an orodu01do 22 gl

de un OOUOIlmbPO “omoso.

EZJ‘TTH_"}fJ““rﬁ“VQV_ Bn un. frasco ae 225 g, que se hqo*a evacu 2do re#f

10 - vxamente con nluro”eno, se auadleron 4 & de una alumlna
0r601u1taud que- Udnla un. area suoer¢1c1al de, aproxlmada—:”f

mente, 350 m%/g v un conuenldo en. aruaos nldrox1lo en la

e sunerLlcle de la mlsma (detbrmlnado Hor las’ peruldas oor f
1vnie¢on de la alumlna seca) de, oroxlmdddmenue, 3, 3~m111—~»

'115“" GGULValentcs gov &raios chho frﬁnco se. coloco, a contl—

»—nua01on, en una ostvfa de desocuolon vaowo, c 1enmada a -

-une oemperaﬁuru ao, aprox1uaodmente, 11090, aurante‘unas

fhermetlcamen—

sevlnuroqu~;

potaulo—uraoctllulumlnlo

ae ag 1t6 continuaucnte y.

Jalcoullo.

"Ho se encon 6 nada en;el lquldo mzentrds que




10

' aTuuln“ y 3 2 utomoa~ 113

en el frasco 50 ul de lSO"OCtunO ' 33 5 de esbireno liqul-'

' prevhmentejcoh nltro&eno scco., ue 1ntro ugcron untonces

'auro de titanio -y él COﬂLbnldO de Qlcno frasco S° mantuvo,

ﬁvar" un carbop dCuiVO nroduclco oor la Cabot borvoratlon,

'c*on, el fra aco ge. cerv oXDOdlClon de qicho carbon ac~

6

0Tumo de alum1n¢o alCOhl]ﬂC und |

. U

ansvasaron, a_con~,:

dov a 13 mvwer;lcle de la aluugna, ‘s€

txnua01on, s1n43'9031olon_a la ath§zera_desde~eqt ¢rasco

& un frasco de "gaseosa" de'340‘@» que se hdbl& avauo -"Jg~

004

do. A conyinuacion, se auauleron 2, 9 m¢]1moles dc ueﬁr‘yo~,{.

p otlmaddmente, a )O C, y e volteo continuawpnto durante(

3 horas._ Se anallzaron 1os Uroouctos de T'eaccvon y se en-

m@nue con nltroreno eco, se aanAeron 4 g de "&unarcarbo-‘

Ing.' E¢cho ¢rasco se- coJoco, a contlnuaovon en una ostufa

e QGS”OaOlOH a Vﬂczo, ca Jcntd¢a a una'u0m)craturq, apro~ -

x1madqm@ntc, de 13090 durapte unﬁs 12 horas. A cont1nua~*7

tlvo a la atmos;ei y“se 1nrroau3eron en dloho fraseo, 4, 8

i 1au1n10 3 200 ml ue iso- ctano. Dl

l]"‘

mlllmoles -g.e ur




'Lransvasaron a"bontlnuaclon, 31n exooszcion & la

“lf'f{“f~‘*'J;“ atmocfufa, desde cste Frd oo a un aquCTdVe de aoero

“1no 1Qdole o -425 uC, quc e,habla lavaao pTeVLdﬂen e

“5'5,-'con nvtroueuo Mecoo' Se 1n rodudcron a contlnuaclon,

en el autoclave 1 2 mi llmoles de +etracloruro de tlta—‘

nlo, Junuo con. 2L g de e leno, lO g ae 1sooreno 11qu1— :

a0y 10 g de bhtadleno llouldo, ¥ el 01taao autoclave
.ge: volteo de- modo cont;nuo en- un val o a 5000 Qurante f
lb”‘ unaSnthoras.f‘me analizaron los Droductos de rea001on;;,_

J se enﬂontro que ge ha01an nroduclao 20 g de un uer 2*

~j”15» la reac040n de pollme la&Clon. La 1nnrodu01on de h1aro~ r

'neno no es esenolal, nero,_en c*ene:r*al, es un metodo con—

‘venlente de moa1f;car-nl peso molecula” ael nroaucbo.

B Aunove no. se. conoce aa modo comnleto la funcion exaota

‘del hldrogeno ¥y no, ex1ste oor tdnto 1ntencion de 11m1- fh,"

tarse a esta expllca01on, de. supone que el pldrobeno ac—

LT e como un ag ente transportador ue oaaena, provocando

mxla{alsoolaCIon de oadenas de pollmero de- los puntos de -

’.polimerizacién

ue cauallzadov y favore01endo la lni01&—;w

~
7

KN

- cue e, mvoone una llﬂ;u&Clon‘




j-una bempcratura a unos 11090 @durante unas}12 how,

_‘aoco-ae ceﬂro hermetlcamenuc con

A,eonblnudcion, el

S ﬁ,af"3funa cabsula de ‘caucho 31n eyponur el 01ta o OAlLO de
R ‘_'3f$jff m1tan1o a lasiﬂos;era, y’s 1ntroduﬂeron un uioho recl—”‘
Lo nlente 250 ml.,de ‘iso-octan no- 5 m111m01e° de irllso-._;

10 butll-aiumlnlo. Ll Arasco se a”*Lo nontlnuamente‘y.se"

;3ﬁ;;'.mantuvo a LDOS 2590 durante an” be ﬂiodo de. 30 mlnulosc

_ S tSeguldamente, 8o oetermlno la eyten81on de la reacclon i
ontre el url—wsoout¢lalua1nlo 7 el oxldo de 11 an¢o, en—'w
- ‘.”\i;"‘ o '»\v 'a anao cl contoniao del 110u1do del, frasco un alumlnlo—.
‘ | _1525 :ulCOﬂllO. ko se encontro naQ4 en el.- l;ouldo, mLenLras

Tque dlcho oxldo de t¢manlo vencon ro quo contenla 2 5

53fatomow-m111wrdmo ae uluhlnlo alconllado, unldos a lavs“

, ue contenla,A

‘ fﬁoerflcle uel mlsmo. Una oarte

'Efp oxwmaudmente, l 5 g de ox¢do ae tltanlo y 1 25 atomos-«i

yimlllbrauo de vlumlnlo alconmlado, qnido a ]a aumerf1c1e

»,f;de uchO oxluo de- 1tan10, s ur navaso, a contlnuaclon,

gs¢n exposiolon e la atmoa&era, u@Sde es te'trasoo a un au»Aw

‘ggtoolave de un 1itro aPluddO, que- a”-aabia evacuado pre~“

M

7'VL&uente con nlbfoneno seco. Se 1ntroduaeron, & conti—

. 25 ' nuaclon, en-e] auboclave 300 ml de iSOuoctano, 14 kg/cm

PSR . ! ....
’ wxde hidroneno J 21 k@/cm? de et 1=no;

dinron O 8 m¢llmolcn




c«_aa&93~que.se [¢

-~dldﬂl ;o- lCO“llo ,n oontaCuo con’ c¢ ollao fing menFOf i
.v1w1do (c) la-t afura

adon,.uoleuos OPLCnbf cougononups Jel cauallz

xf””unldo dlrectumente_en

rforma auimid a la SUD 1 eélid

alu 1nﬂo alcon¢~
‘37&uo,vun Llos *que l@o estrvc*W'“ ”‘ciﬁlbﬁ ro“LTLdnv.

“ues son reWaw Vamente un1¢ormes Ja que la J*omoroién

aoa¢nante ue qlc%os &tomos ]

de alum ini lconilﬂdo tiene ?.,
Wcalwa oh;lo unluos ?l mlsmo. D1~

uﬂegc¢ a p onuc¢ JOILLufOS

“73ncn una- ex allnldaa exconciq l cnoe clevada, un interva-

ucido-de ocso molecular, etc"_

| T
Los pollmcros'orodu01uos medlanbe el uroccdlmlen 0

1o re

do‘e te 7nvonto queaen Omeuerse al uratdmlento oostcrlor

que e desee,agon7objeﬁb~dé Que sean aaecuaaos pava las
-a gllcu01onﬂﬂ particﬁlapegno»paramcppnnicarles'las orople-“””

arianente nomoveneog,'esto es, oollmﬁrog que: tve—
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"fen Lodao las propor01ones que se deseen con aceltes hlaro

”fuentre o 01 y 1A aproflmadancnte, de los dlversos pollm@ros

7Aﬂmotoreso

"3, OB moleoulareb de:SO OOO 3 mas,'

%f25f;ﬂ

arboaados, evas, DolibuulanOS de oeso molecular elevauo,“

J con otros uater l es orvanloos. Peovenas oropor01oneo,

proku01dos, medlante el Drocedlmlento del presente 1nvento,

nuﬂden d ﬂolverse o Q“Buel afse en acelteg lu,rlcantes hl—

_4rocaroonauos oara aumcnta“ la V. I.-yﬂgarf sminulr el con

cumo d@ dCcite cuando 1os acel 568 meoclados se e»mwﬁn para

Los oroducbos de>oollmerizacmon, Q

’ueden'c pledrse en

ﬁnr uoroxonLS'oara aumentar g@nCl& mente la v1sco—,

31dad de los accites llunqos hldrocarbonuao rIluldOS y

,pomo agente~ -eiirica01on e dLCﬂOS acelteso"

1“l ﬂol;mdro ofodu01do medlante el procedlm1cnto Pre-

nte wuede someterse as1mlsmo a trataalcntos qulmlcos Mmo= -

cauores, wor egemalo, a la nalooenac1on, halonenac én.

'3

se"ulda de aesgaLO 1 ci9 50 sulfoh“1omenao¢on, por tratamlen-

to con cloru”o de svlfurilo o mezolas de: clofo ¥ d¢ox1do



o

*“con otrosa-
Asim¢smo, aunuuo no 5@
ta aho”a eoncoiLlc mente,-es cvvd

' 11rauentcy ivi aldo qye bavan r ac010ﬁado con ezclas de

'alumxnloalco“;los que den aoroolados 1ndiv1delmente y

fmezclusrde comnuegtos de mete 1es de’ translclon 1nulv1aual-

mgnfé adeouados ~son tamblcn spropladas parajlosj+1ngs

_del or“wenze 1nvento°.




' tem@er&tu%&skco

', pos n1drox1lo‘ﬂn su suoerfi j un comouesto qu se con

;forma con la formula o

wdbhdé ALl es aluﬁinib;‘mi~eé7un;métal;&elﬂéfupof} av;eg_-*

ibual'a‘O”o 1,-cada X es oualquler halooeno, n es 1ﬂual
a. O, l o 2, cada R se ellne del ruﬁo con tente en cuald-
’quler raalcal hldrocaroaro y radlcal de a1aruro;vv es -

1rual -3 2 3 0 4 g en la cual v---n eculvale Dor los menos

_irea001on enure dlcno csol:z.do":f‘:mauen"o'= dlv do y el com-

-;puesto oue e adapta a la zormula.’
: - 36" - ‘




..ilé o

';gms#an01almﬂnte de_elf

'd'i‘i:'L.

o es Oan o8 0 3’: 083ycaaa

- C urbu

. -

o= BL- proce Giwmie nuo_ﬁel nLo l°v én.elmcual Qis

‘Al’I' "J’"R LT k . :y . ‘.M:' . )
V ey }" s o i" Lo .

ge escoge del"ru;o consistente ‘en triisobutilaluminio ¥

Lo :“,_tr ot lalaulnloe

9%~ I1 3r006ulLiantQ'ﬁe;»buntO“lg

“en el-cual X-en .-

gfwﬂlangrmulaﬁ



ies cloroaa

15—°~ ul orocedlmlenuo

~cho comnucato &ue se aaapha a 1a formula

.8 b=a




se ellge del

.ﬁ’t ?u010fu~

w516939;Ll yrooedﬂmi‘n:o del. ,unto'lz “en ol cudl ™

en. 1a formula ” R




| 65358
v con log fines que se han especificado, . - A N
' " Beta Meworia congta de cuarenta hojas escritas a- .

la. caras

‘méquina . por una go
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