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PATENTE
DE
INTRODUCGCION

. favor de Don Angel HERNANDEZ LOPEZ, de nacionalidad
98paiiclae, residente eh Barcelona, Calle Parigola, 20,
por “METODO PARA UNIR TUROS DE POLIETILENO".
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se reiiere a un nuevo método para
hacer soldaduras de tubos termopldsticos.
Un reciente descubrimiento end arte de hacer
pblimaroa leoleffuicos en general y polimercs de etilenoc
56 en particuler ha cresdo mmevo y amplio interés en estoe
polimeros. Dicho descubrimiento estriba en un método pa~
ra hacer polietileno de alto grado de cristalinidad, con
las ventajas concomitantes de punto de fusién elevado,
gran densidad y gran valor de resistencia & la traccidn.
10. Estos pol!méroe tienen particular utilidad en forma de
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tubos y cafierias empleados para transportar i‘ltiidos

tajo diversas presiones, que llegan hasta unos 50 Kg.
cm®. Se hen hecho con éxito uniones de tubo de polime-
ro etilénico por soldadura ¥y esimismo por medio de co-~
nexlones de bridas en que las bridas se han soldado &
los extremos de las juntas de tubo ¥y los acoplamientos
se han hecho'luego atornillando unas con otres las mi-
tades de las bridas. Estos tipos de.unién, sin embargo,
presentan desventajas por el hecho dé que ciertos usos,
por ejemplo 1la soldadura de tubos en servicio en el came
po, consumen tiempo y requieren ia bresenoia de un exe-
perto; asf como herramientes ideadé.s para e;sa@licacién
particular. Como otro ejemplo, el uso de brldas consume
tiempo, es caro y‘engorroso. los acpesoriqs roscados
convencionales no han dedo resultado en los tubos de po-
1lfmero etilénico y en otros tubos plésticos en que los
materiales tienen sensibilidéd a8 la entella y caracte=
risticas de flujo en frio,

En términos generales, este invento supera las
dificultades anteriores haclendo un accesorio de una
forma particular de polietileno. Asf, el invento compren-
de un método pars soldar tubos ‘polietileno sblido emplaan-
do polietileno con un Indice de fusidn (ASTH D1238-57T)
inferior a 0,2 y calentando el accesorio & temperatura
superior al punto de solidificacién cristalino e inser-
tando en este acoplamiento los exitremos del tubo gque se
he de Qoldar, oon lo gque el calor residual en el aco-
plamiento:uns por fusidn el tubo al acoplamiento. Los



Se

10.

15.

20.

25.

-3~ .'4 E
284106

acoplamientos de tubo construfdos a base de polietileno

Y R R e aind

con un Indice da”fusiéglinferior a 0,2 conservan su
forma cuando se los calienta por encima del punto de .
fusién cristalino del polietileno, y esta temperaturs
es suficisntemente alta paras reblandecer el polietileno

que normalmente se usa en ls construceidén de tubos. El

- 1fmite de punto de fusién que se ha dado es muy impor-

tante y debe observarse para obiener los beneficios de
este invento.

Un procedimiento conbcido comprende el poner
en contacto etileno, o mezclas de etileno con otros hi-
drocarburos insaturados, con una suspensién de un caie-
lizador gque contenga éxido crémico en un diluente de
hidrocarburo lfguido, efectudndose el contacto a una
temperatura tal que prdcticamente todo el polfmero pro-
ducido sea insoluble en el diluente y se halle en forms
de partfeulas sélidas, siendo lss paritfculas préctica-
mente carentes de pegajosidad y no aglutinantes en el
diluente liquido.

El diluente de hidrocarburo lfguido sirve de
dispersante inerte y de medio transferidor de calor en
la préoctica del procedimiento. Aunque ‘el hidrocarburo
lfquido es un disolvente para el etilenc alimentado,
el polimero, & la temperatura con que se realiza la po=-
limerizacidn, resulta insoluble en el hidrocarburo 1f-
quidoe. Los hidrocarburos liguidos gue pueden usarse son
los que se mantienen lfguidos y son quimicamente iner—

tes en las condiciones de la reaccién. Pueden utilizarse
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con ventaeja las parefinas, tales como las que tienen de-

M s Aage

3 a 12, y de preferencia de 3 a 8, 4tomos de carbono por
moléoula. Los ejemplos de parafinas que pueden utilizar-
se incluyen e]l propano, el n~butano, el n-pentano, el iso=
pentano, el n-hexsno, el n~decano, el 2,§4—trimatilpenp
tano (isooctanc) y andlogos. Debe entenderse que algunos
neftencs puééen ser toleraedos en la parafina lfquidas,.y
que pueden emplearse mezclas de parafinas y/o isoparafi~
nas, Otra clasé de hiarocarburosiéue puede usarse son los
hidrocarburos nafténicos con 5 a 6 dtomos de carbono en

un anillo nafténico.y que pueden mantenerse en la fase

1fquida en las condiciones de polimerizacién. Ejemplos.

de teles hidrocarburos nafténicos son el ciclohexano, el
el ciclopentano, el metiicicIOpantano, el metilciclohe—
xano, el etilociclohexano, los metil-etilciclopentanocs,
-ioe metil-propil-ciclohexanos y los etilpropil-ciclo=
hexanos. Una subclese. preferida de hidrocarburos nafté-
nicos deﬁxrﬂ de la clase genersl antes expuessta es la
constitufda por los hidrocarburos nafiténicos gue tienen
de 5 a 6 4tomos de carbono en un solo aritllo y de 0,8 2
grupos metilo como tnicos substituyentes en el anillo,
Asf, los hidrocarburos nafténicos preferidos son el ci-
clopenteno, el c¢iclohexano, e; metileiclopentano, el me=
tilciclohexanc, los dimetilciclépentanos ¥y los dimsti;a
ciclohexanos. Pueden usarse mezcles de hidrocarburos pa=
ra-finicos y naftdnicos. ' '

Cuando 2e utilizan buteno y lqs.hidrocérbunos

parafinicos. superiores como medic de la reaccidn, la ‘vem=
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peratura de la polimeiizacifn es por lo general del or=

den de unos 116° C haoia abajo. La escala de tempere-
tura pera los hidrocarburos nafténicos es de unos 88° C.
hacia abajo, y de preferencia de unos 82° 0, hecia abajo.
8i se empleen mezclas de hidrocarburos parafinicos y naf-
ténicos, el lImite muperior de temperatura se halla entre
88° ¢. y 116° c. segin sea lé composicién de la mezcla.

: Respecto a los iiﬁitee saperiores de temperstu-
ra expuestos precedentemente, en el caso de los diluentes
parefinicos la temperatura es de»116° C. aproximadamente
y en el caso de los diluentes cicloparafinicos .de 88° C.
aproximadamente. Bxiste una escala o zona ‘d¢ temperatura
muy estrecha donde se desarrolla la transformecién, o ses
el paso de polimero aglomerado, pegajoso, & polimero gra=

‘nular, y cabe variar las condiciones de modo que cambie

ligeramente el lfmite superior absocluto. Sin embargo, los

1fmi tes superiores absolutos pare las parafinae y las
cicloparafinas son sproximadamenente las températuras indie
cadas, y & los limites superiores preferidos el polimero

greanular se forma en todos los casos. El limite iﬁfe;ior

de températura para la prdctica de este procadiﬁiento no

es critico, pero el desarrollo de la reaccidén es indesea-
blemente lento a menos de 60° C. y no resulta préetico a

menos de 10Q°‘F.

Pueden utilizarse diversos sistemas ‘de reaccidn,
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inclufdos los reaotorés agitados o removidos mscénica~(
mente y los resctores agitados por turbulencia. Cuando
se actda con reactores agitados la mezcla reaccional come
pionds particulas sflidas de polimero que contienen cate-
lizador, suspendidas & causa de la agitacién del hidrocar-
varo 1fquido. Précticamente todo el polimero producido
tiene forma de partfculas sélidas, y sflo una pequefia
cantidad (de ordinario no més de 1 0 2 por ciento en peso
del total de polfmero )dskpoliﬁero ligero estd disuelta
en el hidrocarburc liguido. En consecusencia, la fase con-
tinua, en las composiociones que se exponen aquf mds ade-

lante, tiene une viscosidad sflo ligeramente superior a

~ la del medio reaccional, y la suspensién o lechads totel

tiene upa viscosidad que es précticemente la-de la fase

_continua. La suepensifn de viscosidad escese permite efece-

tuar la pglimerizacidén con una buens transferencia de ce=
dor y regquerimientos relativamente bajds de potenéia._

‘ Cnando se actda a 230° F y por debajo de esta
temperatura, prdcticemente todo el poiimaro formado que~
da en forma de un sélido constitufdo por particulas pe-
quefias gque coantinen el catalizador. El hidrocarburo li-
quido que se usa coﬁo medio de la reaccién disuelve muy
poco polimero, de modo gue el hidrocarburo consava su
viscosidad baja. En parte a causa de esta viscosidad ba-
Ja ¥ en parte a causa de las propiedades no aglomerantes
de las particulas de pollimsro y catalizador que se han
formado, se conservan las deseables caracteristicas ope-

roativas de facilidad de mezcls y buena transferencis del
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calor con oncentraciones de polimero que slcanzar hasta
al 25-30 por ciento de le.v mezcla reasccional. En ciertas
cirounstancias, el prbcedimiento puede llevarse a cabo
con concentraciones de polimero hasta el 50 % o mds de la
mezole reaccional. La facilidad de mezcla es condicién
importante pare. un gasto bejo de energfa, mieniras gue
las caracterfsticas de buena transferencia del calor son .
deseables para fa.oil.i"ba:’r la regulacidén de la temperatura
de la reaccidn exotérmica.

De la realizacién de la polimefizacién del eti-
leno en esta forme se derivan varias otras ventajas. Asf,
dado que el polfmero producide en este procedimiento tie-
ne forms de pequeiias partfculas, se facilita considerable-
mente la separacidén del polfmero de la mezcla teaccidna.;..
El polimero puede separarse del hidrocarburo liquido fé-
¢il y cémodamente por métodos bien conocidos de filtrae
cién o decantacifn, o bien puede quitarse el hidrocarbu-
ro 1fquide del polfmero simplemente inflamando el hidroe=
carburc. Otra ventaja importante se deriva del hecho de
que el.hidrocerburo lfguido usado para mantener la lechae
da disuelve poce parte del polimero y de este modo con-
serva su viscosided baja. A causa de esta viscosidad baje
del medio reaccional, resulta posible actuar con grandes
concentraciones de polimero én la zona de reaccién. y ob=
tener de ello grandes rendimientos.

' Une modificacién de este prbcedimiento consiste
en poner en coxtacto etileno en uns zZona 4o :éeacoidn con

una suspensién de un catslizador que contenga éxido de
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eroﬁo en un hidrocarburo liguido elegiég en el grupo cons=
titufdo por los hidrocarburos parafinicos y nafténicos,
efectudndose ol contacto & temperatura del orden de 60 &
116° ¢ cuando dicho hidrocarburo 1fquido es una parafina,
¥y & temperatura del orden de 60 a 88° C. cuando dicho
hidrocarburo lfgquido es un hidrocarburc nafténico; de la
zona de reaccidn se retira una mezcla de hidrocarburo 1f-
quido y polinero; y se separa el polimero de la mezcla.
Més deseablemente, la polimerizacién se efectds a tempe-
raturs del orden de 60 a 109° C. cuando el hidrocarburo
1{quido es una parafina, y del orden de 60 a 82° C. en el -
caso de las cicloparafines. _ |

El catalizador utilizado en este invento compren-
de como ingrediente esencial el déxido de cromo, que in-
cluye una cantidad 1mportante de cromo hexavalente., El
4xido de cromo estd de ordinario asoéiadn con otro éxido
por 1o menos, elegido en el grupo constitufdo por la sflie
ce, la alimina, el circonio y el torioc.

El contenido de dxido crémico del catalizador
puede ser de 0,1 & 10 o m€s % en peso, por ejemplo hasta
un 50 % o més, de ordinario 50 % 0 menos; pero la propore
0ién preferide es de 2 a 6 % en peso, expresado en forma
de cromo elemental. Un componente no crémico preferido es
uns combinmeidén de sf{lice y alumina que contiene una pro-
porcidn principal de sflice y una proporcidn secunderia de
aldminia. Aunque el método para preparar la combinacidn
de sflice y sldmina indudablemente afecta en cierto grado

e lg sctividad del oatalizador, resulta que las combinae
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eionés éieparadas por oualquiéra de los procedimientos de
la prﬁctica'anmerior para formar estas oombinapiones de
actividad oatali{tioca, por ejemplo coprecipitacién o im-
pregnacién, son ineficaces. Un wétodo satisfactorio para
producir el catalizadqr consiste en emplear un cétgliza—l
dor comercial de cracking, envejecido con vapor, que com-
prends un gel coprecipitado constitufdo por 90 % en peso,
aproximadaments, de sflice y 10 % en peso de slimina. Es- -

te gel se impregne con una solucién acuosa de un qcmpués-

40 crémico que pueds convertiree por ignicién en éxido

de cromo., Bjemplos de estos compuestos son el,triQxido
de cromo, el nitrato de Cromo, el.acetato de cromo y el |
cromato de amonio. El compuesio resultente -de la etaps
de impregnacibn se sece y luego se pone en contacto du-
rante un periodo de varias horas, a tempgratu;a de unos
230 a 820°% C. y de preferencia de unos 480 a unos 555° G,
en condiciones no reductoras, por ejemp;oi con una eo-
rriente de ges gue contenga oxi{geno, tal como el aire,
prédcticamente anhidro (punxq de rocfo, de preferencia
18° ¢. o menos). También-puede emplearse con ventaja un
compuesto camefcial microesferoidal de silice y aluminio,
en la preparacién del catalizador. 7

El catalizador gque se emplea en el procedimien~
to aguf expuesto tiene la forma de un polvo relatiﬁamenr
te fino, de modo que se le puede mantensr féoilmente en
suspensién o ocomo lechada en el hidrocarburo liguido.
Aun@de el tamafio del catalizador no es un factor criti-

co, debe ser lo sufigientamento pequefio para que pueda
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mantenerse fécilmente como lechada en el hidrocarbure
anido.

La concentracién del catalizador en la mezela
reaccional no es critica y depends primordialmente de la
economfa de aplicecidn especifica en el procedimiento
que aquf{ se expone; cabe afirmar que la concentracidn
del catalizador en la zone de reaccién serd por lo gene-
ral del arden de 0,01 a 5 % en peso, y de preferencia de
0,05 a 1,0 % en peso, en relacidn & la cantidad total de

medio reaccionsl, es decir, de diluente hidrocarburoe 1i-

quido, que esté presente en la zona de la reacoifn.

:E.".. tiepo de contacto pusde variar ampliamente
pars cualquier conjunto dado de condiclones de trabajo
¥y dependerd también en cierto grado de las consideracio=-
nes eoondmiqas; Por ejemplo, el tiempo de contacto para
cualquier conjunto partioular de condicionee de trabejo
no debe ser tan prolongado que permita crearse una con~
centraqi&n excesiva de polf{mero en la mezcls de reaccidn.
Puede afirmarse que el tiewpo de contacto serd por lo
general del orden de 0,1 a 12 horas, ¥y de preferencia de
1l & 5 horas, La presién en el sistema 8610 necesita ser
la sufiociente para mantener el hidrocarburo 1fquido prdc-
ticamente en la fase lfquida y oscilard de ordinerio de
unas 7 & nnas 50 Kg. om>.

El ejemplo que sigue ayudard a comprender el

invento, perc no implica limitacién para éste.
EJ

Un acoplamiento de 25 mm. moldeado por compre=-
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sién de polietileno praparado tal como se ha descrito

antes y que tenfs un fndice de fusibn (ASTH 31238-57m)

menor de 0,01, es calentado en un horno a temperatura
de 205° C. En el acoplamiento se embute firmemente y se
mentiene colocados hasta que la temperatura del acopla-
miento ha bejado a unos 120° C. los extremos de tubos
de polietileno lineal de 25 mm., con un puntc de reblan-
decimiento del orden de 127 a 150° O, Se obtiene una sole
da&ura firma y sin fugas. No se produce rebaba dentro
del tubo ni deformacidn del tubo ni del acoplamiento.
Cuando se use en la préctica de este invento,
el polietileno ha de tener de preferencia un punto de
reblendecimiento entre unos 120 y unos 138° C. y se pre-
fiere gue el tubo de polietileno tenga un Indice de fu-
8ién superior a 0,2 aunque el invento puede practicarse
cuando el polietilenc del tubo tiene el mismo valor de
Indice de fusién que el polietileno del acoplamiento.

‘Cuendo el polietileno del tubo es el mismo que el del
acoplamiento, o tiene la misma cifra de Indice de fusidn,

@8 necesario apretar firmemente los extremos del tubo

contra el rebajo del acoplamiento para realizar una sol-
dadurs sélida en dicho punto. '

El tubo para soldar segdn este invento puede

fabricarae a base de copolimeros, tales como 108 copo-

limeros de etileno y propileno.

Tina earacterietlca de este invento es su aplie
oabilzdad a tubo Qe polietzleno de pequefio didmetro, ri-
gido y flexible, tal comc tubo de 6 mm. por el hecho de
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gue puedé envolverse el acoplamiento don lémina ﬁ;télica
y calenterlo con una cerilla o un encendedor. Las juntas
de tubos, ¥y en partioular las juntas de tubos pequeiios,
pueden soldarse por el mfodo de este invento con un mi-
nimo de esfuerszo, de habilidad, de tiempo y de equipo.
Son posibles deniro del alcance de esta exposie
¢ién variasciones y modificacicnes raszonables sin salir-

se dsl espiritu ni de los limites del invento.

NOTA

Se reivindica como objeto de la presente paten-

~te de introducoidn.

1. Método para unir tubos de polietileno, por
insercién de dicho tubo en mcoplamientos de polietileno
¥y calentamiento del acoplamiento y del tubo para unirlos
por fusién entre s{, caracterizado por él hecho de ca~
lentar un acoplamiento hecho de polietileno que tiene un
Indice de fusién menor de 0,2 a temperaturs del orden
de unos 150 a unos 315° C. insertar dichas juntas en el
mencionado acoplamiento calentado; y mantener dichas A
juntas en dicho acoplamiento hasta que éste se haya en=
friado a le temperatura ambiente,

2. Método para unir tubos de polietileno, se~
gin la reivindicacién 1, caracterizade por el hecho de

calentar un scoplamiento, hecho de polietileno con un
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fndice de fusién inferior a 0,2 y adaptado pera ajuste
estraoho.sobrg dicho tubo, a2 temperatura del ordén de
unos 150 a unos 315° C. insertar un extremo de cada una
de dichas juntas de tubo en el mencionado acoplamiento
calentados; y. enfriar dicho acoplamiento, mientras estéd
en contacto contiguo com dicho tubo, 8 temperaturs ine
ferior al punto de reblandecimiento de dicho $ubo.

3. Método para unir tubos de polietileno, se=-

&in la reivindicscién 1, caracterizade por el hecho de

calentar a unos 205° O. un acoplamiento de polietileno
que tiene un fndice de fusién inferior a 0,01, insertar
un extremo de -cada uns de dichas juntas en el acoplamien-
to as{ calentado y mantener dichas junias en dicho aco=-
plemiento hasta que ste se haye enfriado = unos 120° C.
‘ 4. Método pars unir tubos de polietilenoc.
la presente memoria consta de trece hojas fo-

liadas a@scritas a mdquina por una sole cara.

Barcelona, 4 de enero de 1963.
' {DEZ LOPEZ
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