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sothe:

"Procedimiento de polimerizacidn de méndmero
de propileno".

Solisitande: THE FIRESTONE TIRE & RUBEER COMPANY, entidad
norteamericena, residente en Akron 17, OHIO,
" EE.UU, de A. ‘

| Esta invencidén se relaciona con un procedimien
t0 para la polimerizaciéndde propileno y oon elevados
polimeros de propileno com mejoradas propiedades, resul-

tantes de dicho proceso.
5e Se ha desarrollado recientemente wm proceso de

Mod. 113
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polimerizacién de propileno en el que se pone el moné-
mero en contacto con un catalizador producido por la
mezcla conjunta de (A) metsl sédico, (B) un preparado
de tetracloruro de titanio actiwado y'reducido con alu-
minio, al que en adelante se haréd referencia para sim-
plificar por cloruro de titanio, y (C) tetraquis (dime-
tilamino) silano, al que en adelante se bard referencia
por TDSI., ZEste catalizador da un producto razonable-
mente bueno pero, como se verd, las propiedades, parti-
cularmente dureza y rigidez, pueden mejorarse méds adn
utilizando la presente invencidn.

Eg por consiguiente un objeto de esta inven=-
cién el modificar el proceso de polimerizacién a que se
alude anteriormente de manera que se produzeca polipro-
plleno de nueva estructura, dotado de mejoradas propie-
dades fisicas,

_ Otro objeto es el de producir un nuevo poli-
propileno dotado de una dureze superficial y rigidez
acentuades en comparacién con los polimeros comerciales
hasta ahora producidos.

Los anteriores objetos y otros se aseguran de
acuerdo con esta invencidén polimerizando propileno me-
diante su contacto con el catalizador antes referido,
concretamente el producto de la mezcla conjunta de (A)
metal sédico, (B) cloruro de titanio y (C) TDSI y usando
con este catalizador un modificador de estructuras po-
1f{meras que comprenda un compuesto de zine orgéniéo,
especialmente zine dietilico.

El polipropilenc producido mediante la presen-

te invencién posee acentuadas propiedades fisicas, nota-
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blemente una mayor dureza y mddulo elasticoArespéoto

a lo conseguldo hasta ahora en tales polimeros median-
te el uso del anterior catalizador o de otros cataliza-
dores comercisles.

En lo que respecta al ingrediente metdli-
co sfdico, los productos qopercialmente obtenibles son
aatisfactorids. Elbsodio debe suministrarse preferi-
blemente en forme finamente dividida, como por ejemplo
en forma de dispensién en un hidrocarburo liguido.

En lo que respecta al ingrediente de cloruro
de titanio, se obtienen resultados satisfactorios usan-
do el producto preparado medlante el calentamiento de
aluminio metdlico con detracloruro de titanio a tempe-
raturas moderadamente elevadas del orden de 908C, apro-
ximadamente en 1la relacién molar de 3 moléculas-gramo
de tetraclorurc de titanio por 1 gramo-dtomo de metal
aluminio, E1 producto de la reaccién tiene la férmule
empirica T13A10112 y parece ser un compuesto verdadero
de todos estos elementos, puesto que todo exceso de
tetracloruro de titenio pusde ser lixiviado del mismo
hasta la composicidén de la f£érmula dada, pero ein re-
basarla, o

El producto de reaccién simple preparade como
se acaba de describir debe someterse preferiblemente
a un proceso de "activacién®, despuds del cual se le
conoce por preparado "activado" y es adecuado para su
empleo en esta invencién. Por ejemplo, se prepara un
producto "activado" sometiendo el Ii3A10112 e intensi~-
vo molido en un fiolino de bolas, un molino de discos

verticales, de rodilloe, un molino golpeador ¢ simila=-
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res. En general, el grado de molino debe ser tal que
ia-energia consumida en el proceso ascienda a 3-100
kilowatios hora por giamo de material, Este molino no
86lo sirve para reducir el tamafio de la particula, sino
que ademds parece desarrollar ciertas dreas tensas
cristalinemente deficitarias y catalfticamente activas
en el material, pues el esquema de difraccién eristali-
na por rayos X cambis progreSivamente. durante el molido.

Un Ti3A10112 activado que hg resultado ser
satisfactorio es el vendido por la Stauffer Chemical
Corporation bajo la designacidn comercial de "AA",

El ingrediente TDSI a que se aludié antes es

tetraquis (dimetilamino) silano de férmula

CH3‘ NOH3
CH3 \N/ CH3
~ |/

N—8i—NX

af 1
Oﬁ;// \\\UHB :

El catalizador usado en esta invencién se prepara mez-
clando y agitando conjuntamente (A) el agente reductor
metélico sédico, (B) el cloruro de titanio y (C) el
TDSI,.preferibleménte en eptano o similar., ©Estos
ingredientes pueden combinarse simultdneamente o en
cualquier orden; asf, en algunos casos puede ser con-
veniente reaccionar previamente dos de los componentes
catalizadores antes de gﬁadir el otro componente, ILa
temperatura de la mezcla puede variar dentrd de amplios

1fmites, ordinariamente entre =108C o menos, por
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ejemplo hasta ~1002C, hasta temperaturaa del orden de
1500¢, Preferiblemente, le temperatura serd del orden
de 20 a 100C, Estos niveles de temperaturas son apli-~
cables también a la reaccién de polimerizacién propia-
mente diche. En cuanto a las proporciones reletivas
de los ingredientes, se usard una cantidad suficiente
del metal sddico a fin de efectuar el grado de reduc-
cién requerido para comunicar une plens actividad cata-
1f{tica, Cusndo el sodio se uss en una relacién molar
de 1:1 por lo menos, respecto al compuesto de titanio,
el examn del catalizador revela la presencia de metal
sédico libre, indicando que toda la reduccidén necesa-
ria pars la actividad catalitica ha sido proporcionada
por tal proporcién de sodio. El 1fmite superior del
contenido de sodio mo es erftico, £ijéndose principal-~
mente por consideraciones econdmicas de costo de sumi-
nistfo de agente reductor innecesario. Como se indica
anteriormente, se ha observado que resulta satisfacto-
rio operar en el orden de 1,0 o mds moléculas-gramo
del sodio por molécula~gramo de cloruro de titanio.

En cuanto & la cantidad de TDSI a emplear,
bastard con cantidades muy pequefias, del orden de
0,01 a 10 gramo-dtomos de nitrdgeno amino en el com=-
puesto de silicio alquilaminado por molécula-gramo de
metal sddico. Ia cantidad preferida es de 0,1 pero se
comprenderd que el limite superior serd impuesto por
consideraciones econémicas de suministro de compuesto
innecesario mds blen que por cualguier otra considera-
cién técnica, Ordinariamente, no se usard mds com-

puesto hidrocarbonaminado del suficiente para propor-
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cionar 10 gramo-dtomos de nitrégeno amino por mol'ecu=~
la~gramos de nitrégeno amino por molécula-gramo de
agente reductor. Los catalizadores usados en la inven
¢ién pueden brepararse en presencia o ausencia del
propileno, pero preferiblemente los ingredientes'del
catalizador se agrupan en presencia de una proporecidn
sustancial, por ejemplo del 10% o mds, del propileno o
polimerizar, pues los catalizadores nds activos se ob-
tienen de esta manera. B
E1l modificador de estructuras polimeras es

dietilo de zino o algin otro compuesto de zinc orgénico
adecuado, tal oomo el zino di-n-propilo, zin¢ di-n-
butilo, zinc etil-n-propilo, zine di-(2-etil exilo) y
eimilares, De acuerdo con esta in#encidn, se recomien
da que en el caso de dietilo de zinc se use en cantida-
des relativamente pequeifias, aproximadamente de 0,005 a
0,0}5 molécula~-gramo por molécula=-gramo del cloruro de
titanio presente en el catalizador., Debe indicarse
que 81 se introduce zinc dietilo én el sistema, en las
cantlidades anterlormente recomendadas, y se afiaden los
ingredientes del catalizador, omitiendo el sodio, y se
deja reaccionsr la mezcla, el producto resultante es
casi totalmente ineficaz en la polimerizacién del pro=
pilenoy Parece por consiguiente totalmente claro que
el zinc dietllo no ejerce ninguna funcién catalitica
8ino que opera principalmente, pero de'una manera to=-
talmente efectiva, como modificador de 1la estruoctura
polimera que se produce por el catalizador presente.

" Debe indicarse tambidn gque aunque pueden

usarse proporciones mayores de compuesto de zinec que
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las aquf recomendadas, por ejemplo de 0,075 a 0J25
molécula~gramo o incluso més por molécula-gremo del |
compuesto de titanio, de acuerdo con la presente in-
vencién, la cantidad extra de compuesto de zinc sobre
el nivel recomendado parece no realizar ninguna fun-
cién, no siendo por comsiguiente estrictaments nece-
garia para la préotica de la presente invencién., E1
uso (y consumo) del exceso de compuesto de zinc aumenta
simplemente el costo sin derivarse ninguna ventaja de

ello.s Repitiendo, si se emplearan cantidades de com-

puesto de zinc superiores al nivel recomendado, las

cantidades extras no serfan funcionales, no cumplirian
ninguna finalidad dtil y no tendrfan ningin resultado
perjudicial salvo el incurrirse en un despilfarro de
material excesivo, como se indica anteriormente.

La operacidn de polimerizacién

Ia polimerizacién se lleva a cabo poniendo
en contacto propileno monémero con el catalizador en
presencia del modificador de estructuras polfmeras,
en un vehfculo 1fquido orgénico inerte tal como eptanc.
El catalizador habrﬁ sido previamente preparado en uma
operacién separada o bien se preparard in eitu en el

" recipiente de polimerizacidn, siendo este §ltimo método

espeéialmente conveniente cuando el catalizador se pre-
para en presencia del mondmero; en tal caso, se cargan

primeramente en el recipiente de polimerizacién el

" vehfculo y el mondmero, cérgéndose luego conjuntamente
‘los ingredientes del catalizador y agiténdose para
formar égté. Luego se afiade ol modificador de estruc-

"turas polimeras, que comprende un adecuado compuesto de
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zine orgdnico tal como zinc¢ di-etilo, ajusténdose el

contenido del reoipiénte a la temperatura de polime=-

rizacién si esta temperatura ha de ser diferente a la
de carga.

Tambidn es deseable que se incorpore hidré-
geno en la masa de polimerizaci@nu por ejehplo en
proporciones de 0,0001 a 0,05 moléoula-gramo por mo-
1écula-gramo de mondmero, a fin de regular el peso mo-
lecular del polfmero. B

| Ia temperatura de polimerizacidén puede variar
dentro de amplios l{mites, ordinariamente entre -~102C
0 menos, por ejemplo‘hasfa ~1009C, hasta temperaturés
del orden de 15020, Preferiblemente, la temperatura
serd del orden de 20 a 100%C., Ia masa se agita ordi-
nariemente lo suficiente péra agegurar el contacto
recfproco de los reactivos y para evitar una prematura
segregabién del producto, ILa cantidad de vehiculo
usada debe ser preferiblemente suficiente para evitar
dificultades de agitacién durante la reaccién, es de-
clr de manera que la concentiracién del polfmero final -
#o sea superior al 50# aproximadamente, basado en el
peso total de pblimero.y vehfcuiio, Ia cantidad de

ij.cétalizador debe ser tal que 8lcance un agotamiento

- econémico al mismo tiempo que el vehiculo contenga

todo el polimero que puede sustentar sin dificultades

-. e agitacién. Ordinariamente, es de espérar que cada

gramo de catalizador produzca de 15 a 100 g de poli-

" mero. La polimerizacién puede llevarse a cabo por

cargas o de¢ manera oohtinua, en la que el catalizador

(o7ihgredientes’delAmismo),‘vehiculo y mondmero se des-
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cargan continuamente del sistema reactor. Los pro-
ductos polimeros se purifican mediante cualquier tra=-
tamiento adecuado, como por ejemplo ponidndolos en
contacto y lavdndolos con agua, vapoer de agua, alcoho-
les, dcidos, ameniaco, hidréxido sbdico, agentes se-
cuestradores tales como etanolamina,‘écido c{trico,
doido etileno diamina tetraacético y similares.

E1 polipropileno de esta invencién se carao-
teriza por una dureza y rigidez muy superiores a las
de polimgros corregpondientes producidos en el arte.
Por ejemplo, con muesiras. preparadas mediante un de-
terminado ciclo de moldeo, los tipos més duros de re-
einas polipropilénicas comercialmente obtenibles mos-
trardn una dureza Rockwell M del orden de 40-50 6 una
dureza Rockwell R del orden de 96-100. Bajo condiolo-

nes $ptimas, los polipropilenos de esta invencién ten-

- drén durezas Rockwell del orden de 56 o mejores en la

escala M, o 105 o mejores en la escala R, Andloga-
mente, las resinas de esta invencién mostrardn en mu-

chos casqs_m&dulos de incurvamiento superiores a

" 240,000 libras por pulgada cuadrada y en algunos ca-

sos superiores a 300.000 libras por pulgada cuadrada,

. que no pueden alcanzarse en los polimeros convenciona-

les.,'Han de efectuarse naturalmente comparaciones con

~ ofclos de moldeo idénticos; las anteriores cifras y

las de los Ejemplos que siguen, excepto cuando se in-

dique algin otro cfclo de meldeo, estén basadas en un

.i-ciclo de moldeo en el que las muestras de ensayo son

moldeadas por compresién a una temperatura de 18520

7 ulteriormente reconocidas a 1252C durante 2 horas.
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las ¢ifras cambiardn naturalmente pero mantendrdn sus
diferencias cualitativas, con otros c¢iclos de moldeo.
Teniendo en cuenta las precedentes conside-
raciones generales, se efrecen unos detallados Ejem~
plos de la prdctica de esta invencién, en los que to-
das las partes y porcentajes se indican en peso, salvo

especifica indicacién en contrario,

EJEMPLO I
Eptano 500 ml
Hidrégeno , 100 ml
Propileno ' 50 g
Sus ensidn "AAN* 4 md
fl molar, en.aceite mineral) ‘ (0,004 mol,-gram)

Suspensibn de sodio metflico : 4,5 ml
fl molar, en aceite mineral) (0,0045 mol,~gram)!

Tetraquis (dimetilamino) silano 1,0 m1
en solucién (1 molar, en epta
no comercial de la Shell Oil
Company) (0,001 mol.-gramo)|

Solucidn de zine diet{lieo 0 48 0,5 m
(0,1 molar, en eptano comer-
cial de la Shelle Oil Company) (0 & 0,00005 ml-gra

“El término "AL" se emplea aqui y en subsiguientes for-
-mulaciones para indicar un producto de tetracloruro de
titanio activado y reducido con aluminio que tiene una
composicién correspondiente a la £érmula Ti AXC1. ¥
vendido bajo la designacién "AA" por Stauffér Chifical
Corporation. Ias moléculas—gramo de este material se
calculardn sobre la base de la férmula Ti3A1C1;o.

Se efectuaron dos operacionmes de acuerdo con

el plen precedente, una de ellas con e.f; zinc diet{lico

¥y la otra sin é1. En cada operacién, el eptanc se

' ,‘:caz"gé} en una botella de bebida de 28 onzas, une se

N 115;:1&6’ luego con nitrégeno y se selld con una tapa de
‘ cbfﬁxia ‘forreda 'de‘c‘aucﬁo de butaéiezio‘-acpiiotaitrilo,

provista de una perforacién para la inyeccién hipoddr-
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mice de los reactivos. El hidrégéné'ee inyecté por
medio de una jeringe hipodérmice volumétrica, después
de 1o cusl se colocd la botella sobre un receptdculo
de una balanza, que fué puesta en equilibrio y luego'
Se recargada con un peso de 50 gramos. Luego se inyectd

propileno a través de un conducto y uﬁa aguja hipodér-
mica hasta que la balenza recuperd de nuevo el equili-
brios Seguidemente se inyectaron el "AA", sodio netd-
iico, totraquis (dimetilamino) sileno y zinc dietfli-

10. co, én les proporciones elegidas para la operacidn y
en el orden citado, colocﬁndose la botella en una
rueda polimerizadora que sumergidé y puso en rotacién
a aquélle en un bafio de agua & 509C durente 17 horas.
Iuego fué ventilada la botella, enfriada y abierta,

15. volcdndose el contenido en un volumen igual de metanol.
Ia resultante mezela fud filtrada y la masa del filtro
fué secada al aire para dar el producto polfmerc. ILue-
go se molded por compfesi6n la resina en muestras de
prueba a 1859C,. seguido de un recocido a 1252C durante

20, dos hores, En la operacién en que no se empled zine
dietflico la dureza Roockwell R fud de 96; en la opera-
cién en que se usé zinc diet{lico, le dureza Rockwell
R fué de 108,

EJEMPLIO II |
25 - Eptano 500 ml
| Hidrégeno 100 ml
Propileno ' 50 g
~ Suspensién "AAM ‘ 4 ml

(1 moler, en aceite mineral) (0,004 molécula-gramo)
30,  Suspensidn de sodio metdlico 3-6 ml
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(1 molar, en aceite mineral) (0,003=0,006 moléoula~-
gramo segin Tabla I)

Solucién de tetraquis (dimetila . :
mino) silano 0,5-1,0 ml

(1 molar, en eptano comer-
cial de 1la Shell 0il. Co,.) (o, 0005-0,001 molécula-
. | grano, gsegin Tabla I)
Solucién de zine dietflico 0,25-2,0 ml
(0,1 molar, en eptano comer- ,
cial de 1a Shell 01l Co.)  (0,000025-0,0002 molé-
‘cula—-gramo, segin Ta-
o bla I .
Se realizé una serie de operaciones'de acuer-
do con el plan o esquema anterior, variando los ingre-
dientes entre operacién y operacidn, tal como se expo-

ne mds adelante en la Tabla Ii En cada operacién se

carg$ el eptanc en una botella de bebida de 28 onzas,

que se inundé luego con nitrégenc y se sellé con una
tapa de corona forrada de goma de butadieno-acrileni-
trilo y'provieta de wna perforacién para la inyeccién
de los réaetivos por medio de diséositivos hipoddrmi-
cqs.b El hidr6geno.fué inyeotado por medio de uma je-
ringa hipodérmicé volumétrica, desﬁués de 1o cual se
colocé la botella en un receptdeulo sobre una balanza
que fué equilibrada y luego recargada con un peso de
50 gramos, Iuego se inyectd propileno a través de un

'_ conducto y una aguja h;podérmica hasta restablecerse

. el equilibrio, En este punto, la presién en la bote-

lla era de 40 1ibras por pulgada cuadrada aproximada-
demente. Iuego se inyectaron hipodérmicamente el

TRAAM, el sodio metélico, el tetraquis (dimetilamindh
4 silano yfflnalmgnte ol zinc dietflico, en las propor-

ciohes elegidas para la operacién y en el orden citado

.y se colocG‘lg“botella sobre una rueda palimeriéadora
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que sumergid y puso en rotacidén a aquélla en un bafio
de egua a 508C durante lé horas, Iuego se ventild la
botella, se enfrid y abrié y se volvé el contenido en
un volumen igual de metanol, Ia resultante mezcla fud
filtrads y la mase del filtrédo secado al aire para
dar un producto polipropildnico. Se determinaron las
propledades fisicas de muestras moldeadas y el Indioe‘
de fusién del producto.

Ie plasticidad se determiné colocando una
musstra de 0,5 gramos entre léminas de aluminio y pre-
sionéndola en una prensa de laboratorio calentada a
250“0 bajo una carga de 2500 libras, expresédndose la
plaéticidad como el grea en mm cuadrados de la placa
resultante. En la Tabla I sé exponen detalles de las
diversas operaciones. Por la citada tabla se verd que
la presente invencién permite 1 produccién, con buen
rendimiento, de polimercs caracterizados por un médu-
lo y dureza elevados., Comparando valores éptimos, los
productos comercisles tipicos hasta ahora obtenibles
tienen médulos de flexién del orden de 150000 a
220000 livras por pulgada cuadrada, dureza Rockwell M
del orden de 40 a 50 j dureza Rockwell R del orden de
85 a 100; compérense.estos valofes oon las cifras de

la .Tabla I paras las diat&ntas operaciones,
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TABIA I <~ hiing gDQD
edilentes del ca}ﬂﬂaaifica- '
talizador (milimold |dor estruc Propiedades del producto 1o
culas~gramo) turas po- re
eras T ‘ A ci
Compues |[TDSI Méaulo |Duresza Rog| Indice | Plastij No.
to titg (Milgmolé incur- |lkwell Esca| fusién | oidadl]
nio culas-gra | vamien |la a 2502C
T13A10112 mo) t0, I | R M | 2508C .
| bras X i
Pulg.?2
6.0 4 1,0 0,05 245,000 107  51f 1.96 - 1
600 4 100 002 238,000 108 - 7003 - 2
4.5 4 0.5 | 0.05 259,000| 110 57 1.83 - 1 3
4.5 4 0.75| 0,05 227,000 107 54| 1.37 - 4
445 4 0.5 | 0.2 263,000 113 68| 4.21 5850 | 6
1640 4 0.75| 0.2 239,000 112 65| 2.03 5200 7
4¢5| & 0.75| 0.2 262,000| 113 68| 3.03 6000 | 8
640 4 . | 1.0 | 0.2 261,000 | 114 68 | 2.33 5750 | 9
4e5 4 1.0 0.2 222,000 112 63| 8.63 | 5840 | 10
6,01 4 1.5 0.2 264,000 |114 70 | 4.93. 6250 | 11
4e5 4 1.5 0.2 322,000 |15 72| 4.08 5470 | 12

€ Zine dletflicos
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EJEMPIO III 2 8 S 2 90 g

COmparacidn con resinas comerciales

Se moldearon por compresién a 1%5-1#790 una
resina preparada de acuerdo con este invenci6n,-3unto
con muéstras de resinas ocomerciales, en muestras de en-
sayo y se recocleron a 1252C durante 2 horas. Se deter
nind la dureza de cada una de las muestras, que se in-
dica en la siguiente tabla, ILa formulacién de polime-
rizacién de la resina de esta invencién contenfa 100 °
nl de hidr&geno por 50 g de propilenos

TABLA II

" Resina -

Componentes del catali- | Hol-gram. Médulo
zador (mol-gram/100 g | ZnEts por - (1ibras

de propileno) 100g  de X pulg
- ¢c.H M| R buadradas

Na | TpSI AA 376

Esta invencidn

Resinas poli-
propilénicas
comerciales

U Q W »

45 | 1,5 | 40 |o,20 75 |115 | 322,000
- - | - l-  |s4 |107]238.000
- - T 45 |100 | 168.000
- | - - | ‘{48 {108 | 224.000
- B T E |46 |100| 184.000

15«

._ Se obaervard que el nivel general de dureza
y m&dulo; tanto de las resinas de esta invencidn como
de las resinas comerciales, son algo mayores que los
valores indicados en los Ejemploe I y II. Esto se de-
be a la inferior temperatura de moldeo empleada en este
ejemplo, quie afecta de esta manera a esas propiedades,
Sin embargo, la relacién relativa permanece inalterada,
en el sentido de que el polipropileno de esta invencién

es mds duro y tiene superior médulo respecto a 1os poli




Se

10,

15,

20,

25

30,

-~ 16 =

propilenos comerciales. Debe mencionarse Qe paso que
las resinas polipropilénicas comerciales 4, B, C y D
son los grados mds durcs de resinas polipropilénicas

ofrecidos por sus respectivos fabricantes.

. EmPW IV
~ Preparaci6n a_gran escals _
Eptano 248 libras
Propileno . ) 100 libras
Suspensidn de sodio metélico CeBe para contener
? 0%, en aceite mineral) 0,206 1libras de
. : ' ~ sodio.
Tetraquis (dimetilamino) silano  c.s, para contener
en solucidn 0,412 libras de
(1 molar, en eptano) TDSI
Suspensifn "AA® ' Ce 8. a contener
fl molar, en aceite mineral) - %LAnlibras de
Solucidn de zine dietilico C.8. para contener
(1 molar, en eptano) 0,012 libra de
| ZnEt,
Hidrdgeno 14,7 giea cdblcos a
' . ¢ y presién
atmosférica.

_ Los anterlores ingredientes oonstituyen el
catalizador en la relacién molar sodio/TDSI/AA de |
4,5/1,0/4,0. Is relacién molar entre zine dlet{lico
y AA es de 0,0125, En estz operac;én o prueba se usé
un autoclave de acero inoxidable de 75 galones, prow-

visto de un agitador de 4ncora giratorio, una camisa

~ de calentamiento y refrigeracién, conductos de carge

¥ un cierre para 1a introduccidén de ingredientes me-
nores. El eptanc se cargé primeramente y se efectud
w vacfo a fin de purgar elrespacio libre del recipi~

ente. -Se comenzé la agitacién y se continud dqurante

- toda la prueba siguiente, cargéndose propileno hasta
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una presién de 60 libras por pulgada cuadrada. Segui~

' damente se cargaron los otros ingredientes a través

del cierre y se elevé la temperatura a 1048F, Con-
tinué la reaccién durante 18 horas, volviendo a some-
ter a presién el propilenc cada vez que aguélla des-
cendfa por debajo de 60 libras por pulgada cuadrada.
Al cafo de este tiempo, se ventild el exceéo de pro-
pileno y se retird la mezcla del autoclaﬁe, f£iltrén-
dose péra recuperar el polfmerc, Se recuperaron 86
libras de resina de polipropileno, Muestras de ensayo
de esta resina moldeada por inyeccién a 2602C tenian
una dureza Rockwéll R de 108 y un méaulo de inourva-
miento de 328,000 libras por pulgada ouadrada, Une
muestra similar de resina comercial moldeada en el
mismo ofclo tenfa una dureza Rockwell R de 100 y un
médulo de incurvamiento de 193,000,

Por la anterior deecripc16n~genera1 y deta-
llados datos experimentales especfficos, resultard
evidente que esta invencién proporciona un nuevo pro~-
teso para la fdpida y eficiente polimerizacién de pro-
Pileno, Los productos polipropilénicos se caracteri-
Zah_por une excepcional regularidad de estructura y
bor unas superiores propiedades fisicas, particular-
mente dureza y mbédulo de incurvamiento,.

N_O T A
~Descrita suficientemente lé naturaleza del

invento asi como la menera de realizarlo en la préc=

-tica, debe hacerse constar que el procedimiento ante-

riormente indicado es susceptible de modificaciones de

. detalle en cuanto no alteren sus principios fundamen-
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tales. También se hace constar que el invento corres-
ponde a una prioridad de patente presentada en Norte-
america con fecha 6 de agosto de 1962, nim. 214.822,
acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que conce-
den los Convenios Internacionales, en vigor, y siendo
lo que constituye la esencia del referido invento y
por 1o que se solicita Patente de invencién en Espafia,
por veinte afioa: "PROCEDIMIENTO DE POLIMERIZACION DE
MONOMERO DE PROPILENO"; caracterizéndose por lo siguien—

-tes

18, Procedimiento de polimerizacién de moné-

mero de propileno; que comprende el contacto de dicho

‘monémero con un catalizador producide por la mezcla

conjunta de sodio metdlico, un dorure de titanio y

tetraquis dimetilamino, silano, halldndose presente el
metal sédico en una cantidad suficiente para efectuar
el grado de reduccidn requerido para comunicar una ple-
na actividad catalf{tica al catalizador, teniendo lugar
la poiimerizaoidn en presencia de un modificador de
estructuras polimeras‘que comprende un compuesto orgé-
nico de zino, halléndose presente dicho modificador
en una cantidad de 0,005 molécules-gramo por lo menos,
por mblécula-gramo.

| 28, Procedimiento segin la reivindicacién

13, en el que el modificador se halla presente en una

' cgntidad de 0,005 a 0,075-moiéculas-grgmo por molécula

Qgramo de cloruro de titanio.
38,- Procedimiento segﬁn las reivindicaciones

:'19 0 29 en el que el compuesto de zine orgénico com-
.- prende zinc diet{lico, zino di—n-propilico, zino etil
- n~propflico o zine di-(2-e%1l ex{lico). '
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48,- Procedimiento de polimerizacién de moné-
mero de prOpileno; tel y como queda substancialmente
descrito en la presente Memoris.

Esta memoria consta de dlecinueve hojas es-

56 critas a mdquina por wna sola cara,

&Y.

»




	Bibliographic data
	Description
	Claims



