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P A T E N T E  LE I B  Y E N V I O N  

formulada el 18 de c ctubre lo 1933, con -..¡1 nwi. 893.653
*̂n

EL ? A íi A 

por VEINTE ¿líos

a nombre Re PHILLIPS PETH0L3IBI COEPABY, e n t id ^  Rortcsma- 

rioana establecida ex Barticsville, Oklahcm ,̂ E.U.A., por:

"PEOCEDIHIENTO PARA LA POLI lE .̂I^AOION LE 1,3-BUTALIEHO"

.0

La presente invención se r e f ie re  a un ^rocsdimionto 

para polim erizar 1,3-butadieno con objeto de obtener un 

polímero elaatómero. En un aspecto, l a  ^.rórente iw en a ic ií 

se r e f ie r e  a l procedimiento para producir e is - l ,4 - p s l i -  

butadieno, y a un nuevo sistema c a ta lít ic o  para e l  mis­

mo.

En lo s  últimos aüos ha habido muoha actividad en e l  

d esa rro llo  de procedimientos para producir pPeíannos de 

o lo fin a s . Los polímeros de mono-olofinas, t - l^ c  como e t i -  

icno y ^ropileno, preparados ^or Hstol  ̂eocedim-i 'ditos,
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han tenido gran aoeptación en muchas industrias. El des- 
cubrimiento más reoiente en al oampc da la. ̂ climeriz^ 
cien da díanos , de algunos llamados catalizadores cste- 
reocspecáfico—, qu3 naô ?̂  ̂ ¿.oarcaa ¿a j.o â * jg.ru,á—

meros que tienen una configuración deseada, ha de op a re­
tado considerable Ínteres. Los polleros formados me-
di anta el uso de -satos o-t 
propiedades fásicas ecbreo 
las, o incluso superiores,

iza-a-rca *ti .*-i---'., —* ¿̂ e¿).uao, 

lentes que los hacen igua- 

1 oaucho natural. La presen

te invención se refiere a un procedimiento nuevo y mejo­
rado para preparar un polibutsdieao que contieno un -31-*,. 

vado tanto por ciento da adición cis-1,4.

La presente invención proporción- u.-'.= procedimiento 

para polimerizar 1,3-butadieao, en el ^ue -1 polímero 

elastómero- producido contiene un elevado t .rtto pt r cier­

to as adición rí^j—1,4, ¿-c cj ampio ne S5 a SS ^ y

En términos oa-.crr—-a^, al procedimiento aa la  -̂ra­

sante invención comprende la  etapa da poner en contacto

1,3-bvtadieHo son un catalizador fe—nado mezclando ma­
teriales que comprenden: (a) un compuesto org-rno-matá̂ i- 
co que tiene la fórmula !? H o R̂ AIH, donde R es un al- 
cohilo, oicloaloohilo, arilo, o combinación da estos ra­
dicales, tal oomo alcarilo, araicohiic, cicloaicohildl- 
cohilo, c cicloaloohilariio, conteniendo cada 3, de pre­
ferencia, de 1 a 30 átomos do carbono, inclusive; M es 
magnesio o aluminio; y n es un numero entero igual a la 
valencia del metal M; y (b) el producto de reacción, so­
luble en hidrocarburo, de yoduro sódico y un halu.ro ¿c 
titanio que tiene la fórmula TiXy, doiide X es cloro o 
bromo, e ̂  es un numiero entero de 3 a 4, inclusive. Se
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ha descubierto que cusido se usa e l catalizador interior— 

mente desorito en l a  polimerización de l,g-butadieno, se 

produce un polibutadieno que contiene de 85 a 93 c 

más, de adición ois-1,4.

Al preparan e l producto con gran contenido en c ia -

polibutalieno de l a  presante invención, se siguen, de 

preferencia, ciertos métodos para ^raparar las composi­

ciones catalíticas. En primer lugar se ponen en contac­

to e l yoduro sódico y al cloruro o bromuro de titanio, 

uno oon otro, y es dejan reaccionar en ausencia de d iso l­

vente o diluyente, a una temperatura penar ármente com­

prendida entre 15,6 y 148,9** C, preferiblemente a una 

temperatura comprendida entre 48,9 y 131,1° C. El tiem­

po necesario para la  reacción depende de l a  temperatura 

usada, y está comprendido, generalmente, entre 30 minu­

tos y 50 horas. Le ordinario, e l tiempo de contacto es­

tá comprendido cutre 1 y 35 horas. Durante la  reaociou 

del yoduro sádico con el haluro de titanio, les materia­

le s , por lo general, so agitan o someten a alguna for­

ma de agitación. El producto de reacción obtenido es un 

solido que luego se trata con un hidrocarburo ta l como

benceno, tolueno, oiolohexanc v otro material también 

adecuado para su uso como diluyente de l a  polimeriza­

ción, para extraer la  parte soluble dsl material. Esto 

se puede realizar fácilmente separando s i material in -

eoluble de la  parte soluble por decantación, centrifuga­

ción, filtración  c similares. La solución en hidrocarbu­

ro asi producto as r'3&ooí¡..r soaucrc ^i ycaur^j s-ij-so— 

haluro de titan io, está entonces prep^eda ¿-ara su uso

como compenante istsma catamátioo. Fue ccmpletaman-- ^
* i
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te inesperado a l deecubrimicnto da ^ue se podía formar un 

catalizador eficaz para preparar un polibutadieno con gran 

contenido en posición ois, mezclado el producto de reac­

ción ocn ciertos compuestos organo-metóíiocs. La natura^- 

íazA no evidente doi presente sistema catalítico s;, de­

muestra por a i hacho 

hidrocarbonado cuando

 ̂  ̂¿Jd.
 ̂ i* ̂ ,0 51i

está presante un diluyante 

roacoirinai a l yoduro sódi­

co y 31 halurc ds títécdc, 

activo como componente cat 

directamente yoduro sódico

---L jri¿^*- rzcuata^ t̂-^* no r

!¿i a i que oon!^cn9Yit:-n U-í jou .̂u

met^iioo y un h a iu ^  . ^ ' n - .n. —

cataliza la polimerización de 1̂ 3-bu.tadii:uc a ur. cis-poli- 

butadieno.

Si bien so prefiere ^reparar oa preduotc de reacción 

de yoduro róaioo-l^'j'.-,. titanio ..n n'.r ..o.ci^ as un d i-  

luyíaits, ta l como se na a^rcrito siítcrior'moo''SO , r .- n^ acr— 

cubierto que ¿a puede u.a-- un diluyante s i  tafcióu cuta 

presenta un promotor. Así, cu una forma ña realización da 

l a  presente invnación, - na, n - -accionar yoduro sódico 

y un haduro de titanio su un diluyante hidrocarbonado-; 

presencia de cloruro de aíu:cinio, y la  solución resultan­

te se usa cono componente cata lítico , junto con o l com­

puesto organo-metálicc, para formar e l presente sistema

oata lítioc .

Los ejemplos de compuestos organo-metálioos adecua­

dos para su uso para formar e l presenta sistema c a t a l í t i ­

co incluyen dimetil-magnesio, dietil-magncsio, d i-n -prc-

piI-magnesio, di-t-arc-butil-magncsio, di 

did3cil-mann*cio, di (trid3cil)magnasio,

—n—nexi^.—map?n<'̂ ro ,

a ia í  cornil—magnesio
. -
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diciclohexil-mT.gneslo, di-4-Retil3iclohexil-ma.gr:33iú, di- 

"bsa-ail-magnasiô  ¿ i ( 4 - f e u i l - a i b u t i l ^  dii'-ORii- 

magnesioj di-í-naftil-&é)gR3Sio, di-4-tolil-s¿.gr."3i^, d i(3,4- 

di3tilfeMil)-me.grei.i , di(3,5-di-^-heptilf anil 

metiiatil-magneeic, metiifcail-má^na^ic, *bv.tiî anoil-.m̂ g- 

nesic, t^ietil-slumiaio, tri-n-ií-Cidl--lmdui¿', t-i-r.- 

lyutii-aímtinio, triisc'bu.til-ü.miirdo, *u î- -̂.h3ptil-..la î- 

nio, tyidadooií-aluminic, tila i acsil-il'.iminic , tr if 'r i l-  

ulaminio, i^iijanoil-almtiiaia, tiri(S-í'oiilotil)- ..Imiiaiitr-, 

tyi (8-feniHiaxil)-;Lltminío^ tri/3-(¿-i ti .̂ )L.- 

i  r i (S-Btbftil) 17-almuiRio,

(3,4-dii.;3tilf m il) - ulm.ii i : ̂  t ri (3-atilf mi -) - llinti Hic,

tYi (3^4-{ÜK3til-8--.3tilfoidl)-el'uniaic, ti-i (4-n-*bntilf 3:iil)-

aíumiaio, t?i(2-a-lexilfaai¿)-alvminic, t?i(S,4,3-lgobutil- 

fenil)-álmiinio, ti-i(4-dndasilfaail)-&lwini{¡, t î(S-saa- 

til-i-Ka^til)-l¿mdaiP^ t T i ( S , 4 , 5 , 7 - t t i l ) -  

alauiinio, t i i (4,5-di gentil-S-i:af til)-a¿míiai&, ti-ioiolc- 

hexil-alvminio, ti-iciolc^ jidíl-^rnirie, :-.i.ati-dioi' -̂rh:- 

xil-almdnia, tyi (4-^ar?.tüdoailciolo^aatil)-M4.mmiaic, tsi- 

(4-etilcioíohexil)-al'UHiiaio, tyi(2,4-dietiioiolohexil)- 

aluminio, tyi(3-iso'butiloiolohexil)-íd.'!^inio, ty i(2,4,3- 

tri-n-^rcpiiciolch3xii)-alvmii..í n , tyi (3-n-i.':.'? îl?iola¿ ax- 

-!:ií)-almiiaia, tri (s-ciolch-3xil9iil)-áltmiai^, t-i(3-oi- 

olopantilbatii)-alw:inia, ti.-i (i4-violch.ixilta^radaoil)- 

¿lamiaie, hidtruro da din*.3-ti-.-lLr̂ ini:. , hid f̂ao ds diotil- 

¿Imninio, hidruro .1=3 diisobutil-JLwdrdc, hidmi-̂  da di­

da oii-aluKiRio, hidi-urc de di3i30¿ii-id.v î:=ií' , lid,.-va*e da 

diaicla^sntil-aluiRinic, hidruro da dicicioootil-álaminio, 

hidruro de di(3-etiifenil)-aiumiiiie, hiú'ruj.'o da difonil-

dL-uaiinio, hidrui'o do ^roiilfenil-alvminio, hldpuro da

/\ '< d' -
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di(3-oiolohexiipropil)-aluminio, hidrurc le di(4-ciolo- 

heptildeoil)-alumiuio, hidruro le di(3-i'cnilbutil)-alu- 

minio, hidru^o de dibencil-rlusiinio, hidruro de di(3,4- 

difeniloctií)-sluminio, hidruro de di(s-metiicioiopsntil)- 

aíuminio, hidruro de di(S-nnuiloiclont.nil) -;,luminio, hi­

druro de di (3-f $nilciolopen.til)-aluminio , hidruro de di- 

(S,4-dif3nilcicloootil)-eluminio, hidruro de di(3-matil- 

f  añ il) -aluminio , hidruro de di (3,4-dibutiif enil)-ammi't-ic, 

hidruro do d i( 3,4-dioctilfenil)-;.lumiri{*, .diluye de di(4- 

ciclcbutiifenií)-aluminic , hidruro de di (3,4-dioiclopcn- 

tiifenil)-aíumiuio, hidruro de di(s,4-ciclooctili'3nil)- 

aluminio, y similares.

Los ejemplos de sistema catalíticos eapecíficoo Que 

se pueden emplear en 1„ práctica de la  ps..^jnt¿ invención 

incluyan los siguientes: dietil-ms^naeio y el producto de 

rsacción, soluble en hidrocarburo, de yoduro sádico y 

tatracioruro de titanio; difenil-magnesic y si producto 

da reacción, soluble an hidrocarburo, da yoduro ac&ioe y 

tatraoloruro ds titanio; difenil-ma^nesio y el producto 

de reacción, soluble en hidrocarburo, de yoduro sódioo y 

tetrlbrcmuro de titanio; diciclohexil-ma^nasio y el pro­

ducto de reacción, soluble en hidrocarburo, de yoduro só­

dico y trióleruro de titanio; di-l-naftil-ma^nesio y si 

producto de reacción, soluble en hids-ce.,r*<uac, de yoduro 

sódico y tetracloruro de titanio; triisobutil-^luminio y 

el producto de reacción, soluble en hidrocarburo, de yo­

duro sódico y tatracioruro de titanio; tri-n-hsai^-alu­

minio y el producto de remoción, soluble s... hidrocarburo, 

de yoduro sódico y tatracrorvro de titanio; trifen il- 

aiUKinio y el ¿.reducto da reacción, soluble sn. hid2S.o^r-
-p,- 1
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buró, de yoduro sádico y tatracloru ro do t ita n io ;  hidruro 

de d im etil-a lum in io y a l producto da reacción , aolubla on 

hidrocarburo, de yoduro s¿dioo y t.etr-cloruro de t it& a io ; 

hidruro de dipropil-a lum in io y e l  producto de reacción , 

so lub le en hidrocarburo, de yoduro sádico y tatrabromv.ro 

do t ita n io ; hidruro de d iiscb u til-H u m in ic  y e l  ¿reducto 

de reacción , so lub le en hidrocarburo, de yoduro sódico y 

tetr& cloruro da t ita n io ; hidruro de ddfenil-alum inio y e l  

producto de reacción , soluble en hidre carburo, de yoduro 

sódico y tetrabromuro de t ita n io ;  hidruro de d i (3 -3 t i í fa -  

n il)-a lu m in io  y e l  producto de reacción, soluble en h i­

drocarburo, da yoduro sodico y tetiaoloru .rc de t ita n io .  

Para preparar e l ¿ro-ducto de reacción yoduro oódloo- 

haluro de t ita n io , l a  cantidad de yoduro sodico empleado 

es tá  comprendida, pana raimante, entre 1 y 5 moles por mol 

de haluro de t ita n io .  cantidad do compuesto o r g - io -  

m etá lico  empleado en e l sistema o^ tc iá tico  depende d e l 

organo-metai concretamente usado. Cuando aa "Ripien un 

compuesto de organo-NÍuminio, l a  re lac ión  mo^ar entre 

Organo-metal y haluro de t ita n io  está  comprendida entre 

3:1 y 30:1, preferib lem ente entre 3:1 y 3 :1. Cuando so 

usa un compuesto de p ramo-magnesio, la  rabadán molar 

entre organo-metal y haluro de t ita n io  está  comprendid-

eatra 0,75:1 y 3:1. Cuando, par- ¿-reparar 31 catalizador, 

se ue& cloruro de aluminio como promotor, la  r 1-ción

molar entre cloruro de .luminic y yoduro sádica )-tá

comprendida, gencrlicnente, entre 0,05:1 y 0,5:1 

centracion de catalizador total usado en al -ra

la  ocr—

nt";

espiad

amplio

.to pueda variar cu*, un. intervino 

El :dY3l de c^ t¿ liz^o r está con

.' .̂ t rv ente

0 U 3 -

- - * 'd
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raímente, Shtrc -  y SO nÍj.imol^S gra-iC 13 CCmpUCCtO 9rg¿.̂ - 

RO-mstáliCO irCr 100 g de l,3-butu.dÍ3IlC QU8 33 ¿O p c li-  

marizar. El nivel de catalizado? us¿do en la  rordidad es­

tá  determinado, en general, por el poso molecular asi pro­

ducto drraalo.

El ¿--.-salimiento da pclimcuiz:^ión do 1^ prcccnte in­

vención se cuele efectuar en prorancia -de un diluyante.

Los diluyentaa adecuados su uso en al procedimiento

son hidrocarburos no perjudiciales par-:¿ l a  rsacción de po­

limerización. Los áiluyentac ...decuidos incluyan suctsi'.ci^ 

aromáticas, t .re s  come dnuoc:-., tolueno, nirano^, :tij.-

 ̂ --3 *— ¿.í a# 1# ̂ T. mbiór' y .

d.3 J.'-- 1' . *31 U.30 d-

dana lin ea l y Panificada, que contienan h-rst..., 13 átomos de 

oaroono, incau^rv.^, L̂ <̂  cjampias 0.3 P^ r^ü —

nao dáeouadaa incluye:, ^ropaao, n-but.u.', n-p entelo, is c -

, n-hexano, isohexa 2 ̂  S

n-d^ cano, n- ¿c de cañe y

empleap mezclas da estos hidrocarburos perj-fínicoe, come 

diluyentes para efectuar a l proordi'trinrto. T ib ien  se pue­

den usar, como -üluyent^s, cicioparcfiins t l c s  ccmo o i-  

clohexano y matilciclohexasYo. Ea porfiara, ĝ naÂ Ut:. K't-i, 

efectuar 1 - polimerización en presencia de un hidrocarbu­

ro aromático, puesto que se producen polímeros de mayor 

contenido en ois cuando se trabaja  con cate cilvysnte.

El procedimiento de po-imeris -.,ción de 1 -  ¿.r.:r::ut:': in -

v c rc ió r  ¿3 pu3d3 3leoturr a tem peratura A"'* v r/ í.a  *...L *<rr.
. .. . 0

in tarv¿l.o bcatn-.te amplio, ^cr 3 j-ampio de -73,3 a + i2 i , *

0. Generalmente se prefiera tr¿baj er a un temperatura com­

prendida entre -34,4 y i71 ,l^  C. La r-.....Alón de ,-olim.iri-

O
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zación se puede b.,jc -^. ^s.sión ...utó¡.''^a, o b i j a

cualquier ¿región adecuada, s u í'ic ie ita  p..,r... m. nt^nL:.- j.... 

mezcla ¿o reacción c^cnciaPmcuta un 1-, f  .ac líqu id a . 

l a  praeión dependerá del diluyonte concretamente {gapie^j- 

dc, y ¿s la, temperatura a qi.-e so efectúe 1 - polimeriza­

ción. Sin SBÍblgC, 33 ¿U3'd3r uti^is^s.' L-,.yr3'J-3 ¿.3'';KÍCH33, 

s i  u.3Ó 33 j.3S5^; Cbt3nÍÓndC:S3 ^.icl..,s presionas ...u.pUU

método adecuado, tal como la  introducción a presión an el 

reactor da -un gi3 inerte respecto a la  r .nación ¿a poli­

merización. También ea ha de entender qns o-.3 dentro del

de 1^ presante invención 1

sación en f^sa nólída.

'1 prccadi:;,i-into

í<*3¡

} ii.VLn.orsR a a pucae 

e fec tu ar como prcoadimianto discontinuo, ca rp id o  1 ,3 - 

bu ta lieno su un reactor que contiene c - t^ . iz a io r  y d ilu ­

yante. Aunque so puado UB..,r cualquier M3tr.*.s -dccua-o au 

carga, se p r e f ie r e , a menudo, añadir e l  componente Oata- 

ló t ic o  ¿1 reactor que contiene d iluyante, e in troducir 

después de este e l  l,3-but:;d.iano. Como so l a  discutido 

anterio2M9nt3, a l producto de re acción, so lub le -m h idro­

carburo, de yoduro sódico y l  lu ro  da t ita n io  se p rn  .ra  

per 33porsdo, antes de ¿.sur r íe  en contacto con e l com­

puesto orgeno-m etálico. Ha de entenderse que oa3 neutro 

d e l ámbito de l a  presante invención 1 . formación pn vd ., 

d e l ca ta lizador haciendo reaccionar lo s  componentes Cs<- 

t a l f t i c o s ,  sato e s , e l  compuesto cr-g.^e-mctólico y d  

producto de r3acción solüblé l i d i e  n.burt-, i.-rtro  de

un rec ip ien te  separado de preparación -de'- o - t . l i z i o r .

La mezoía -da reacción  resu ltan te se ¿u.-.d:. d p i -  *u^go 

cu e l  reactor nU'.- contiene aionómaro y ai4.uymt3,. o
o, \ <'--/. /- <d<-J

_ c _
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ultim es m ateriales se puedan aiimdir deanes que s i  catm- 

^.iZíjior. El procedimiento se puedo 5foctu^.- tombión do m 

do continuo, mmt^niandc ra un r- ..atoo- core u tr ^ c ic -  

nes de rerccicnantas -nteriormante m e n c ió n . .d u r r , t a  

un tiempo do residencio. .adecuado. En un prcoedimier.tc co 

tinuo , e l  tiempo da r-esidanci.-. v..ri...rá, r...tu.rlLm.'U!to, un 

tre  lim itas  b.ns tanto .m plior, -d-.*p.; r-'Jl^r.do d a v  ad^bl-oa 

tu les como ím temperatura, presión , r o í  ación d i loa oom- 

penantes o a to lít ic o a  y ccncontració:: a: c.,t^-.iz^jdo..-. E: 

un procedimiento continuo, á- tiempo do -. *.oi'.n .d ' tó

cuando se exq-s... -.r.r.'dcicnes dentro da lu í  i t ^ ^ a l o a  

especificados. Cuando ce u t i l i z a  o- ¿roco-limiento disoon 

tinuo, tiempo necesario para la, reacción puado ¿ /r 

tanto como 34 ho-a&, a mi^.

Se albo que d íverrer ^,.tú-i.a..:^ ron j-o

i r  0. .t^^ ític  . - ^ -* .o ír *n  ̂  ̂-*'* *

T?r -L ̂  r- m atarialor incluyan dióxido do carbón.0 , oxigeno y

agua. Por torito, gensrahnento as ucrnrcniant o yuo 3 0 l í -

boro ¿1  butadieno do estos m ..toria^.3-a, a s í rJOltiC -1 ¡d q

mr.t3riu.l33 que tiendan 

puede usar cual quiera da 4.ou medios conocidos p .m  o l i -  

minar te le s  contaminantes. Además, cumdc- se u tiliz-.. un 

diluyante an a l procedimiento, se p re fie ra  que este ma­

t e r ia l  este esencialmente l ib r e  de impurezas to les  como 

agua, oxígeno y s im ilares. En relación  con esto , as con­

ven ien te elimina:; a ire y humedad a9^ :.-ocipin\:to a: a.;,.,c- 

oión an e l que se ha de r a p iz a r  pa, p:-li;aa oiz^ción. Auii- 

que se p re fie ra  efectuar 1-, po-imsolzacióa condicio­

nes ooohidras o oaorci.liR-orto anhidras, h - de ...utcud, -ro

Z  ^   ̂  ̂ ... -  ^
10
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pj.e en a -  n aso !- l e  s-c-ccírn me ¿.nadan tolcunu ¿;3QM3&.

ca n til ^lCS .-es la sa o tiv flo reo  lea 0-. t

s . . l in .'4***̂!*. y* 1*'*. <4* *<-*

t i í , ¿ :y.;e s3 ¿unís toa^unc *.-.C t'.^.ao %t¿'.*6'á'CÍ-'-<.C.C 3'-' 1-f.'

c ie r ta  ¿.rc-voc^-i' tet...- Ijc-activ.^oiou l e í  e-.-.t —ía .,- 

lO-'.

A l completarse jc-^cción :.ú .... is^cié.-^ w . r l r

r':iv .- ;.l. o..,t.^ín le..- y :.*.;-.v-

?'..: l ' l — i'il

aoci *^***- ;̂*'< *< ** "?S

3l yi-(

"r.*'* '**f * -. -.-. 4 )' --. - 4*—, 4* t 4* - -4 -.4**-.

OAó, TT'.- ."-'Til* .'- ..... - ...............................- ' A  -* ' ***

sepaa-onlc ce:. v-^o- -.:- .^u„ ..- li-u ycn tc 1-1 ¿.^.-ítnsea. En 

otro  matólo alccu^lo^ se . l i- lc  .. 1., mezoa-, un m..,t

.c^^ctivaaou ...? ** i* 4̂

":C .-t*!*4sr --. -.-*.1- O. . .J.. c ^ - i s l l - *.- --r-Tr<-'*' . ̂ +.-.. -,-t*. - "* Á--
. . , .4 L .' ** a.*íji *

o l l e r o .  El olfmero ce

yanta yer cu.-.^ui?r métalo ,-i"CU:..lr^ t-1  c-m-c Isc '.ít^ c ién  

o f i l t r a c ió n .  A manulo, ss ^ ra fia ra  ¿¡Rally irlci'-camntc 

solo ur., o^nti-isR 1c m -tcn i.l lcs ..o tiv ..ics l e í  c-.tt—iSt,.-

i..,*. . utÍY .'.' C-wt'.--.ÍS..-';. ..

. T 4*i"-ié'.

ci(i.i. le  un .resultado ser vs:

tL— como a ̂  S *̂i'. c— jn— c ^l—i. ti.— t *—/s* i*11.̂ j. -L * ^  *—

la  solución le  yo^ímero^ le  \jcn^'*'.:^cí^. 1 1  1.̂ .

—3fh*arô  ...j- aarcísn a.— .t . i  -̂ .̂- ,'¡.n'-.*v -

'I-:* *-r-  ̂ .' y i -. . '-.-'.4 -4 * -y;-i ..-uede ssy-nac c-

'0 t *' . — — -..f

.- ts ..i.- t,-a c ,- 'jchc l íssyne-

Cu^iln ¡al '.* . -. f - ,- r-4-T4- á-a* J-ts -- — .i*
^  ^  Jl' ^  ^  

^  l a ^

— *-



15

20

25

te, URL* zona, de desactivación del oa,talizadcr, sn 1̂ . quu s i

desa.ctiv..jdor l e í  o^t^.is.,dr;.- ...darund:-, t..r. o/nn ni. „'j-''L;.^ 

n-"Cu anao ao us^m i ..,-cohc- orna: ;.,.̂ t ; .r.'.a..otiv .O. .. -J.:.-

. ) 4-. , 4 . ,  .'̂  ,-*. - . 4- ',*11*̂ 4 f*;T , .̂4-*d*. ' -  - 4 4, .* -.

En a i o ^ e  cLe ^ue los dotes ¿s i e^t^-

¿ ^ -- e * i —' S 3 3 ^  1 d .P-^P- ^ "4̂.* 1  ̂ . ..

 ̂ JSa.'v  ̂ ja i—

¿ * Í^ -o — t , .'3S 'S .V  ¿íiH*'*.—.' (.'Jd ' '..'\ '^j-.'P^' 0l.<i3

¿̂on'tyc ¿̂n̂ -í i'*.- '.. - .4
. ^ .  .T. 1 - *' .. ...iíia*50-̂ OS . ..'t-itl.*-*

s J T*-. ̂ - . f f , - . ; ...:Û , C "" d i ir -

"cu to , ^C3 í 'i lt r ^ c io n  u otro m,dc, é l  relima re as rae,,.

Loa polímeros por lucido a rryun 1 ,̂ ^re n..t: in d ic ió : .

rar per los diversos métodos ^ua se litivan idr. ur..rdc en 

apocas anteriores para éldbor^r o nodos 3. ..tv.-.- 1-ér y s in ­

te t ic e s .  Asimismo, ^ar., el.*:or.ar ^.rr c.nodos de 1... ,̂:/Oren­

te invención se pueden usar nosl:.*.'adores de vu lcan ización , 

agentes de vu lcanización, ayentes ruforzontas, y c.....y..n, 

t a l  ooino se h'.ui venido uaraido on les cauchos n .tu:, -"r. y 

d; '̂'*t3'tÍ0^S *̂ *JP̂ 3ÍaH 0''8 ¿.Oa'*t*"C *'̂ -* átl̂ í'tO (f Q 

invención mezo-nr los  po-incres o*a otroa n tea i l.'*r ¿n u ­

m éricos, ta las como caucho u .tn r^ -, oi:. - .,d -p (liir3 i.-3 rt ', 

p o^ ie tilcn c  y s im ilares. Come se h„ mcroic.r.i.o ..ntei'icsmsn-



.0

so

35

30

genera l, les  polímeros tienes u t i l id .A  -u l..u op-icJ-cíoneg 

on ^ue se usjn cruolics n-.tur-l.-33 y u iu tétioos . St'u 

culármente ú t ile s  en 1 .̂ n'.uuf ..ctun-. de oubie:jt'..e de reu­

mático p,n.., utomdvi-$K y cneiom u, y otr-ra -rtícu lón  do

c nucho, t.des CORO

Se puede obtener un cene cimiento otn^.netc ds ^

presente invención guiont-'.!., Jj om-

 ̂ do& *tj a. l  ̂ i.* ^ ..̂ . . _ * .̂ j *..  ̂./ "' --'-u '^  -

b ^ g e ,  d î--̂   ̂--"J-L. — -j , J. .
. - - 4  '.*

-J.+

-;x noí n,—* r n ..ji^Lieic in fr  our"**

cientos de los .jo'ductcB polimcriccb pon n- -,1 . _

psnienci -s en Ice  ejemplos. Este

efectuó con objeto .... ^jtí'.,.n<in ...- e l t..,.nto pro- ciento de

^ * * - * -  fí*-< - , ' t  .  4  - .  ^  4  ' -  ^  .-*- J  ,**s ^  ^  ̂ - t  ,— d i¡< ¿ S' '  j*^^**4í/***J^^ <1

y adición 1,3 de l butadieno. Para h^-car co t-e  determina­

ciones se emplsé e l  método deecuito a continuación.

Se ¿ iáo iv ie rcn  nne^te^. l e í  p o l le r o  en disu lfuro de 

carbono, formando una sean cien que ten ía  35 g do políh^eg-o 

por l i t r o  de cclucián . Se determiné luego o l espectro in ­

fra r ro jo  de Cada una de la;, soluciones (tanto poi- cien to 

ds transm isión), sn un 3spoctr&.etrCi de in fra rro jo s  oo- 

m arcíal.

El taj.tc por ciento ds inñatun^ció-- t : t - á  y- ^-*-t-. 

come trans-1,4 c.; caacuac -...u:; lá - i^ n íe n t^  ecuación y
TP .

unidades coherentes: ¿L = -d—  , denle = uo'.-fici u;.t ..­
te

' TP - — 4-Jda extinción (^.itrob-j.,c¿u-;"^-.c sut^Retccc**^);  

cíen ( le g  I . / I ) ;  t  = longitud dol recorrido (c e n t ím e tro ); 

y c = ecucontrn-'íó.. '.... .̂ - — dob̂ ..-- p .. na

*1 j' -'.. -. , la .*<¿¡vl!avíA ^

2^3íioigH±3 (̂ 5 axtinoio:i fue i-43



tros**'*'). T 'L  4* f-*T* '*.*? T*-'-S**'*t total yr.

santa como 1 , 2 -  (c vir^licu.) ' '**" ' ' U ' *  ' 'V' ' . .ouaoi^:

&V— *J H * ¡1  ' .;.. ST'' . fief.c.ut
-

P1 tcc.tc yer ciento án In  insatu.raoi-rn to ta l ynesaut^ 

cuRi':.' c is -1 ,4  a-3 obtuvo lectnudo 1c, trcnis-1,4 y - , 8- (vioS!- 

l i c a )  detentiiiuadae cagim e i  uctcñc n . t s . . ,  in i^ tu -

3?8*OÍC¿.* t  . - . . C  V!.. ..-Uâ O.?

* r.'i y *-^ --J . ^

25

30

# .

tetraolonurc lo  t ita n io , y se use ooR.:- ^.n^. n. n.t e 

t ic o ,  junto con triisc''juti--ae.\^iird:<, ^ara ¿a ^.nciucoifn

15 de aio-.yoli'butaái ano. f".  ̂ 85 ^ (0,n n.
*,T. .- .4 .. .

una átmosfena le  ni-

4-- P 'h.-.-'f. R *?C Â ' r< r-̂  c sJ  ̂ liv a- s-w<-  ̂̂  re L  ̂ n ^ a¿*alinrr n. 10 y (0,0!

tatr&olcTurc de t ita n io , y <<- Hr JJ

3¡s* -̂r-Jé.- y-.-l V —

2^ nat a ni a i ¿c lubla s e .ntr¿je ñ ii ^.-eduote ti- : ...-,jt.o, *

aiác ¿o- adiaícn -e es mi - -  ut'.luenc seco.  ̂  ̂otvvv una

áoiuoicx de ocien xc-ja ¿acuno, que se emyieó en l a  s i ­

guiente recata yara la  yoiimciizacicn lo "ujt^íccic:

i,3 -b u taü e :x ;, yantes an yeso 

Tolueno, yaato^ an ¿.3¿c
0 0m..,4 ¿ A-S  ̂ i,

Producto la  r-a unción da Pa l-T iC l^ , m y a
rs

Temyeratura, C

mil,.-,-- lir.*'.

-.00

loco

3,S

5

-  14 2P2R53



f-1
 '-

on l a  jcÁucián d3l 1-'- n.-accí^n J.-> '^1-TiC^'4'

<- , . * / - .., . .. * * j*

"cut*.LÍ.n:.c y  ̂n i  i  * n'̂ u t ÍA-jn-*". i  - ir  , i - ...

;¿táZCÍSh ¿'j "-'f 1*1̂? g, 5* v ,̂-¡ 4 -y . J_Y'"

-'3&coicn Áe H al-T iC í^. Lcn^uJÍ.

. o *r - *

- —¿L!' -

ScíCiüli ^ J

.0 una ^ante ^ ,

.̂ .*... ̂   ̂ ,.. 4 ... -> ¡ 4. ̂.4 * -  ̂  ̂  ̂—L ^ ^

^ ̂  J // . .'*J  ̂ "...1 -j J . - ^ ^ C —*n - \. . . u  ̂̂  .*

-̂1-

n'rín-

wI¿C**í* j*  ̂ ^  ̂ ¿ !*L̂ í- ̂
. ^ ... ' '  ̂ ¿ , -̂ . yf ^

4ií¿nent.á^  ̂ r- ,f,. r, í̂.1' T<4 "-J* *v w  ̂  j. -*** '. C**-L** . 4. #

0̂

<a.,.. C

*r?.

cien  ñc
i- '.'al-TiC.

& '.. nr*

Ic la o lo i
L ü a—'

.1/Ti

O c^á--.. 1 '  .

<"

. 0 <-._ *

4-1. 24-- A**

. . U.** ** 1. - AM VV /\

V i'j¡i— 
J-4. ̂6í<

í 0,533 6/i 13,4 -*̂ 2S 0 $5,1 1,3 3^0

3 0,3 4/1 37,3  ̂ 43 0 r --! ;̂ *y

&&
Tc-mandc cene ^ 

Ss ñi5¿.unc v..

3 3-: 4 '  4  4 .  . - 4

,itue ¿n *00 n*

^0 L/&wÂ é¿4Á-Q¿43#̂ .. vSf j



Ri.3^*c y í d .  '0-3 A- *t'¿-J.'-"' jH O . -/ í .^  j  . ^  * .  y  . -
- - -  -'

J - ÍV  i  u . i . , i  A i ^,a..' i t . '-' - - ^  '-^- - n  V í . ^ ' < 4 *. **n"3' .4*'3sy''

* c -  3 i j . ^  * ú U ü ^ t

3 -  - Í<M^ *

, - , -. . .
— ^ 3 -  —  .  .  -  ^  .  .  —< - t * - ! - - -  .  J - — .2 - ^ Í . ' . ¿ M . .  * - . . A *  . . .  -  L* t  '*

3<ÁÁ.i*:̂ c ¿a . A, . ^ '. .  J.- .. . .....  ̂ -.

¿5 con ob jeto de oor-r-3yir ? í ¿.-seo r,̂. 4. y3 j. ¿ií olí u*t̂ c, y

Í3t3-mina^ ,.- "¿̂ *̂̂ *i*̂ ***̂  ¿ "- i** .$-. ,-*. r- ., r^ i¿

en tolueno _̂0 ^', ..

¡O

^s

30

"'  ̂ *'"í'  ̂ 0̂ '* . .¿.J.&, ,̂.0' -i-LC y, -.
.... 0 .  Tf.̂   ̂ , ,, . .*-. ̂ J *- 3 ̂  ¿J J 4*.-i.- *.- .4* .̂4 "3 í-̂ .-;rÁ-Ka<, do 3,4 &m. - j

¿aso, ¿isyuesta en o 0 t3 i*a , -

cor. r.írixro <T, .,¿. .JLr.. "r-ct'3J.r.̂ < L¿.*-* , .. '3*.

 ̂ O J ¿O^C, 6̂ 00^ 4**.- ¿.. 0 ,0 2  y

..f. 1.. ... -........-. ... jrfo^o i:... -  .or;..'.:. Lv<-. 0? - 4A.—**

J* -<—*-** , y ^0 v
, *

.yJ.V—2 14*

&esac j.a ro te r ía , e.̂ ..1.V1.-H 0,0,
*

Q  X  í  ¿^* ̂
- - - - -  * " ' " '  - * ' - '

—  - - A  -----------

0 . 3  ¿ a j u l a r . ^  o j .  t . ' . j . r r . t r . . . i J . C 3 ; ^  : y  - . 0 '

y  * ' - : * ^ { ^ ¡ . ¿  - . ^  3  V *4 ' ' ' * ' ¡ t * ^ i j L ' * ' ^  ^

n. S-- -L5< '-¡.et3mr3iR.OÍO'í. -U- OOntd.liC.O

—  J . O  —
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* tenida iurénite 34 harnr -̂ n tannena, s j race l.^ jml& da

l a  b o te l la ,  eon ^yuda -'-3 y -̂e l i t r o  *n In b u t^ ll^ ,
#

de 53,8 El lui^na Botada qua ..'- a^s.ib..-adc

8 de l a  jau la  se siguió lar#, dat32K.iüá-- -a lera da L-e¿ liln- 

Oiia^o* Er nmen^na aa-<*j.*rgia *̂ 1

c¿reier¿^La de — ^

Las datas de l a  Td':l^. I  ¡su es tren que ¿ 3  abti. -<a un 

la libu tad iena  que centiene un elavadc tanta el:-ntc de

^rasante ^r-acedimienta.

sustituye <jl t --t—'aeli.'i.udd - *131 a  - i  — ^ - j.ca ¡¿í¿tn**ae <—.1— 

tericrm ente descritas ¿-en t r id a  r^ra d.:- t i t ^ - iv  y t  trn - 

1S Premura de t ita n ia ,  y a 3 -d; tin tan  irado ct as can. man­

tenida en o is -ia lib u ta á ien o . Tmtd'i&- sn af^ctúen .,n̂ . :- 

c ien c ias  n. ln -  ̂ rr^ . l.id..-r.v d* d ii-e d u ti^ -^ u n í-  

:-ia y ^.if.?.:ilBa¿.r3sie, en lu&ar d'?l trii-.adutÍ4.-a^.*'i:d.<i. 

u-.il sistema e¿.t 3 r* i  argenta ne 3Ci*ita< L-.-s 

30 das tienen gran ccntenida n..- a i & -id ib u  t  adi ano.

3 0

durantn -3 -

T?-i r-]̂y * Q 1 f j ... ,  ̂ '

EJEMPLO II

Ûr<̂  ^  ̂ g / 1-  ̂- -.... . ^

10 g (0^05 ^   ̂  ̂ a.

¡,^ '1 A-. j- ^

dt. — —̂-- — Of) *̂*-*-̂

Lbí ¿.î Ĉ UCtC*  ̂  ̂ y — J- ^ 1,* Jni?

*tlfíí/V ai*íl di —'1 VÉ-̂ ll.̂ s3 ̂  r̂Ll.'H d' ¿ l*̂ i* r- d<̂

Lí¿¡, UlSU 1'̂   ̂ J--*J . Jt3*t.*j,.

c r - u
. * - i  n'fxa- 

-'*-. ^ --***̂ ,

__ *í !7 __



disno. La receta  y Hete-do de ¿-climeuizaoi? 

miamos; ova -m ai Ejemplo I . L-- ' uu-tad:

.'--j; .-— — .: .*S*'-'U *---*' -i-̂  TaO—— I I .

TA?<aA II

10

P l 'C 'd U C t O
de reac-

Ex¿.a- clon de R^-j.^ciou *'ÍJ"."'
ríen—
ciâ ,

n̂ '

Nal-TiCl^

& *j! Al/Ti
J A. 
r

Vise.
o n

iuh.'"^

Ce-,

ci^
v i , í -

*t"*̂ .*

jL 0,4 3/á **4,3

3 0,533 6/1 19,3 3,3 0 96,4 0,7 3,9

3 0,8 4/1 4?,S 3,17 0 33,0 3,0

15

SO

30

"* Tomando cono base e l "titan ia.
&& ' -. . **Veánsc *¡.<3*0 n-etas a—ecu a ..- .*n  aaTaO la I .

Se nealizo una -::^*;riT;ic:. -  di ucutrcl, en l a  qua se 

anadio yodura scdico d is e c t^ en ts  a l - i - t . r a  -e l i a  ,;;;i- 

zacio^í. E., j*.. .a  *.,̂ ^̂ .*i jj.icia, ycac.ro soaíco —e c^vs^o, 

en forma de aus^ension en tolueno, su ¿1 uuactou qu.*; con­

ten ía  tolueno, butadieno y trliaobu til-a j-um in io . Ea t : -  

traolorui-o de t ita n ia  ae Cas-̂ o en u^tt^u E l ..

eC. .1*  ̂ id.¿¿̂.*bldVL- d¡a  ̂ y íí¿ 0-̂  ¿O -it- .-.'-i¿-' lít* 1*1

0Í(¿0 ^0J-l.hiÛ.!LZJvO3.0-í Ĵí,
laa? con yoduro ^otáaioo, y no ce obtuvo : -̂4.a da ^o iía^rc 

después da 13 hoiaa a 5̂  C. En todavía  o tra  axyerianci^

3a ensayo esta B ate..ia l como com^-ouante c a t - l ít ic c .,  -con

-" "  -'



tr iis cb u til-a lu m in ic , rara la, lim cri zacicn ae butadiruc,

-btuvc j-<l%ai3*'a.

ju yoaurü- aodioo y triísebu-

¡Í--*S* á-'y'OÍl - t .m^r^tu..ya

rebosar durante 3 4 horas a t e a -

- '- catalftioo ; uu<h, a rosta ri^ia
P^sm l̂o 1, .. , ,'- r„ . -  ̂ĉ<c— 0̂  **?m y tr de triiaobut:

adcüi as del -  ̂ ^. -.?';*_ -,,

10 tetraoloruro da titaíiic u&añc fu.j 0,4 m % m. En un̂ . seria 

ac -jn¿.8̂ 'i3ncí¿í<¿ a3 3. u^a--— ra. ur̂ .̂ aĵ . -

aa suspsnaiJn aj yoau-o. rodloo-triircb'utia--¿<luni*iiu, na 

a a o ̂ tu.v3 nana ae n-. —.  ̂ 5 - ̂

Cuando s-3 uso yodura -̂-..tâ íco en lug;ar de yodure rodioo,

15 no hubo polisyerizaoicn dérm^ñ ús un ,̂. u.-fráo 1c SS aor-e .

Los ñatee autaricre^ d^uu.atrerr quj cuando e l ^reduc­

to de reacción, soluble en hidrccaíbui'O, ña yoduro aediso 

y un halu.ro de t ita n io  as uso como 3pai¿ uñarte c a ts l f t ic o ,  

se produjo un polibutadieno- can .̂ran, cent m í ño adición

20 o ia . Por otra  parte , cuéo:de su aladio directa^,-cuta yoduro 

sódico a l siste&a do ¿o iin eriaac ión , o ouaado no nao ni 

producto de reacción do yoduro radico y t r i is o b u t il- * lu -  

& in io , no ao obtuvo nal^ de ^clibutaálcno ¿--.oducto.

35 bJEMPLQ III

Se efectuaron dos engeríencías en las que se ¿orine- 

r iz o  1,3-butañdeuo con un cata lizador formado mr-zcra..'do 

triis 'Obutrr—aluminio y u.. 3¿,ü,̂ â .

reaccionar yoduro red ier y tctradurYiro &.': t ita n io , en un 

50 diluyante hidrcoarbonaro y en ¿.rrreuci¿. do ca,. ...ua-o 1c

.t*. '.' -. n.
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30

35

t o  ̂ s  ̂a ̂  s t ' .. * 1-3i yoduro sódico-

atiaL.i s no n 4.037 <5 (7,73 miaime-

m.hi 1ro a 100 ; le  m -xdeno.

aluminio.

le a )  la  cloLri.no la  aluminio _

Ees¿-uc¿ cs^o, ¿^ c^rganun 4.0a37 ¿ (30,3 . L s 4- ii' - ̂ ) a i

yoduro sódico anhidro a l Km-xilcnc que em ití n̂ c oa clcuun-o 

aa ¿aluminio, i j  ̂o ipj .na mezĉ .̂ . s'ú¿dt¿nit .* pssm^neoiese

a temperatura m.-jiente auraiitc n,5 hora^, ¡mot ín <̂ c l a  adi­

ción  de 0,285 mi (3,59 mmclec) la  tatraclerus-o la  titanio- 

puro. la  ¿elución isau ltaxte ¿o envejeció , a ¿í-ntinuación., 

a 100 C Jurante 13 horas, antes la  usarla  ah la  polim eri­

zación . En l a  polim erización  so empleó l a  sigu iente rece­

ta .

Receta

1,3-but a lieno, parten an peso 

Tolueno, partes en peso 

T riisoh u til-g lu m in io , m % m 

Producto le  reacción Nal-T iC l^, m % m"

Temperatura, ^0 

Tiempo, horas

^Tomarlo como base e l titanio.

El metonc ¿eguiao jyasa 'IsctuaS' ^--— —i¿- .̂u-í ̂ - n.i-

aescrito  en ea Ej emplo I .  n( s n ¿ < ^ u i t c  c 3—

100

1 3 0 0

Va- i  ¿ d o  

0,5 

5

*. r-

s im ila r  a l 1escrito

sií on las cnpsrí

TcJoia. 111.

— 30

1)



?ABhA I I I

Expa-

Producto 
de remo­
ción &e Cou-

rian- TBA B a l-T iC l,, v c r -  
oia, m#ti ^ **""

n*-

1 3,0

3 3,5

m

0,5

0,5

alan,

33

50

Viso. 

irh / ' 

—,4-  ̂

í , 49

Cal 

r  ^

O

O

Micx-c^structur-n,, ^

- i  ̂  *viu—Aica,

CS,4 8,4 3,3

85,9 10,9 3,3

10

15

& ^Vaa,û ,a la<̂  .*o - * m TmCAci, I .

Loe datos do la  tabla anterior damu. t̂rmn <¿u.- rc-
-,̂ <̂.. -.3tuvo un pclibutmdiano da ^r&n contenido 4'n ^dici 

un producto le  r a acción yodura o ód ico-t atr&cloruro da t i -  

tmnic preparado sn un diluyante hidrocailecu^do, o i há&fm 

cloruro de aluminio +r.'.a..:t., a-.r.í, pr^crt;.r.

30

35

30

EJEMPLO IV

Se efectuó una, cx^c-ienoim en lm que &3 polim crisó 

i,3-^utadienc con un omtalizmdcr furKmdo mezcAM¿.dr t r i i - o -  

bu tií-a lum in io y un oMAponente preparado haciendo reacc io­

nar yoduro sódico y tatr&.cloruro da t ita n ia  -:n m-'̂  'U.ci ,̂ 

de un diluyante hidro-oarbcuado, y an ¿.r ,.cnui^ de orrruro 

da aluminio .

Par^ pro^mrur a l producto! de reacción yoduro oódlco- 

te trao lo ru rc  da t it a íd o ,  ^ ., r  -z-lad-on 1643 n (13;33 Km?'-

las^ c cA'.'̂ .û .̂ ' j—i¿¿r<.< .̂-iíim̂ ,'ŝ - —.o , aO ^ ( r —<0,^

nm-oles) da yoduro módico Bacpuós de cato, ra nLim-

ri-^r-jn 0,453 mr  ̂ <

horma & 100^ 0. E l m ateria l r.Ble so axtraj:

^  r  -

—  —



ducto ¿a .. . .  .-'*. . / ' ' l i c i ó n  -  - aOn^r d j t?-u5<

-''- ¿93Í.

"*';¿á ^ua, a co:ntinuaoi'ón,  ̂ - i .i.'. - - 11̂

l a  Á-OÜK..srizao ión  ge emplee la. cigui-iutc ..- ,'j J

4 .0

Tolueno, partes 3n 

T r í  í  e c 'ou t i  1-alúa i  ni e , m ó y<:

Produoto da reacción Nal-T iC l , m %

iCO

anco

TinuA^o, hrra^

1,5

0,5

5

. J. .

?j. r seguida -Sil j.a

d esc r ito  en 4̂. Ej3m¿.4.c I .  áuc ru^urt^..^ L ---<** .J¿4.4

15 experiencia c-r .n. aa TJ)a^, IV.

JJ7

Conversión, ó . r\
A

Viscosidad inherente * s,oe

SO
¿!-'¡-i '*.. ,a.J ^

Mi ere oatructura, ó

0

cis 91,6

tr ana 4,9

jC c
v in íiic a

--- i^r...*... . * .. TJ.-a ,̂ 1.

3,5

P̂ '*" L.Ô  ll- *tO!-'* J.S ¿  ̂ IV V ji^ r r^-' í-b-

tuve un pclihut^dieno ñ- ' ""* 'i '*'-** n. .ad^ió; .- cíe

cuo.nd(; -3i .̂. duotr Ir n
 ̂ . , , -n=-' nu.

&'J li3 *- '-''-  -̂ -ó;-.d-'ui.. -C r.* L i^re-

30 y ó?' ¿-̂ ,''i.r :'̂ --¿i -* ' '

<-'/7 < . - - ,  . '  ^

3S



inn ..i:
4r

1 '̂

^  A-roCnctc ñn :.n:.,coió

. ^v<J. . t. l* ou^Hdc 

n.. ..ii^ -j^ í , l  i im h i-

-0

PJE!.!PLO V

f'-. -.-!-**t.n̂ i *L0íi ŷ-.*-,.ia- a .3 , ,

'3**' J***'.i3 -'US -*<iiL .̂. irt-nt^,".'

a.,3-lont...."d-ná 33 r.yúu , , . ... . . .;, . 3., ,

".v-d'n?

ródioo :̂r.- yoduro ¿.ctásioc.

En la. ¿.rimara, lo rió , ^.00 mmtler ú.í yt nu,;: ¿ t t ^ i c t  y 

5̂ ) i.-- '$',*5' 3 .̂* -- . -' j  y - y

siv "' î ,**l*̂ "''* 4'ií̂ *'' ...a.. .. 50* rt *.. ,m- < dv—' *.̂ :.***

15 trecena. E l ¿noLue 1.3 00̂ ón resulta. te 33 extraje ocu

100 mi la  tolueno, y 1̂ , 30luíala so racuia¡re y UL3,

en cantidades va ridb leu , ociw oom¿cuente o .,t.^ ,fticc , con 

tr i ia o b u t il-a lu ii in ic . En 1 .̂ . c - gen is , ro u r^xn  .̂̂ .. 

mismas cmtiduñaa de yn.ju.no ^--..tánico y t-?tu...r-,J runo d3 

SO t i t a n io ,  ¿,ero 1^ mézala se o jian te  durante 4 hor..s ^ 100^ 

C. E l n-oduoto de reacción rnuultnnta sa extrajo sen .̂00 

mi da tolueno, y ss muzularon c^ n til^ ls r  v^niJ^l 3n ña 1.., 

ynrÍ3 uolrE l' -j.. n tr-i iso l-u til-rlu m in ic , f-runnr.- al

oatálizmdor. En l^ s  ax^^ul encime oe emplee le. s igu ien te 

35 raco tr:

Tolueno, ¿.antea en ¿.ano 

Triisobutil-aluKtiniO', m ^ m

30 Producto de reacción Kl-TiCi^'*
í?),

LOO

1000

- '" i
Y,?' - ^

-  33 -



Tempe 2 atur

Tiendo, hora .̂

^ í -,.q. ::

presente en la.

10

15

SO

35

30

H al-T iO^.

0'̂ U'jÍ'*¿.,̂ .̂ ':3e -A* -L  ̂ ° ¡ .39Í;'n ln
'4

^m .̂lDaaa  ̂ ji*. - L —< 7 j —. i . ^  -*« -

mi&msá. Eataa oaíitidades se muestran a continuación an 1,: 

Tabla V.

r n f T s /  i?

?Pr:.J.r,0Í'.' -  la  KI-TiOj.

1

3

3

y. ^  t " &ln ,'&4

0,4

0,457

0,333

4 0,34

5 0,80

6 1,07

7 1,60

^ Tomando como base e l  t ita n io .

En ningtma de la s  experisnoims se obtuvo- convoyo ion

de l,3-but&dien& en pc l& io ic. Entc& datos mu :dt'.an xg.

r̂  -  ̂ ** - .**3 0 U.JV0u-UJL*C 0*-̂ -*̂  .sustituto dea yrdui-P

te invención.

Bata s o lic itu d  que C02Y<33^n&s i  1.., j,.y3.scnt.jla an 

K.U.A., e l dfa 38 do ncviembo.: da 1033, b .jo  ."¡'.tono 

340.134, ce acoge ^ a.oc bsiefio ioc  del 5i ¿31

vigente Estatuto cob'.-e P^opi-lal ,1.

 ̂ *t'

34 -



** 
 ̂,

4
-11 O T A -

15

30

35

Les yuntas ¿s invenoicn y-re^ia y nueva que su presen­

tan p&r^, que sean ob jete da esta  so lic itu d  1-3 Patente de 

Invánoien sn Eayaiia^ yes- YEI-1TE son le s  si^u ient^s:

1 .-  Prooadimientc y-er-a l.<,, yelinísrizu^ián de 1^3-hut.- 

dieno que oompxaada yener an centróte 1^3-bu.tadisu.c -u; oui
. *

.-oic;: ecu un ca to liza
-+4 , - -i.. oon¿.'s eidt-u (a,'! u . j"

S.Sa psupc que cenote.. -:J3 ccm.

la  fórmula P^H y oomyu estes que t i  -..nú

e:. que P . ^
d."-acoieu.de ds * *t) ** *0 oy

qus cenata, de ..-IccLi-o, oiu-e..loch iao, a s ile  y awbinaoio- 

neg da setos r..dic^.ss^ H .̂ s m-^noeic e ^usii¿dt= y n ,'. 

un <.3<it9sc ipu-a a l -  dal M, y (*:-} sa ^re­

ducto le  seaooicn ¿oaulaa hia:x le  it-du:;u d-

so lio  y ur. hdsu.rc d:. t í t n , i r  qn.̂  tiene !*.. fósnuld TiK^jV
en que X es o lere  c .. y u;.- n.t :=: 3 ,, 4 i:.'.-

c-usivo.

3 .-  Prcosdim icrte le  ^ou.-s^ sen e l yu.ite 1 :u.' quú 

la  re la c io r  melar le  dicho iedv.se sedioc ^ "l"hr- h^lu.re 

de t ita n io  esta an e l Kuat-m -de 1:1 5:1.

3 .-  PrcoedimioRtc de ..cuerdo ceu le s  yurter i  ¿ 3 on

30

que Ón meaad ..*. '*'1 Y  íce .

dial.C d . t it  .Vi'.' , *  . . ..'. .n,  ̂+ * . %****** . 30:-

cusnde lió le UOK̂ U uta ^L-hn:.;t&.íce s, n* 'Jí̂ -líiy, Yt nStO dO

CUS; nou. 'sí rl o y - : ...ayn. de 0^75:1 — 3: 0'\í.Íí.0

che o oni 'i ̂  * j í. .-S'h.á ,.i. 'f*a*ioo e- un ccm̂ u -.-!n.' JL-j ul''3'í-díC-



t

10

15

30

30

magnesio.

4 . -  Procedimiento ic  r.curi.dt: 03a cu'.-lqui^n--. lo  -es 

puntos ^rucodcr.tós ..-u. que c 1.. P contieno lo  1 r  20 fto¡.'=.'.ú

5 . -  Procedimiento le  n,ou ^r-lo con cualquier-.. ¿3 los  

¿-untos precedentes en qcc s i ioduro d i ¿o dio y -¿1 ha lvrc 

de t ita n io  se hacen rc.i,ccit-u u an usarais -a u diluyanta 

o en prosonoi?, lo  un diluyante y un gt.o^.-tar ...un... t?mpe-

P-
argén a 3 *.r a /n̂ n

aiu iente ¿e .̂3U¿iric so u - fl .-S.'-J- 1̂.- a 3- qua 3l

ioduro de sodio y el Icluro de titmió ns h...oaa p̂ .3Sií.n

en un hidreemhuoo y en A**'-' -- .'. ..á",.í

7 .- Pnoc3din.i-'u*'t:' a-j ...cua u... tü' 3 :n q

ioáuro de sodio y a- -— une 'aitm.ic -!'¡ Inca4; . UC

a una tempentura en :1 n.,r.' d3 13,3 a - ,4-C-' C. aU.l',.

un perforo en o- r..,rgeu do 30 :;.d -.utos -  501 lar a -  ,  ¿- .'.*U'

cienlose la  no nación an un rií la-  ̂ .̂ u J ia-. A:;-á , -'reí

-.árrUaO aC sa*m*i.'.a( .

UC'ls  ̂̂ a-/l -r'

puntos precedentes en que dicho c itm iz^ -r  incluya -si
, .f- ..... . ,. -t..*-*.. '* r i . -' -.- 'i! .**-'̂ ju *'*-S * an im.a**

ro de socio y tatc-slocuco d¿ titanio.
O Procedimiento d- ....-- ou l.yd a"

puntos 1 q¿, ^ *1 ;̂ ^Í.q'-A!T,C J.j r f J.ÍC y Sa l... .̂urc

2 5 tanio 3 3 hacen reaccionar on ouconcín -.i 3 un. diluya::

una temperatusa or ;a n .rn -r i-3 a 0 , 3  a a4 3 " f! *'i - *

0*1 a*-*- ¿í*'.—.^,'-.-- 

, .̂ 3— *mli iit dc*t 1- — a.
'- . -........  .. , . J-. A . ...' T" ' "S

carbu ro  a f í n  ñn ; r t r , 3r  a,, ¿-orcícn s-C-lu'nl. am  n.^J'....i.n,

.elucio*'. l i -1 -.'Oc -. .fb?nada do --- '̂n"cií.n. .̂^au—

2<P?<R53
-  26 -



V

15

^ le  para en l a  formación dea cat-lin^lor*.

10 .- Pi-coedimiento 1.; ..ou.'rl'jr c.:i;. d? le r

puntos î*í?ceaent^¿¡ que ..-icl'f' 'j.-t:.—is.¿.r*.' n'^—vy tría.^

lntiva^vr.inic eo-m :=?;i'..y' -.,t; :^y .^aüt^ íioo .

5 11 .- Prceelim iento de -oucedc ccu cu-.dquiara u.3 IOS

puntos precedentes en que ^ussta en corít.y.utt' í yaí dii.

ce en pyei.nioi^ ds un diluyante l í e  <. e .'.i-. *. 'a t-!iU-

peYu.tuna en e l mi--per. la -72 ... -11" 0.

12 .- ?--;oeliiüie:..tü ^.clin- .is^ .. r  ̂ - . ^.^2- A".

0 ta lie n e .
!P. *  ̂ ..,A .- ... '-  ̂..ĉ # j vT,q..^ ^ í . !l*'.t - *U î -

y 3311 ios fillsi^  ̂> ĥ '-;.

Ê B̂M -.ACRIC¿̂ 'í-'j vi -̂* V..- V í - ''t „' ...a ."-' -- ..- U.-1L*'

a.áqein^. ,̂.n- vr.., jo la  o ^ -

i.,i-*, ^gD ^ú . Vrmb

P. A.

Mber^ ̂ 9 '—)za-uj¡-̂

2S2653
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