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Cas S . 67/28

¡Memoria descriptiva

i para solicitar PATENTE DE INVENCION por20 anos

ia nombre de iOIVAY & C IE .

entidad / dBxnarimndidmk b e lg a

|con domicilio en 33 , ñue P r in c e  A lb e r t ,  I x c l l e s ,  B ru s e la s  

j B é lg ic a

por: "PROCEDIPIE í:, TU PARA 

ZACION DE OLEÍ-'INAS 

(C la s e  In t e r n a c io n a l

la . REGULACION DE LA PQ! 
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l a  p re se n te  invención  t ie n e  por o b je to  un p ro ce­

dim iento para l a  re g u la c ió n  de l a  p o lim e riz a c ió n  a b a ja  

p resió n  ¿e d e f i n a s  normalmente gaseosas en r e a c to r e s  que 

funcionan en co n tin u o , a s í  como un d is p o s it iv o  apropiado 

que perm ite l l e v a r  a cabo e l  p roced im ien to .

| Son b ien  conocidos p roced im ientos de p o lim e riz a -

jción a b a ja  p re s ió n  y en continuo de o le f in a s  que u t i l iz a n

[un d is o lv e n te  hidrocarbonado in e r te  como d ilu y a n te , un¡
c a ta l iz a d o r  capaz de p o lim cr iz a r  la s  o le f in a s  a b a ja  p re ­

s ió n  y un agente de tra n sm isió n  de cadena t a l  como e l  h i -  | 

¡drógeno. ji
! En e s to s  diversos p roced im ientos de p o lim eriz a c ió n

jen co n tin u o , l a  re a b so rc ió n  ráp id a  de p e rtu rb a c io n e s  que, i 

b i  no se c o r r ig ie s e n , d arían  lu g a r a una d e sv ia c ió n  no t o -} C_> 7 '

le r a b le  de la s  co n d ic io n es óptimas de r e a c c ió n , es un p ro -
íi blema e s e n c ia l  cuya re s o lu c ió n  co n d icion a  e l  buen fu n c io ­

nam iento de lo s  r e a c to r e s  y por te n tó  l a  co n s ta n c ia  de l a  

¡cantidad de polím eros producida, a s í  como l a  ob ten ción  de
3 ,
polím eros de propiedades u niform es.

20 j La p u esta  a punto de un sis te m a  de re g u la c ió n

e f i c a z ,  es d e c ir ,  que rea b so rb a  rápidam ente la s  p ertu rb a ­

c io n e s  e s ,  pués, n e c e s a r ia  para aseg u rar durante toda l a  

p o lim e riz a c ió n  e l  m antenim iento de la s  co n d ic io n es óptimas 
de r e a c c ió n .

25 Se sab e , por o tra  p a r te , que e l  peso m olecu lar

de lo s  p o lím ero s, medido por su ín d ice  de fu s ió n , es fun­

c ió n  de l a  tem p eratura de r e a c c ió n , de la s  co n ce n tra cio n e s
|

[absolutas en d e f i n a  y en hidrógeno d el medio de re a c c ió n

y , p rin c ip a lm e n te , de l a  r e la c ió n  de e s ta s  c o n ce n tra c io n e s . 

30 ! En co n d icio n es id e a le s  de p o lim e riz a c ió n  en con-
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t in u o , s e r ía  s u f ic ie n t e  mantener co n sta n te s  lo s  caud ales 

de lo s  r e a c t iv o s  y l a  tem p eratu ra , para aseg u rar una mar­

cha uniform e de l a  p o lim eriz a c ió n  y l a  co n s ta n c ia  d e l pe­

so m o lecu lar de l a  p o l io le f in a  producida.

5 j S in  embargo, l a  a c tiv id a d  media d e l c a ta liz a d o r

| en e l  r e a c to r  de p o lim e riz a c ió n  puede s u f r i r  p e r tu rb a c io -  

j nes como re s u lta d o  p a rticu la rm e n te  de f lu c tu a c io n e s  en l a  

| a c tiv id a d  in t r ín s e c a  d el c a ta liz a d o r  o en e l  envenenamien 

? to  de é s te  por la s  impurezas d el d is o lv e n te  o de lo s  re a c  
10 i t iv o s .

| E s ta s  p e rtu rb a cio n e s  de l a  a c tiv id a d  d el c a t a l i -

; zador lle v a n  con sigo  una m o d ifica c ió n  de l a  cantid ad  de
i
| d e f i n a  p o lim erizad a  y por ta n to  tam bién de l a  co n ce n tra - 

I c ió n  de d e f i n a  en e l  r e a c to r ,  s i  la s  e x tra c c io n e s  de e s -  

15 | t e  ú ltim o  se operan de manera co n s ta n te . E s ta  m o d ifica - 

; ° ió n  a f e c ta  tam bién a la s  co n ce n tra cio n e s  r e la t iv a s  en 

i d e f i n a  y en hidrógeno en e l  r e a c to r  y , por c o n s ig u ie n te , 
i a i  ín d ic e  de fu s ió n  de lo s  p o lím ero s.

i l 'a ra  mantener e l  ín d ic e  de fu s ió n  co n s ta n te , se

20 | puede, en p r in c ip io ,  a c tu a r  in d iferen tem en te  sobre io s  

i caud ales de h id rógeno, de o le f 'in a  o de c a ta liz a d o r  a l a  

i en trad a  d el r e a c t o r ,  o in c lu s o  sobre l a  tem p eratura d el 
; medio de r e a c c ió n .

A prim era v i s t a ,  p arece ev id en te  a c tu a r  sobre e l  

25 ! caudal de en trad a d el c a ta l iz a d o r , p uesto  que se actú a

i a s i  sobre l a  causa p rim a ria  de l a  p e r tu rb a c ió n , a sa b e r , 

j v a r ia c ió n  de xa a c tiv id a d  cxel c a ta l iz a d o r  en e l  r e a c — 

j t o r  de p o lim e riz a c ió n . S in  embargo, se ha comprobado que 

I no se consigue en e s te  caso más que una c o rre c c ió n  r e l a -
i _ I

30 ! tivam ente le n ta  de la s  p e rtu rb a c io n e s . ]

i
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Se puede igualm ente a c tu a r  sobre e l  caudal de

! en trad a de hidrógeno en e l  r e a c to r ,  pero en e s te  caso 

se a p a rta  e l  p roceso  cada vez más de la s  co n d icio n es óp­

tim as de marcha que se h ab rían  f i ja d o  previam ente y se

5 j o b tie n e , de todos modos, una re a b so rc ió n  más ráp id a  de
|
i l a s  p e rtu rb a c io n e s  cuando se ac tú a  sobre e l  caudal de
i
| en trad a  de l a  o le f in a .

¡ Ho o b s ta n te , a p lica d a  a islad am en te , e s ta  ú ltim a

; so lu c ió n  p re se n ta  e l  in co n v en ien te  de dar lu g a r  a v a r ia -  i
; i

10 j c lo n e s  de producción y de a p a rta r  igualm ente e l  r e a c to r  ¡ 

i de sus co n d icio n es óptimas de fu n cion am ien to . |
i i

La compañía s o l i c i t a n t e  ha d e scu b ie rto  que se i

j pueden e v i ta r  todos e s to s  in co n v en ien tes actuando en "ori—!

i

I mer lu g a r  sobre e l  caudal de o le f in a  que e n tra  a i  reacto r^

15 j y re s ta b le c ie n d o  a co n tin u ació n  la s  co n d icio n es de marchaI; !
¡ i n i c i c J .e s , m ediante una a cc ió n  le n ta  y p ro g re s iv a  sobre 

i caudal de cau alizu d o r in tro d u cid o  en e l  r e a c to r ,  

j -kd o b je to  de l a  p re sen te  in v en ció n  c o n s is te  en

j ^  p roced im iento  p ara l a  re g u la c ió n  de l a  p o lim e riz a c ió n  

20 I de o lc í  in a s  normalmente g aseo sas en un r e a c to r  que funciona 

i en co n tin u o , a b a ja  p re sió n  y en p re se n c ia  de un d ilu yen - 

i t e ,  de un c a ta liz a d o r  de p o lim eriz a c ió n  y de un agente 

¡ de t r a n s fe r e n c ia  o tra n sm isió n  de cadena, con e l  f i n  de 

l Pr 0 ^ c i r ,  para una marcha p rácticam en te  c o n s ta n te , p o l í -  

¿5 | meros o le í m ic o s  de peso m olecu lar sus tañ e i  alimente urifor-

• me » proced im iento c o n s is te n te  en m antener co n sta n te s  l a  
| ^eiilPer a tu r a  d el medio de re a c c ió n  y lo s  cau d ales de d ie o l 

i v en te y óe a-igente de tra n sm isió n  de cadena in tro d u cid o s 

i en e l  r e a c t o r ,  en a ju s t a r  inm ediatam ente e l  caudal de 

3° | en trau a  de l a  o le f in a  en re s p u e s ta  a una v a r ia c ió n  de oau-
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d&l d e l e f lu e n te  gaseoso lib e ra d o  por l a  expansión d el 

líq u id o  e x tra íd o  d e l r e a c to r  de p o lim e riz a c ió n , y en r e ­

g u la r  a, co n tin u ació n  progresivam ente e l  caudal de c a t a l i ­

zador a l a  en trad a d el r e a c to r  con o b je to  de l le v a r  de 

nuevo e l  caudal a ju s ta d o  de d e f i n a  in tro d u c id a  a l  r e a c ­

to r  a un v a lo r  f i j o  predeterm inado.

E s te  proced im iento  es a p lic a b le  de un modo gene­

r a l  a l a  p o lim e riz a c ió n  con tin u a de d e f i n a s  normalmente 

g aseo sas y más p a rticu lá rm e n te  d e l e t i l e n o ,  d el p r o p ile -  

no, d e l b u te n o -1 , d el p en ten o -1 , d e l 4 -m e tilp e n te n o -l y 

d e l b u tad ien o , a s í  como a l a  c o p o lin e r iz a c ió n  de e s to s  mo 

nómeros e n tre  s í .

La in v en ció n  es a p lic a b le  p a rticu la rm e n te  a l a  

obtención  de polím eros y de copolím eros en form a de p a r t í  

cu la s  s ó lid a s  no d is u e lta s  en e l  d ilu y a n te  in e r te  y r e s a l  

te n te s  de l a  p o lim e riz a c ió n  de una o v a r ia s  d e f in a s  con 

ayuda de cu a lq u ie r  c a ta liz a d o r  u t i l i z a b l e  p ara  l a  polim e­

r iz a c ió n  a b a ja  p re s ió n .

E n tre  t a l e s  c a ta liz a d o r e s  merecen, c i t a r s e  p a r t i -  

20 i cularm ente lo s  c a ta liz a d o r e s  que co n tien en  óxido de c ro ­

mo a l  menos p arcia lm en te  en estad o  h ex av a len te  depositad os 

; sobre so p o rtes  t a l e s  como s í l i c e ,  alúmina y s i l i c a t o s  de 

a lu m in io , o c a ta liz a d o r e s  soportados o n o , r e s u lta n te s  

de l a  a cc ió n  de compuestos red u cto res  sobre compuestos 

25 ! de m eta les de lo s  grupos IV A y VI A de l a  ígbla p e r ió d ic a .

I E s to s  ú ltim o s c a ta liz a d o r e s  son , por e jem p lo , la s  com bi- 

! n acio n es d el c lo ru ro  de d ie t i la lu m in io  o de t r i i s o b u t i l -  

; alum inio con e l  t e t r a c lo r u r o  de t i t a n i o ,  e l  t r i c lo r u r o  de 

; t i t a n i o  o e l  compuesto com plejo de fórm ula g e n e ra l:

30 | 3TiCl3-ÁlCl3.
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Son igualm ente u t i l i z a d l e s ,  lo s  c a ta liz a d o re s  

soportados de a l t a  re a c t iv id a d  y en p a r t ic u la r  lo s  o b te­

n idos activ an d o , con l a  ayuda de un compuesto org'anometa— 

l i c o  y , con p r e fe r e n c ia , un a lq u ila lu m in io  o un halogenu- 

ro  de a lc u ila lu m in io , e l  producto de l a  re a c c ió n  e n tre  

un compuesto de -un m etal de t r a n s ic ió n  y un sop orte  s ó l i ­

do c o n s t itu id o , por e jem p lo , por un h id ro x ic lo ru ro  de 

un m etal b iv a le n te , en p a r t ic u la r  e l  h id ro x ic lo ru ro  de 

m agnesio, o de un f o s f a t o  in o rg án ico  que co n tien e  uno o 

v a r io s  grupos h id r ó x ilo  f i ja d o s  sobre l a  m olécu la y/o 

agua de c r i s t a l i z a c i ó n .  En e s te  ca so , lo s  compuestos de 

m etales de t r a n s ic ió n  se e l ig e n  p a rticu la rm e n te  e n tre  lo s  

h alog en u ros, lo s  h a ló g en o -a leó x id o s y lo s  a lcó x id o s  de 

m etales de lo s  grupos IV A, V A y VI A de l a  T abla p e r ió ­

d ic a , y más p a rticu la rm e n te  lo s  derivados d e l t i t a n i o  y 

d el vanad io , t a l e s  como f iC l^ , TiCOC^H^)^, T i(0C 2H^)^C1,

V0C1 . VClc0V ü (0C ,H j 
3 5 4 S 3

La l i s t a  de c a ta liz a d o r e s  a n te r io r  no e s , s in  

embargo l im i t a t iv a ,  y e l  procedim iento que co n stitu y e  e l  

o b je to  de l a  in ven ció n  se a p l ic a  d e l mismo modo a l a  r e ­

g u la c ió n  de l a  p o lim e riz a c ió n  a b a ja  p re s ió n  de la s  d e ­

f in a s  en p re s e n c ia  de toda c la s e  de c a ta l iz a d o r .

La p o lim e riz a c ió n  se e fe c tú a  en p re se n c ia  de un 

h id rocarb u ro  líq u id o  que s ir v e  de d ilu y e n te , e l  cu a l es 

in e r te  en la s  co n d ic io n es de p o lim e riz a c ió n .

Son d ilu y e n te s  apropiados lo s  h id ro carb u ro s pa­

ra l' ín ic o s ,  t a le s  como lo s  que con tien en  de 3 a 8 átomos 

de carbono por m elécu la  y en p a r t ic u la r  e l  n -bu tan o , e l  

iso b u ta n o , e l  n -o e n ta n o , e l  iso p en tan o , e l  hexano, e l  

heptano, a s í  como lo s  h id ro carb u ro s c í c l i c o s  satu rad os 

como e l  c ie lo h e x a n o , e l  c ic lo p en ta n o  y e l  m e ti lc ic lo h e x a -
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no.

i Un d ilu y e n te  p a rticu la rm e n te  apropiado en c i e r -
i
| to s  casos es e l  p rop io  monomero, mantenido en .stado l í -i
| quido b a jo  su p re s ió n  de s a tu ra c ió n .
I

í? j U1 agente de tran sm isió n  de cadena u t i l iz a d o

I I^ r.: l a  re g u la c ió n  d e l peso m olecu lar d e l polím ero se 

e l ig e  e n tre  lo s  ag en tes b ien  conocidos en e l  estad o  a c ­

tu a l de l a  t é c n ic a .  Puede s e r  líq u id o  o g a seo so . En e s te  

ú ltim o c a so , se recu p era rá  a l  menos una p a rte  d el mismo 

i  | con l a  d e f i n a  en e l  e f lu e n te  gaseoso que s a le  de l ai
in& o «.I a c ió n  de p o lim e riz a c ió n , y su caudal vendrá a aña—

15

10

d ir  un increm ento co n stan te  a i  caudal v a r ia b le  de d e f i ­

na no p o lim erizad a . E s te  caudal a d ic io n a l no l le g a  a n e r -
i

tu rb a r  e l  funcionam iento  de l a  in s ta la c ió n  de re g u la c ió n  j 

p u esto  que e s ta  t ie n e  en cuenta únicam ente la s  variacione|s
i

del caudal e f lu e n te  gaseoso y no e l  v a lo r  ab so lu to  de 
e s te  cau d al.

b l agente de tran sm isió n  p re fe r id o  en e l  o ro ce - 

aim ienco que c o n stitu y e  e l  obrjeto de l a  Invención  es e l
’ J

h idrógeno. ¡

15

30

La in v en ció n  co n ciern e  igualm ente a un d is p o s i-  I 
t iv o  para l a  e je c u c ió n  d el p roced im iento de re g u la c ió n , 
que comprende:

-  un r e a c to r  de p o lim eriz a c ió n  que fu n cio n a  en 
co n tin u o ,

-  un separador nuc asegura l a  se p a ra ció n  de la  

suspensión de polím ero en e l  d ilu y e n te  y d el 

ex rúenme gaseoso lib e ra d o  durante l a  exo an sien  

de l a  suspensión  que s a le  d e l r e a c t o r ,

-  medios que aseguran l a  co n sta n c ia  de l a  tempe-

i i  j . o . L> 8I

i

ii
»

I
i
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ruxura y de l a  p resió n  en e l  r e a c to r  y en e l  
sep a ra d o r,

-  raedlos que m antienen co n sta n te s  lo s  caudales 

de d is o lv e n te  y de agente de tra n sm isió n  in tr o  
(lucidos en e l  r e a c to r ,

-  raedlos que aseguran l a  dependencia del caudal 

de o le í in a  que e n tra  a l  r e a c to r  con re s o e c to  

a l  caudal de e f lu e n te  gaseoso que s a le  del s e ­
parador ,

i -  medios que reg u lan  l a  can tid ad  de c a ta liz a d o r

j in tro d u cid o  en e l  r e a c to r  de t a l  manera eme e l

; caudal a ju sta d o  de o le í'in a  in tro d u cid a  en e l

• r e a c to r  sea  lle v a d o  de nuevo progresivam ente
| a un v a lo r  . f i jo  predeterm inado.

| E1 r e a c to r  de p o lim eriz a c ió n  u t i l iz a d o  no debe

i P re s e n ta r  c a r a c t e r í s t i c a s  p a r t ic u la r e s  con t a l  que pueda 

j iu n c io n a r  en co n tin u o . Se p r e f ie r e ,  no o b s ta n te , u t i l i z a r  

| un r e a c to r  to ta lm en te  l le n o  de l íq u id o , pues de lo  co n tra  

■ r i o ,  se c o n s ta ta  una am ortiguación de la s  p e rtu rb a cio n e s  

| que alcanzan  a l  e f lu e n te  g aseo so , corno con secu en cia  de l a  

: p re se n c ia  de una fa s e  gaseosa  en e l  r e a c t o r .  Es muy adecúe, 

j do un r e a c to r  de c i r c u i t o  cerrado y de r e c o r r id o  de c i r -  

: cu la c ió n  co n tin u o , pero no e s  en a b so lu to  in d isp e n sa b le .

' Los d ife r e n te s  d is p o s it iv o s  y medios de r e g u la -

: Clón son del t 3-P° co rrien tem en te  u t i l iz a d o  en la s  in s t a ­
l a c i o n e s  de e s ta  c la s e ,  siendo b ien  conocidos d el té c n ic o  
; en e s te  campo.
i
| La íiéíwra- ú n ica  anexa m uestra esquem áticam ente
; un d is p o s it iv o  u t i l i z a b l e  para  l a  r e a l iz a c ió n  del p ro ce - 

j au m ento  d e s c r ito  en l a  p re sen te  in v en ció n . Debe en ten d er­

l a . 8.68 -  8 -



se b ie n , s in  em barco, que l a  invención  no se l im it a ,  en 

a b s o lu to , a l  d is p o s it iv o  p a r t ic u la r  que se  d e scrib e  se g u i- 
|lam ente.

| E l r e a c to r  de p o lim eriz a c ió n  1 e s t á  p ro v is to  Idé**‘
i *
¡un a g ita d o r  2 que perm ite una e x c e le n te  a g ita c ió n  d el me—**

i d io de r e a c c ió n . E s te  r e a c to r  e s tá  completa-mente l le n o  .de

líq u id o  y fu n c io n a , por c o n s ig u ie n te , en au sen cia  to ta ]?***
■ ,

de fa s e  g a seo sa . Los g ases p re se n te s  se encuentran  en e*s-
I .« *
;tad o  d is u e lto  en e l  d ilu y e n te .
I
| Un caudal de agua que c ir c u la  por e l  i n t e r i o r  ‘dóll*

! doble re v e s tim ie n to  20 y por e l  cambiador de c a lo r  25 a*. •’ '• 

¡ lo  la rg o  d el c i r c u i t o  2 1 , re g u la  l a  tem p eratura del medió*,j • '9
'de r e a c c ió n . E s ta  se mide por medio d el d is p o s it iv o  de me-r.1 •
¡ *  *

| dida 4 7 , cuya se ñ a l es tra n sm itid a  a l  reg u lad o r 2 2 . "•'**
í
i La tem p eratura d el agente de e n fr ia m ie n to , se m i-

: de por e l  d is p o s it iv o  de medida 48, cuya se ñ a l se tran sm i— 

¡te  a l  reg u lad o r 23, l a  consigna d el cu a l es gobernada por 
je l  reg u lad o r 2 2 .

í E l reg u lad o r 23 a cc io n a  l a  v á lv u la  24 que re g u la
i e l  caudal de l a  c o r r ie n te  de agua que c i r c u la  por e l  cam­
b ia d o r  de c a lo r  2 5 .

! E l  s is tem a de re g u la c ió n  d e s c r i to  a r r ib a  perm ite

^mantener co n stan te  l a  tem p eratura d el medio de r e a c c ió n .

; E l  r e a c to r  de p o lim e riz a c ió n  e s tá  p ro v is to  ig u a l­

mente de lo s  conductos 3 ,4 ,5  y 6 que p erm iten , r e s p e c t iv a — 

¡mente, l a  in tro d u cció n  de l a  o le f in a , d e l c a ta l iz a d o r , del 
¡agente de tra n sm is ió n , y d el d ilu y e n te .

i E l  cuadal de d ilu y e n te , enviado a l  r e a c to r  de po-j

jl im e r iz a c io n  a tra v é s  del conducto 6 , se m antiene co n stan -
i
¡te  por medio de un s is te m a  c la s ic o  de re g u la c ió n  de caudal 
i f



que comprende un reg u lad o r 13 que actú a  sobre e l  grado de 

a b e rtu ra  de le. v á lv u la  1 2 ; l a  d ife r e n c ia  de p re sió n  r e g is  

tra d a  a l  n iv e l  d e l diafragm a 11 se tra n sm ite  a l  reg u lad or 

13 en forma de una seria l norm alizada em itid a  co r  e l  tr&ns*.
1

5 I m isor 37 .I « • • ••
| E l cu aaal d el agente de tra n sm is ió n , enviado a l
1 ’
! r e a c to r  de p o lim e riz a c ió n  a tra v é s  d el conducto 5 y m edí-

• • i
do por medio d el captador 14, se m antiene co n stan te  grí*-**"

J c ia s  a l  reg u lad o r 16 que actú a  sobre e l  grado de abertu fta' 
10 ; de l a  v á lv u la  1 5 . í

• E l caudal de l a  d e f i n a ,  enviada a l  r e a c to r  da • *j
¡ , 4 j;
i p o lim e riz a c ió n  a tra v é s  d el conducto 3 , se re g u la  median^*!• ••
j te  l a  v á lv u la  7 ,  cuyo grado de a b ertu ra  es gobernado poí** j ’

• • •!*
i e l  reg u lad o r 8 .
i

15 I La d ife r e n c ia  de p re sió n  r e g is t r a d a  a l  n iv e l  del

: diafragm a 26 se tra n sm ite  a l  reg u lad or 8 en forma de una 

;se ñ a l norm alizada em itid a  por e l  tran sm iso r 3 8 .

I La consigna im puesta a l  reg u lad o r 8 es t r a n s m it i­

d a  por e l  reg u lad o r 46 que r e c ib e ,  en forma de una se ñ a l

20 ¡norm alizada em itid a  por e l  tran sm iso r 4 2 , l a  medida d elI
¡caudal d el e f lu e n te  gaseoso que s a le  d el separador 2 7 , cau 
.dal medido por e l  diafragm a 4 3 .

\ E l  s is te m a  de re g u la c ió n  d e s c r ito  a r r ib a  perm ite

m o d ific a r  e l  caudal de d e f i n a  a l a  en trad a  d el r e a c to r  en 

25 -función de la s  v a r ia c io n e s  d el caudal d e l e f lu e n te  gaseoso 

i (!ue se esoapa d e l sep arad or, y obten er a s í  una re a b so r­

c ió n  rá p id a  de la s  d iv ersa s  p e rtu rb a cio n e s  que motivan una 

jv a ria ció n  del caudal d el e f lu e n te  g aseo so . E s te  e f lu e n te  

¡está  c o n s titu id o  p rin cip a lm en te  por l a  d e f i n a  no p o lim e- 

30 jrizad a, agente de tra n sm isió n  y vapores de d ilu y e n te .

I
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E l  c a ta liz a d o r  se in tro d u ce en e l  r e a c t o r ,  en sus 

pensión en e l  d ilu y an te  de p o lim e riz a c ió n , por e l  conduc- 

j to  4 p ro v is to  de una v a iv u la  9 cuya a b e rtu ra  o c ie r r e  son 

| gobernados por e l  reg u lad or 10 de t a l  manera que e l  c á ú - .'

5 | dal de d e f i n a ,  medido por e l  diafragm a 2 6 , pero habid a * •■ 

cuenta de l a  con sign a im puesta a l  reg u lad o r 8 sea  lle v a -» • 

do nuevamente de modo p ro g resiv o  a un v a lo r  de c o n s ig n a -•• 

l i j o ,  determ inado por v is ta s  a l a  o b ten ción  de una prodr.c- 

1 clo n  dada y a í i n  de a lca n z a r  la s  co n d ic io n es óptimas de* 
i marcha del r e a c to r .

La p re sió n  que r e in a  en e l  r e a c to r  de polim eriV-* 
iz a c ió n , y que se mide por medio del captador 49 , es man*-***

; te n id a  co n stan te  por l a  v á lv u la , cuyo grado de .a b ertu ra *... 
je s  gobernado por e l  reg u lad o r 17 .

j E l conducto 1 9 , p ro v is to  de l a  v á lv u la  18 , asegu

jra  l a  e x tr a c c ió n  con tin u a de l a  suspensión b ru ta  oue con­

t i e n e  e l  p olím ero , l a  o le i in a  no p o lim eriz a d a , e l  agente 

■de tran sm isió n  de cadena y e l  d ilu y e n te , y su conducción 
ja l separador 27 .

í Las co n d ic io n es de expansión en e l  senarador 27

y  p a rticu la rm e n te  l a  p resió n  y l a  tem p eratu ra , se m an tie- 

p1021 co n sta n te s  g r a c ia s  a reg u lad o res de p re s ió n  y de tem­

p e ra tu ra . De e l l o  se deduce que l a  v a r ia c ió n  d el caudal del 

: ej-áusnte gaseoso tra n sm itid a  por e l  diafragm a 43 y e l  

'transm isor 4 2 , r e f l e j a  b ien  l a  v a r ia c ió n  de l a  co n ce n tra ­

c ió n  en d e f i n a  en e l  r e a c to r ,  dado oue e l  caudal de agen­

te  de tra n sm isió n  de cadena en lo s  g ases de s a l id a  es sen­

sib lem en te  e l  mismo que a l a  en trad a  d el r e a c to r  y es p rác­
ticam en te co n s ta n te .

| E1 n lv e l  d el líq u id o  en e l  separador 27 se re g u la

i
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con ayuda de un sieterna de re g u la c ió n  de n iv e l  que compren

de un captador 29 y un re g u la d o r  30 que g o b iern a  e l  grado

de a b e rtu ra  o de c ie r r e  de l a  v á lv u la  3 1 . E s ta  asegura, l a

e x tr a c c ió n  p e r ió d ic a  o continua de la  suspensión  de p o li-* .

mero d e s g a s if ic a d a  nue se e n v ía , a tra v é s  d e l conducto

3 2 , a l a  in s ta la c ió n  de sep aració n  del p o lím ero , no re p re -

sen tad a . t<* ,.
• *. •

E l e f lu e n te  gaseoso se escapa d el separador pf****
•

e l  conducto 41 p ro v is to  de una v á lv u la  40 gobernada p o r * ; ’

e l  reg u lad o r 39 en fu n ción  de l a  p re sió n  oue r e in a  en 0.1 .

separador 27 y que se mide por medio d el captador 51. ‘ü s -f '
, *• • •1

te  d is p o s it iv o  asegu ra l a  co n sta n c ia  de xa p resió n  rem an-J1 a- • *
• *

te  en e l  sep arad or.
•* * *

Se re g u la  igualm ente l a  tem p eratura d e l separa-..*, 

dar con ayuda de un sistem e, c lá s ic o  de re g u la c ió n  de tem­

p e ra tu ra  3 5 , análogo a l  s is te m a  de re g u la c ió n  de tem pera­

tu ra  d el r e a c to r  de p o lim eriz a c ió n  d e s c r ito  a n terio rm e n te .

Ejem plos 1 a 4
En uan in s ta la c ió n  t a l  como l a  rep re sen ta d a  en 

l a  f ig u r a  a d ju n ta , se e fe c tú a n  ensayos de p o lim eriz a c ió n  

en continuo y a b a ja  p re s ió n  de e t i le n o  en co n d icio n es de 

re g u la c ió n  d if e r e n te s .

Se u t i l i z a  hexano como d ilu y e n te , hidrógeno como 

agente de tra n sm isió n  de cadena y , como c a ta l iz a d o r , e l  

producto de l a  re a c c ió n  e n tre  Mg(OH)Cl y i 'iC l^ , obtenido 

como se d e scr ib e  en l a  p a ten te  b e lg a  n® 6 5 0 .6 7 9 , estando 

activ a d o  dicho c a ta l iz a d o r  por t r i i s o b u t i la lu m in io .

E l r e a c to r  de p o lim eriz a c ió n  t ie n e  una capacidad 
de 200 l i t r o s .

1 4 . 8 . 6 8 12



J En e l  ejem plo 1, resumido en l a  T ab la  1 a c o n t i -

¡nuacion , se in d ican  la s  co n d icio n es id e a le s  de révimen de ¡ W 
|la p o lim e riz a c ió n  en au sen cia  de 'p ertu rb acio n es.

J En lo s  ejem p los 2 ,3  y 4, se  m uestra e l  e fe c to *  eje *.! • * •
5 ¡p ertu rb acio n es r e s u lta n te s  de f lu c tu a c io n e s  en l a  a c t i v i - *

i • • • ••

jdad d e l c a ta liz a d o r  o en e l  envenenamiento de é s te  por la si ~ •
¡impurezas d e l d ilu y e n te  o de lo s  r e a c t iv o s .| • • • •
, En e l  ejem plo 2 , se e fe c tú a  l a  p o lim e riz a c ió n  *sifr*

¡c o rre g ir  lo s  caud ales de en trad a  de e t i le n o  y de c a ta liz a ^  

10 -dor, m anteniéndose co n sta n te s  é s to s  durante toda l a  1)011*-..'.
i
jm erización . , . <
i Q *.;.**
• Se ooserv a , on e s te  ca so , que una dism inución

*

rendim iento en l a  polim erizEicion provoca un aumento de lá* I*
• • « •

jco n cen tracio n  de e t i le n o  en e l  r e a c to r ,  desde 3 h u sta  3,72"..* 

45 js/ i > lo  que conduce a una dism inución d el ín d ice  de fu s ió n  

d e l polím ero y a un aumento de su peso m o le cu la r.

R e s u lta , pues, de e s ta  dism inución de l a  a c t i v i ­

dad d e l c a ta l iz a d o r , una red u cción  de l a  can tid ad  de p o l ie -  

jt ile n o  producida y una m o d ifica ció n  de su ca lid a d  como con-- 
20 ¡secuencia d el aumento de su peso m o lecu lar.

: En e l  ejem plo 3 5 se e fe c tú a  l a  p o lim e riz a c ió n  co -

¡rrig ien d o e l  caudal de entrad a d el e t i le n o  en fu n ción  delj
cv.udul de s a l id a  d el e f lu e n te  gE.se os o, pero manteniendo 

¡constante e l  caudal de c a ta liz a d o r  durante toda l a  op era- 
25 c ió n .

Una dism inución de l a  a c tiv id a d  d e l catalizador 
ponduce a una dism inución del rendim iento de l a  p o lim e ri­

zació n  y como re s u lta d o  de e l l o  a un aumento de l a  concen-
í
^ ració n  de e t i le n o  en e l  r e a c to r .

3° | E s te  aumento de l a  co n ce n tra ció n  de e t i le n o  es

1 4 . 8 . 6 8 -  13 -
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n| d etectad o  por l a  medida de un caudal acrecen tad o  d el e f lu e  

j t e  g a seo so , cuadal medido por medio del diafragm a 43. 

i E l reg u lad or 46, que re c ib e  en form a de una señ al

Inorm alizada em itid a  por e l  tran sm iso r 42, l a  medida d& l'**' 

5 | caudal d el e f lu e n te  g aseo so , go b iern a  por in term edio  del* •*

| reg u lad o r 6 una dism inución a 5,55 kg/h d e l caudal d e l - ,  

e tn e n o  a l a  en trad a d el r e a c t o r ,  y perm ite a s í  mantensv.*’ 

co n stan te  en 3 g/i l a  co n ce n tra ció n  de e t i le n o  en e l  reaV- 

!to r  y por co n sig u ie n te  l a  ob ten ción  de polím eros de pesó ’
10 ^m olecular uniform e. . . . .

j S in  embargo, l a  dism inución d el caudal d el e t i í g -
¡no a la  en trad a d el r e a c to r  provoca una dism inución de 1 ¿ Í  
p ro d u cció n  de p o lím ero , desde 6 ,7 5  h a s ta  5 ,4  kg/h, y 

jm o d ificació n  de la s  co n d icio n es de marcha del r e a c to r ,  qu¿

jno son ya la s  co n d icio n es óptimas e s ta b le c id a s  in ic ia lm e n - 
. lo .

| Jí'n el e l emP l°  4, se e fe c tú a  l a  p o lim e riz a c ió n  uti
|liaunao e l  s is tem a de re g u la c ió n  que constituye e l  o b je to  

|de l a  in v en ció n . Se c o rr ig e  rápidam ente e l  e fe c to  de la 
p e rtu rb a c ió n  r e f le ja d o  por e l  aumento d e l caudal de e flu e n  

¡te g aseo so , r e s ta b le c ie n d o , por un aumento inm ediato d el 

jcauaal de e t i le n o  a l a  e n tra d a , l a  co n ce n tra ció n  de e t i i e -  

ho en e l  r e a c to r ,  de 3 / l  do haxano, lo  que perm ite ob­

te n e r  polím eros cuyo ín d ice  de fu s ió n  y por co n sig u ien te  

en e l  peso m o lecu lar es c o n s ta n te , y se r e s ta b le c e  en su 

jvedor m i c i a i ,  6 ,7 5  kg/h, lo  producción de p o l ie t i le n o  me 

p ia n te  un aumento le n to  y p ro g resiv o  desde 6 h a s ta  7,5 e/ h f 
p e í caudal de c a ta liz a d o r  a l a  en trad a d e l r e a c to r  a f i n  

de v o lv er a l l e v a r  e l  caudal de e t i le n o  e n tr a n te , h a s ta  
30 e l  v a lo r  de consigna predeterm inado ( 6 ,9  kg/h).

1 4 .6 .6 6 -  1 4 . -
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j La. ta b la  1 que lip u ru  E. co n tin u ació n  resume le s  .

¡d ife r e n te s  co n d icio n es de l a  p o lim e riz a c ió n , desoués de l a  |

¡a p a ric ió n  de l a  p e rtu rb a c ió n  que reduce l a  a c tiv id a d  d e l i

Ic a ta l iz a d o r , y de l a  a cc ió n  ev en tu al s e l  s is te m a  de re*pi—** »'
5 i la c ió n . jj

| s
Los datos r e la t iv o s  a lo s  ele ían los 2 , 3  ̂ á deben! I

* I
compararse con lo s  d e l ejem plo 1 , que da la s  condicionad*,* *j
óptimas de marcha d el r e a c to r .  **,

| 1 4 . ó . 68 -  15 -
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E s ta  s o l i c i t u d  que corresponde a l a  p resen tad a 

en ncic, e l  1 de Aposto de 1 .9 6 7 , b a jo  e l  número 1 1 6 .4 3 1  

se acope a lo s  b e n e f ic io s  d el a r t íc u lo  51 d el v ig en te  E s­
ta tu to  sobre Propiedad I n d u s t r ia l .  i*.

* ‘«•»*<!

5 i N 0
* * * * *

I lo s  untos de in ven ció n  p rop ia  y nueva que se p -é

sentan  para  que sean o b je to  de e s ta  s o l ic i t u d  de P aten te*’.'

ie  in ven ció n  en España, por VEINí'K aiíos, son lo s  s ig u ie n i-*  
t e s :

10 |  ̂ 1 *“ Proced im iento  para  l a  re g u la c ió n  de l a  Polime.
Irisa c ió n  de d e f i n a s  normalmente gaseosas en un r e a c to r  

P  fu n cio n a  en co n tin u o , a b a ja  p re s ió n , en p re se n c ia  de 

|m d iflu y en te, de un c a ta liz a d o r  de p o lim e riz a c ió n  y de un 

jípente de tran sm isió n  de cadena, a f i n  de p ro d u cir c n n t i -  

15 d.de>_, p rácticam en te  co n sta n te s  de polím eros o le f ín ic o s  de

peso m o lecu lar p rácticam en te  uniform e, c a ra c te r iz a d o  por

f l  heCh° dG que se -  :11' ia i-en co n sta n tes  l a  tem p eratura d el 
inedio de re a c c ió n  y lo s  caud ales de d is o lv e n te  y de agente 

tra n sm isió n  de cadena in tro d u cid o s en e l  r e a c to r ,  se 
20 £ iju sta  inm ediatam ente e l  caudal de en trad a de l a  d e f i n a

f 11 reSpUGSta a ^  v a r ia c ió n  d e l caudal d e l e f lu e n te  gaseo­
so lib e ra d o  por l a  expansión d el líq u id o  e x tra íd o  d el r e a c ­

to r  de p o lim e riz a c ió n , y se re g u la  a co n tin u ació n  p r o g r e s i-  

fam ente e l  caudal de c a ta liz a d o r  a l a  en trad a  d el r e a c to r

«  ■
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con o b je to  de l l e v a r  de nuevo e l  caudal a ju sta d o  de o l e f i  

na in tro d u c id a  en e l  r e a c to r  a un v a lo r  f i j o  predetermina 
do.

2 . — D is p o s it iv o  partí l a  e je c u c ió n  d el procedi'mien 

to  KjOg’un l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a ra c te r iz a d o  por comprender 

un r e a c to r  de p o lim e riz a c ió n  que fu n cio n a en continuo un) 

separador que asegu ra l a  sep aració n  de l a  suspensión dd*‘ "  

polím ero en e l  d ilu y e n te  y d el e f lu e n te  gaseoso lib o ra d p ' 

i como con secu en cia  de l a  expansión d el líq u id o  que s a le  del 

10 jr e a c t o r ,  medios que seguran, l a  co n sta n c ia  de l a  temo e r a -  1
| i r . * f (
¡tu ra  y de l a  p re sió n  en e l  r e a c to r  y en e l  sep arad or,
I  ̂ »̂ [
| a io s  que m antienen co n sta n te s  lo s  caud ales de d iso lv e n te . / j

jy de agente de tra n sm isió n  de cadena in tro d u cid o s en e l  «**,
¡ *

jr e a c to r ,  medios que aseguran l a  dependencia d el caudal de 

15 j la  o le f in a  que e n tr a  a l  r e a c to r  re s p e c to  d el caudal d e l 

.e f lu e n te  gaseoso  que s a le  d e l sep arad o r, medios aue revu — 

¡lan  l a  cantid ad  de c a ta liz a d o r  que se in tro d u ce  en e l  rea c  

j t o r ,  de t a l  manera que e l  caudal de o le f in a  in tro d u cid o  

jen e i  r e a c to r  se a  lle v a d o  de nuevo progresivam ente a un 
20 jv a lo r f i j o  predeterm inado.

3 . -  P roced im iento  para l a  re g u la c ió n  de l a  p o l i ­
m erización  de d e f i n a s  normalmente g a se o sa s .

¡ T a l y como se ha d e s c r ito  en l a  memoria que ante

¡cede, rep resen tad o  en lo s  d ib u jo s  que se acompañan y con 
25 lo s  f in e s  que se han e s p e c if ic a d o .

! 1 4 . 8 . 6 8 -  18 -
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