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MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia presente invencidn se refiere a un procedimien-
to continuo ¥y a un gparato para preparar dispersiones en un
medio hidrocarburoc, de metal slcalino finaments dividido en
presencia de un coadyuvante de dispersién para el metal al-

calino, y més particularmente a un procedimiento continuo

" para preparar dispersiones de sodlo en las que el sodio estd

presente con un tamafio y una coancentracidén de particula me-
dios subgtancialmente uniformes y a un procedimiento para

preparar alfincatalizadores empleando tales dispersiones de

Sodio.-.—- —————— - e W= = o - em o en e em W e W e wm ap

Las digpersiones de metales glcalinos, y especigl—~
mente lag dispersiones de sodio han demostrado ser muy Gti-
les para muchas aplicacliones. Por ejemplo, las dispersiones
de sodio pueden emplearse con ventaja en reacciones tales
como las que implican clorohidrocarburcs en las que es de—
seable un acoplamiento o reduccién del clorhidrocarburo, en
reacciones de dimerizacién y polimerizacidén con una olefina
no saturada tal como butadieno, y en la dimerizacidén y poli-

merizacién de mondmeros reacclonantes, teles como estireno
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o alfa-metilestirenc. Lias dispersiones de sodio pueden u=-
tilizarse también como un eficaz agente purificador para
varios solventes y corrientes de gmses inertes y como bage
reactiva para proporcionar sales de sodio finamente dividi-

des en un medio hidrocarburoe = — = = = - - - e e - - -

Ademds, las dispersiones de sodio preparsdas se-
gin la presente invencién son particularmente dtiles en la

preparacifn de alfincatallzadorese = = = « = = @ = = = = «

Un catalizador orgenometdlico de metal alealino
pare la polimerizacidn de olefinas y particularmente die-
nos & conoclido en la téenica anterior y se denomina alfin-
catalizador. E1l nombre alfin se toma de la utilizacién
de un gleohol y de una olefina en su preparacién. El al-
cohol, un metil-n=glquilecarbinol, usualmente isopropanocl,
en forma de la sal sddica, y la olefina, también en forma
de la smal sédica, y haluro de metal alcalino, forman un

complejo que congtituye el catallizadoro = = = = = « = = «

Egtos catalizadores provocan la polimerizacidén
de butadieno, isopreno y otros dlenos, solos y conjunta-
mente con otros compuestos orgdnicos copolimerizables, en
la mayor parte de los casos de naturaleza olefinica. El
catalizador se descubrid en el curso de un estudio de la

adicidén de compuestos organosddicos g dlencss = = = = = =

Los polimeros obtenidos utilizando alfincatali-
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zadores se denominan alfinpolimeros o alfincauchog y cone
tienen sodio en la moldeula. Debido a la veloecidad y & la
facilidad de la reaccidén, atrajeron considerable interés
en los afios 40 y al principio de los 50. Sin embargo, la
miy alta velocidad de la reaccidn provocaba problemas. Los
alfincauchos tienen la desventaja de posser un peso mole-
cular extremadsmente alto, en general por encima de
3.000.,000 y frecuentemente por encima de 10,000.000. Gomo
resultado de ello, aunque estos polimeros estén,de manera
general, libres de gel y tienen una alta resistencia a la
traccidn, una superior resistencia a la abrasidn y cierta
resistencia a la desgarradura, son también muy tenaces o
correosos y presentan poes capacidad de plastificacién y
por consiguiente poca capacidad de formacidn de bandas en
el molinoe. Por ello, son diffciles, sino imposibles, de
trabajar utilizando equipo convencional. Por consiguiente,
el interds y la investigacién sobre los alfincauchos eran
ninimos hasta recientemente, y en su forma original 1qs

alfincauchos han hallado muy poca aplicacidn comercial.-

Se han hecho esfuerzos para reduclir la viscosi-
dad de trabajo de los alfinpolimeros por medio de la ine
corporacidn de plastificantes 1li{quidos, particularmente
aceites hidrocarburo de petrdleo. Los productos resulitan-
‘tes son particularmente dtiles en la fabricacidn de cu-

biertas de neumAticoSe = = = = = = = = = - - - - - o - -
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Recientemente, se han producido alfincauchos de
peso molecular relativamente bajo y medio del orden de a-
proximademente 50,000 a aproximademente 1.250.000., Esta
limitacidén del peso molecular se hizo posible por incor-
poracién de un moderador del peso molécular, un compuesto
dihidroaromitico, con el alfincatalizador durante la po-
limerizacién. Como resultado de ello, se ha renovado el
interéds comercial en los alfinpolimeros, y con ello el
interés en la prepsracién a gran escala de alfincataliza-

dOYBSe = = = = = = = - ¢ - . ==, e~ . e . e - - - -

En la preparacién del catalizador utilizado en
el proceso de los alfincauchos, se prepara sodio amilo a
partir de cloruro de amilo por reaccidn con sodio meté-
lico. Se afiade alcohol para destruir la mitad o mds del
sodio amilo, proporcionando con ello el alcéxido en un es-
tado finamente divididoe. Se hace pasar entonces proplleno
Por la mezcla. Todas las operaciones se realiZan en un a-
parato con agitacién a alta velocidad, bajo una atmésfe.
ra de nitrdgeno seco. Ia mitad del producto es cloruro
sddico, que permanece con el catalizadors De algunas pre-
paraclones, la centrifugacidén o decantacién suave expulsa-
rd primero las trazas de sodio metdlico dejadas por la
primera etspa, formacién de sodio amilo, para alcanzar el
100# y, en segundo lugar, la pequefia cantidad de cloruro
sédico azul que acompafia frecuentemente la reaccidn. EL
resto es la mezcla de catalizador y de cloruro sédicoi.

Bn general, el alcdxido debe derivarse de un alcohol se-
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cundario, una rama del cual es un grupo metilo, y la ole-

Tina debe tener el sistema esenciszl GH2=CHCHé-. - - -

En la preparacién de alfinéatalizadores utilizan
do hexano seco como solvente, se afiade al hexano sodio fi-
namente dividido dispersado en alquilato. La lechads se en
fria a -102C y se afiade entonces el cloruro de n-amilo seco,
con agltacién moderada, que se prosigue durante una hora
despuds de que se ha acabado la adicidn. Entonces, se afig
de alcohol isopropflico, con agitacidn adicional y, final
mente, se introduce propileﬁo s8¢0 en la mezcla, mantenien
do la temperatura todo el tiempo a -102C, hasta que tiene
lugar el activo reflujo del propilenc. La temperstura se
eleva entonces gradualmente a 252C, se permite que el pro-
pileno deje el sistema y la lechada de reaccién se trans-
fiere a un recipiente de almacenaje bajo argén, donde se
diluye con hexano seco, y estéd entonces lista para el uso

en la preparacidén de alfincauchoSe = = =~ = = = = = = = = =

La preparacién de la lechada de sodio en un di-
luyente inerte empleado en la reaccidn representa un aspeg
to importante de la preparacidn del catalizador. Se ob=
tiens un alfincatalizador particularmente eficaz cuando se
emplea el sodlo como una dispersidén finsmente dividida en
el diluyente inerte, y preferentemente una dispersidn en
la cual el tamafio medio méximo de particula del sodio es

de eproximademente 1 a 2 micras, tal como puede prepararse
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en un molino Gauline Cuando se utiliza dicho sodio fina-
mente dividido, pueden emplearse, en la preparacidn del

catalizador, dispositivos de agitacidn ordinarios, en vez
de un equipo de trituracién a alta velocidad. Puede obte-
nersge un buen rendimiento de sodio amilo y buenos rendi=-
mientos de isopropéxido sddico y sodio alilo, y el alfine
catalizador y los productos finales de polimerizacidn es-
t4n entonces relativemente libres de contaminacién por s
dio metdlicos Ademds, la asctividad de; catalizador. puede

reproducirse més f4cilmente. = = = = = @ = = = = - - - -

Cierto ndmero de exposiciones relativas a la
preparacidén de dispersiones de metales alcalinos pueden
obtenerse de la técenica anterior. Por ejemplo, en la tée-~
nica anterior se expone un proceso para preparar dlspersip
nes de metales alcalinos fundiendo el metel alcalino en un
1{quido inerte y sometiendo toda la mezcla a agitacidén vi-
gorosa al tiempo que se mantiene una temperatura en la que
el metal alcalino estd en estado fundido. Tal proceso da
por resultado una suspensién de particulas finamente divi-
didas de metal alcalino que tienen un temadio de part{cula
del orden de 5 a 10 micras o incluso inferior, y tales
dispersiones se mejoran afiadiendo una pequefia cantidad de
agente dispersante para mejorar la formacién de particulas
de tamafio uniforme y también para evitar que el metal se
gedimente al slmacenarse durante perfodos prolongadoss: El

anterior ejemplo se refiere realmente a la utilizacién de
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arcilla activada como agente de dispersidn. La arcilla
activada gse afiade durante la agitacidn del metal alcali~-
no fundido y del 1liquido inerte o antes de ésta, en una
cantidad de 0,05 a 5% en peso de la mezcla totals La dis
persién resultante contiene particulas finemente dividi-
das de metal alcalino que tienen un tamafio medio de 5 a

10 WIOYETe = = ™ = = = = = = @ = = = = - - - - v o =

Un método para preparar dispersiones de sodio
finamente dividido de manera substancialmente reproduci=
ble por lo gue respecta al tamafio de parifcula y a las
caracteristicas superiores de actividad es también cono-
cido y comprende preparar las dispersiones finas de sodlo
en un 1fquido inerte adecuado en presencia de un agente
emulsificante y una pequeila cantidad de agua, 'por ejem=
plo de 0,1 a 1,5% en base sobre el peso del sodice Los
ejemplos de agentes emulsificantes incluyen estearato de
aluminio, lsurato de aluminio y oleato de cobre. Tales
dispersiones pueden prepararse utilizando un molino cow-

loidal bajo un gas inerte tal como argine = = = o= = = -

Una disposicién tipica de equipo para ls pre=
paracién continua de dispersiones de sqdio comprende un
depbaito de mezcla provisto de wn mezcladof de alta cor-
tadura, de entradas de alimentacidn independientes para
el sodio, y una mezcla de solvente hidrocarburo y de
coadyuvante de dispersidn, y una entrada y una salida

para el nitrégeno, y una salida de rebose a travds de la
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cual se colecta la dispersiln de sodio. La salida de rebose
estd cubierta con un deflector para evitar un flujo irre-—
gular o de salpicadura. Este aparato proporciona una mez-
cla de partfculas finas y gruesas de metal alcalino, al-
gunas de las cuales pueden ser demasiado gruesas para cler
tos fines, debido a que no hay control del tamafio de las

particulas que entran en lg sgliday = w = = = = = - -

Segin la presente invencién, se provee un proce-
dimiento continuo para preparar una dispersidn uniforme de
un metal alcalino finamente dividido en un diluyente orgé-
nico inerte, que substancialmente no tiene particulas por
encima de un méximo predeterminado y que tiene una concen—
tracidn de metal alcalino substancialmente uniforme's E1
procedimiento comprende el dlspersar continuamente un me-
tal alcalino fundido en un diluyente orgdnico inerte con
un coadyuvante de dispersidn que es soluble en el dilue
yente lnerte y, g1 es necesario, un agente estabilizante,
gometiendo el metal alcalino fundido a gltas fuerzas de
cortadura, y formar particulas de metal alcalino inferio-
res y mayores que un tamafio medio predeterminado, permitir
que las partfculas gruesas de metal alcalino fundido igua-
les o por encima del temafio medio se sedimenten, y extraer
las partfculas finas sobrenadantes de metal aleoalino fundi
do iguales o por debajo del tamaitlo medio, después de sedi-
mentar las parifculas meyores devolviendo continusmente las
particulas gruesas a la zona de alta cortadura para redu-

cir gdicionalmente su tamafio, permitiendo de nuevo que las
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part{culas gruesas se sedimenten, y repetir asf el proceso
de modo que finalmente todo el metal alcalino se haya redu
cido s un tamafic igual o por debajo de un tamafio medio
nientras se afiade continuemente metal alealino adicional

y se extrae continuamente una digpersidén de particulas fi-
nas de metel alcalino que tienen un temafio igual ¢ por de-
bajo del medio y una concentracién de metal alcalino subs-

tancialmente UNiforme,s = = = « = - - - - - - - _-—— - - -

El procedimiento de la invencién permite la pro~
duceidn continua de dispersiones de metales alcalinos en
diluyentes orgénicos inertes en las que el tamafio medio de
particula del metal alcalino es substancialmente uniforme ¥y
estd dentro de limites muy estrechos. Se mantiene fécilmen=—
te un orden de aproximadamente 1 a aproximadamente 10 mi-
crag, con gsproximadamente 80% de las particulas por debajo
de las 5 micras. El procedimiento permite ineluso la prepa-
racidn de dispersiones de metales alcalinos que no tengan
substancialmente particulas por encima de aproximadsmente
10 micras, ¥y que tengan un tamafio medio de particula de
aproximadamente 1 a 3 micras. Esto es una notable unifore
midad, denire del orden extremadamente limitado. Este pro-
cedimiento proporciona ademés dispersiones continuas que
tlenen concentraciones relativamente uniformes o constantes
de metal alcaline’s EL tamafio de pariiculs y la concentra-
oidn de metal alcalino de la dispersidn final puede contro-

large fiocilmente por control culdadoso del régimen de gli-
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mentacién del metal elecalino y del solvente al sistema,

de modo que substancialmente todas las particulea de me-
tal alcalino por encima del tamafio medio deseado puedan
sedimentarse en la zona quiescente. De este modo, las
partfculas de metal alcalino de la dispersién final se
lleven a un ‘temafio y una concentracidn substancislmente uni

fomes. ———————————— o s e ax e Gy @ mn S Ew Sm m ae m

El temafio medio predeterminado de las partfculas
puede ajustarse gproximadsmente a 10 micras o superior, ¥y
los pardmetros anteriores pueden ajustarse correspondiente
mente« Por ejemplo, sl el tamafio medio se ajuste a aproxi-
mgdemente 10 micras, todas las partfculas de metal gleali-
no fundido mayores de 10 micras se dejardn sedimentar y
por ello se reciclerdn hasta que se hayan reducido por de-
bajo del tamefioc medio de partfeula. Las partfculas de 10
micras o inferiores no se sedimentarédn sino que serén ex-
trafdas como partfculas finas sobrenadantes y se hallen

presentes en concentracién wiformee ~ - - -~ - - - =

El presente procedimiento puede emplearse para
preparar dispersiones de cualquier metal alcalino, incluw-
yendo el litio, sodio, potasio, rubidio, cesio y aleacio=

nes ¢ mezclas de dogs o mis de estos metaleds ~ « w = = = -

Al realizar el procedimiento, el metal alcalino
fundido, el medlio orgénico inerte y el coadyuvente de dis-

persién deben mantenerge bajo una atmésfera de gas inerte
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en todo momento, tal como nitrégenc, argén u otro gas i~
nerte para eviter la oxidacidn del metal alcalino y redu=
cir la posibilidad de explosifne — = = = = = = = = = = = -

La separacién de partfculas relativamente grue-
sas de metal alcalino fundido: por encima del medio elegi-
do respecto a las particulas relativemente finas de metal
alcalino fundido iguales o por debajo del tamafio medio o=
legido se hace mejor dejando sedimenter las particulas
gruegas de la mezcla en una zong quiescente. Si la canti-
ded del metal alcalino fundido, medio orgénico inerte y
coadyuvante de dispersidn aglitado se ajustan adecuademen-
te, en la zona quiescente, las pertfculas de metales al-
calinos fundidos iguales o mayores que el tamafio medio o
méximo de particula (es decir mayores de 10 micras) se
sedimentardn y las particulas iguales o menores que el

temafic medio deseado de partfcula (es decir 10 micres o

‘menores) ascenderdn. El grado y el régimen de sedimenta-

cidn varfa con la densidad del metal alcalino empleado,
el orden y el tamaflo de las particulas de metal fundido

¥y la velocidad de flujo a travds de la zona quiescentee.=

El diluyente orghnico inerte empleedo para la
dispersidén del metal alealino puede ser cualquier lfquido
orgénico que sea relativamente inerte respecto al metel
alcalino y que pueda calenterse a uns temperatura por
encima del punto de fusidn del metal alecalino sin provo=
car descomposiciéne El 1fquido orgénico puede ser cualw
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quier hidrocarburo aliffdtico o cicloslifédtico saturado
1iquido o &ter w otro lfguido orgdnico inerte respecto
al metal alcalino y en el gue sea insoluble el metal al-
calino. El diluyente orgénico debe ser liquido bajo las
5e condiciones en las que se forma la dispersidn del metal
alcalino, Cuando se prepara una dispersidén de sodio y se
emplea en la preparacién de alfincatelizadores, el dilu-
yente orgénico inerte debe ser un hidrocarburo saturado
alifédtico o cicloalifdtico 1fquido, que se mantenga 1l{=-
10 quido bajo las condiciones en las que se forman la dis-
persién de sodio y el alfincatalizador. E1l sodio funde
a 9%,690. Por ello, el diluyente debe ser liquido a una
temperatura tan baja como -202C e inferior, y a una tem-
peraturs tan alta como 1502C, la méxima temperatura nor-
154 melmente alcanzade durante la formacién de la dispersién

de sodic y usualmente e 202 g 13020y = » = = = = = = =

Ios diluyentes hidrocarbure alifdticos satisfac—
torios incluyen pentano, hexano, hepteno, octano, nonano
y decano asf como mezclas de solventes obtenibles comer—
20, clalmente que incluyen cualquiera de estos hidrocarburos,
tales como éter de petréleo, espiritu mineral inodoro,
punto de ebullicidén de 176-207,782C, queroseno y aceite
mineral, isooctano comercial, Isopar E, un material des=
provisto de hidrocarburos normales, que tiene tipicamente

25, la composicidng = = = = = = = 0 - = - o - .- e -
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Componente % en peso

2,2,4=trimetilpentano 2,2

2, 5~dimetilhexano ; 4,8

2,4~dimetilhexano '

2, 3,4=trimetilpentano 11,5

24 34 3=trimetilpentano 21,1

3-metilheptano 33,0

2,2, 4~trimetilhexano 6,2

3~metil=4~etilhexano -

3,4~dimetilheptanc 5,9

2, 3=dimetilheptanoc '

3y 3y 4~trimetilhexano

Otros 15 isocomponentes 13,7

Cq nafte + Cyo, 1.8
100,0

2,2,4=trimetilpentanc, ¢ alquilato ligero Sinclair, que

tiene la siguiente composicidn: = = = = ~ = = ~ = = = =
Componente % _en peso
2-metilbutano 10,0

2, 3-dimetilbutano 8,2
2,4~dimetilpentano 5,8

2, 3=dimetilpentano 7,9
2,2,4=trimetilpentano 21,5

Otros 18 hidrocarburos alifédticos

ramificados en Cg ¥ C9 46,6

100,0



De

104

15

- 15 -

'Los hidrocarburos cicloaliféticos utilizables in-
cluyen el ciclohexano, ciclopentano, metileiclohexano y ei

cloheptanc. Los ejemplos de otros liquidos orgdnicos ade~

‘cuados incluyen ciertos éteres estables como el tetrahidro

furano y el dibutilétere = = = = = = = - = - = - - -

La cantidad de metal alcalino en la dispersidn
no es critica y puede ajustarse para asdaptarse al objeto
para el que se emplea la dispersidn. Normalmente, la con=
centracién de metal alealino puede slcanzar desde sproxima=
daments 10 a aproximadamente 60% en peso, y preferentemen—
te de asproximadamente 20 a aproximadamente 50% en pesoe Si
lae dispersidn de metal elcalino es una dispersidn de sodio
a wtilizar en la preparacién de un alfincatalizador la con-
centracién de sodio debe hgllarse dentro del orden de apro-

ximademente 25 a aproximademente 50%. = =~ = = = = = = = = =

La preparacidn eficaz de dispersiones de metal
alcalino de concentracién uniforme requiere una répida y
completa ruptura de las gruesas particulas de metal alcali-
no y que se evite que las pariiculas resuliantes finamente
divididas entren en coalescencia. Es deseable emplear de
0,5 a 5% en peso del sodio de un coadyuvante determinado de
dispersidn para fomentar la ruptura de las particulas de s0
dlo, y agentes de estabilizacidn determinados para evitar

la coalescencia de las partfculase = = = = = = = = = = = ~
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Se prefieren especialmente los compuestos que
son capaces de actuar gimulténesmente como coadyuvante
de dispersién y como agente estabilizante. Son muy ade-
cuadas las sales orginicas en las que el metal es des~
plazable por el metal alcalino que se estd dispersandose
Tales saies incluyen sales de Acidos orgdnicos, alcoho-
les, glicoles y cetonas, por ejemplo, de las férmulas ge-
nerales R=COOM, R-OM, R-~C-QM, respectivemente, en donde
R es un radical alquilo o alquileno o de aproximadamente
3 a aproximadamente 36 &tomos de carbono y M es un metal
desplazeble por el metal alcalino que se esté dispersen-
do, por ejemplo, cobre, aluminio, caleio, 2zinec, plomo,
etcls Los compuestos especificos incluyen sales de dcidos
grasos, por ejemplo, oleato de cobre, diestearato de a-
luminio, dilaurato de aluminio, monoestearato cilcico,
naftenato de plomo, estearato de zinc y otros jabones
metdlicos, as{ como alcoholatos de alcoholes grasos,
glicoles de cadena larga.y enolatos de cetonze Es par-

ticularmente adecuado el diestearato de aluminice = = =

. Apspentemente el agente dispersante activo
cuando se utilize una sal metdlica es en dltimo cago una
sal de metal alcalino de un 4cido, alcohol, glicol, o©
cetona, Si bien 1la sal de metal alcalino podria afiadire
se inicialmente, se ha hallado més eficaz formar la sal
de metal alcalino in situ por medio de una reaccidn dé
desplazamiento. Se considera que el metal més noble,

por ejemplo cobre, aluminio, etc., desplazado por el
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metal alcalino, formae durante su desplazamiento un co=-
loide protector alrededor de las finas gotitas de metal
alcalino y por ello evita que las gotitas entren en coa-

legeencife =« = = = = = = - - m - - - - - - .- me .-

Ciertos compuestos actlan principalmente como
coadyuvantes de dispersién y, por ello, podrian utilizar-
ge conjuntamente con un agente establilizente. Tales com-
puestos incluyen un dcido dfmero, el producto formado por
la combinacidn de dos moléculss de 4cidos grasos no satu-
rados, tales como oleico o linoleico, lecitina, polfmercs,

cguchos,e'bc,- ___________ - am s e e = e e e e

Las sales inorgénicas en las que la parte meté-
lica es desplazable por el metal alcalino que se esté dig
persando, es decir, en las que el metal de la sal es infe
rior en series electromotoras que el metal alcalino, pue-
den emplearse como agentes estabilizantes. Son ejemplos
de tales sales el cloruro magnésico, cloruro clprico, clo=-
ruro cuproso, cloruro férrico, bromuro cdprico, sulfato
férrico, etc. Tales sales inorgénicas, sin embargo, no son
eficaces como coadyuvantes de dispersién; por consiguien~
te, debe preverse también una molécula orgénica reactiva
con el metal alcalino, tal como 4cido, alcohol, glicol,

o acetona en 04 a C36 para obtener un amblente adecuado

para la formacidn de la dispersilfie = « = = = = = -
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La invencidn proporciona tembién un gparato a=-
decuado para la preparacién de las dispersiones de meta-
les alcalinos finamente divididos con una limitada dis-
tribucibén del temado de partfcula y una concentracidén de
netal alcalino uniforme, que comprende wna zona de dis-
persién con alta cortadura, por ojemplo un molino w homo
geneizador coloidal, para dispersar el metal alcalino fun
dldo en un diluyente orgénico inerte, medios para definir
una zona quiescente en la que puedan sedimentarse parti~
culas relativamente gruesas y de la que puedan extraerse
particulas relativamente finas, medlos para devolver con-
tinnamente las pérticulas relativamente gruesas a la zona
de dispersién de alta cortadura, para una ulterior reduc-
cidén de temaflo, y para devolver continuamente las parti-
culas finas resultantes a la zZona quiescente, medios para
extraer las particulas relativamente finas iguales o por
debajo de un tamafio medio predeterminado, y medios para
mantener el metal alcalino a ung temperatura por encima

de su punto de fusidne = = = = « m w - - w w . —-w - ---

Se prefiere proporcionar una zona de mezela ¥y
una zong independiente de digpersién con alta cortadurss
Las conducciones para alimentar los materisles de partida,
el metal alcalino fundido y la mezcla del coadyuvante de
dispersién=~liquido orgénico inerte, se sitlan para ali-
mentar directemente la zona de mezcla, preferentemente

por encima de la superficie del lfquido. Se prevé un de-
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flector para definir una zona qulescente para la clagifi-
cacidn por fliido de la dispersidn tratada, que permite
que las particulas gruesas se sedimenten y las particulas
fings sean extraldas por la parte superior de la zona
quiescente. El material sobredimensionado se devuelve g la
zona de alta ecortadura, tal como el aparato de homogeneiza
cién, donde se reduce adicionalmente en su tamafio de parti
cula y se devuelve findmente a la zona quiescente de modo
que las partfculas més finas iguales o por debajo del ta-
maffo méximo predeterminado (el tamafio medio)pueden extraer

se y las particulas mfs gruesss separarse y tratarse de

El contenido del depdsito de mezcla y del siste-

na de eirculacidn puede mantenerse a una temperatura por

‘encima del punto de fusidn del metal alecalino, por ejem-

plo, por encamisado del equipo y por calentamiento con

vapor o aceite. Es ventajoso mantener una proteccidn del
sistema con gas inerte para evitar la oxidacidén del metal
alcalino tal como sodlo, y para fines de seguridade El a-
parato descrito para reglizar el procedimiento de la in-

vencién se ilustra en las figuras anexage = — = = = = - =

Ia figura 1 es un esguema general de flujo que
ilustra los detalles del depdsito de mezela y del sistema
de circulacién y alimentacién. Das figuras 2, 3 y 4 ilug=-
tran las unidades de dispersibne = = = = = = = = = = =~ -
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Para la escala de funciongmiento indicada en
los ejemplos, se empled un depdsito de mezela de % pRl~
gadas de didmetro y 10 pulgadas de sltura. El deflector
de esta unidad de mezcla es suficiente para una seccidn
transversal que abarque una seccidn de sedimentacidn de
aproximademente 100 pulgadas cibicas, y la unidad contie-
ne una seccidén de mezcla de aproximadamente 200 pulgadas
cdbicas. Un agitador de hélice de 2 pulgadas de didmetro
ge acciona a 1500 rpm en la zona de bombeo. En estas ope=-
raciones ge emplearon homogenelzadores que funcionaron a
regimenes de circulacidn de 125 a 420 gslones por hbra y
un molino coloidal que funcionaba a regimenes de circula-
cién de 50 a 420 galones por hora. Los volimenss de pro=
duceidn de estas unidades eran de 1 & 2 galones por hora.
Aumentando la escala de funcionamiento, el régimen de cir-
culacidén puede gumentarse a un nivel de 3.500 galones por

hora con una produccidn de 300 galones por hora o mis. - -

En la figura 1, 1 y 2 indican las conducclones
de alimentacién correspondientes del metal alcalino Ffun-
dido y del medio orgénico inerte més el coadyuvante de
dispersidén; 3 es la conduccidn utilizada para proporcio-
nar una proteccidn por gas inerte, por ejemplo, nitrdze-
no o argén segin el metal alcalino tratado; 4 es el agi-
tador de hélice utilizado para dispersar la mezcla; 5 es
una piéca deflectora utilizada para separar la mezcla ¥

la zona quiescente; 6 es la zona de sedimentacién o quies-
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cente; 7 es el paso de descarga para la dispersién acaba-
da; 8 y 10 son las conducciones para transportar las dis-
persiones a y desde 9 que es el dispositivo de homogeneiza
cidn y 11 es una camisa que esté 1llena del medio de calen—

famientos =~ = = = = = = = = = - = - - - -~ -———-

Los dlspositivos ilusirados en las figuras 2, 3
¥y 4 son comunes en la indusiria y se ilustran simplemente
para indicar su accidn en la dispersidn de metales alcali=

nos fundidos en disolvente orgénicos lnertese — = = = - =

La figura 2 es un molino cololidal rotative que
opera a presién atmosfédrica siendo transmitida la potencia
necesaria para producir las dispersiones al 1iquido por me=
dio de una recirculacidn interna a alta velocidad obtenida

en el molino ¢0loldale = = = = = = =« = - - - - -—-—--—aa

La figura 3 es un homogeneizador de vdlvula de
desplazamiento positivo que dispersa el 1lfquido por medio
de la inyeccidn a alta presiln a través de un orificios -

La figura 4 es un homogeneizador de tipo peine
vibratorio. Esta unidad dispersa liquidos forzando el 1fe
quldo sobre un peine de metal que vibra a frecuenclas ul-

t70880iCa8e = — = = = = — = - m . e —— = -———- - -

Al realizar el procedlimiento de la presente ine~
vencidn empleando el aparato de la figura 1, para preparar

ung dispersién de sodio, por ejemplo, se carga una parte



10.

15.

20.

25.

de una mezcla de diluyente orgénico inerte~coadyuvante de
dispersidn en el depdsito de mezcla, y se ponen en funcio=
namiento las conducciones de circulacion 8 y 10, el homoge
neizador 9 y el agitador 4 del depbsito de mezcla. La cami
sa 11 del depbdsito de mezcla se llena con el medio de ca~
lentamiento. La mezclu del diluyente y del coadyuvante de
dispersidn se hace circular a través del homogeneizador 9
husta que lu toewmporatura del sisteme ee eleva a la toempera
tura de trabajo. Entonces, se pone en marcha la alimenta-
cién 1 de sodio fundido y se alimentan también simultdnea—
mente en el depdsito de mezcla el diluyente orginico iner—
ta & el coadyuvante de dispersién (2), y se mezclan por me-
dio del agitador 4. Ia mezcla asi brdducida que contiene
particulas gruesas de sodio entra en lu zona quicgcente 6
creada dentro del deflector 5 de desplagamiento y todas las
particulas de sodio se sedimentan dado que ninguna es sufi-
cientemente pequeiia como, por ejemplo, de 10 micras o me-
nos, para elevarse a la parte superior de la zona quiescen
te y ger descargada z través de la conduccidn 7. Las parti-~
culas gruesas de sodio fundido mayores de, por ejemplo, 10 -
micras, que se sedimentun en la zona quiescente se bombean
a través de la conduccidn 8 y el homogensizador 9 para re~
ducir el tamafio de particula del sodio fundido, y e). homo-
genizado se transporta entonces a través de la conduceidn
10 al depdsito de mezcla de donde se devuelve a la zona
quiescente. Entonces, algunas de las particulas de sodio
‘Son 1o bastante pequefias para su uso y se extraen a traveés
de la conduccion 7. El resto se sedimenta de nuevo y se re-

cicla otra vez, y esto se repite automiaticamente de modo
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que las particulas por encima del tamafio medio ge reciclun
constantemente. La produccion de este sistema Se controla
adecuadaments variando el régimen de alimentacion de las
corrientes 1 y 2 para provocar una media de dog a diez re=
ciclados del sodio a través del homogeneizador antes de la
extraceion como particulas finas en la zona quiescente al
tiempo que se permite que todo el material grueso por enci
ma de, por ejemplo, 10 micras de tamailo se sedimente y
vuelva al homogeneizador para la ulterior reduccion de ta-
mafio. £l deflector estd situado para ubarcar una zona quies
cente suficiente para proporcionar une velocidad de flujo
hacia arribe mixims de menos de aproximadamente 0,5 pies
por segundo, con un rezimen de tratamiento méximo. La dis-
persidn fina se extrae a través del paso de descargza 7 ha-
cia el almacenaje 0, por ejemplo, hacia la preparacidn del
alfincatalizador. Ta unidad descrita puede hacerse funcio-
nar con regimenes de alimentacion de materiales de vartida

de aproximadumente 2 & arroximadamente 48 libras por hora.-

L3 L3 . . ’ s
La invencidn nroporciona tambien un procedimiento me-

jorado vara preparar alfincatalizadores que emplea la dis~

I 4 N .’
'persién de sodio producida segun la presente invencion. -

Lo dispersion de sodio en el diluyente inerte puede
emplearse del modo usuwal en cualguier preparacion deseada
de alfincatalizador. Una preparacidn tipica de un alfinca-
talizador se ha descrito anteriormente. Ademis, se conoce
otra preparacion de un alfincatalizador en la que un alfin

catalizador de actividad satisfactoria se obtlene invir-
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tiendo el orden de reaccion de los componentes y substi~
tuyendo el cloruro de n-amilo por cloruro de n~butilo. En
este método, se forma isopropdxido sédico por reaccidn di-
recta con sodio, en vez de con sodio alquilo, con un aho-

rro de la mitad del haluro de alquilo y de un cuarto del

S0G10s = = = = = = = = = B - - - .-

Como componente. alcohdlico utilizado para formsr el
aledxido sddico, puede utilizarse cualquier metil-n-alquil
carbinol que tenga de uno a aproximadamente diez atomos de
carhono, tal como isoprobanol, metil-n-propilecarbinol, y

metil-n~butilcarbinol. Se prefiere el isopropanol.e — — - -

El alelxido se formard a temperaturas mis bien bajas,
siendo satisfactorias las tan bajas como —-202C. WMo hay 1i

. - 3 14 :
mite superior en la temperatura de reaccion. = = = = « = «

La olefina tiene de aproximadamente tres a aproxima-
damente diez dtomos de carbono, y contendrd el grupo
-CH=GH—CH2-. Se prefiere el propileno, que da sodio alilo,
pero puede utilizarse también buteno-1, bubeno-2, pente
no-1, y hexeno-1. Se prefieren las olefinus terminales
CH2=CH—CH2-. Ta actividad puede disminuir cuando aumente

el peso moleculsr de la olefina. — — = = = = =~ = = « = =

El sodio alquenilo, el haluro sbdico y el alcoxido
sédico que componen el alfincatalizador se preparan por
reaccion de la lechada de sodio Ge la invencion con el al
cohol y la olefina en presencia del l{quido dispersante
utilizado para el catalizador. Bse puede ser, y preferen-

temente es, igual que ol diluyente inerte utilizado para
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la dispergion de sodio. Frecuentemente, sin embargo, s6 u-

J

N

tillza un hidrocarburo de punto de ebullicidn inferior tal
como hexano, para facilitar la separacidn ulterior. Es sa-
tisfactorio cualquier hidrocsrburo alifdtico o cieloalifs-

F1icO ANertg. = = = = o - - o - e . e . - - - -

La olefinu se metala utilizando un sodio alquilo, te-
niendo la parteorgénica de aproximadamente tres a apfoxima-
damente diez 4tomos de carbono. Se prefiere el cloruro de
amilo, pero pueden utilizarse también cloruro de butilo,
cloruro de hexilo, bromuro de hexilo, cloruro de heptilo,

bromuro de amilo y cloruro de octilos = @ = « = ¢ = - = =

L/ ’ . )
La reaccion tendru lugar a bajas temperaturas, lo que
eg ventajoso cuando la olefina es un gas, tal como propile
no. Puede enplearse una temperatura de aproximadamente

-202C a aproximadamente +802C. BEs normalmente adecuado un

tiempo de reaccidn de una a aproximadamente cinco horasg. -
Lo mezcla de reaceidn puede prepararse mezclando el
diluyente del catalizador, la dispersion de sndio y el ha-
luro de alquilo, y afiadiendo entonces el alcohol. Después
de que Se ha formado el aledxido, se afiade la olefina y se
metala. Se elimina la olefina en exceso y el residuo puede
utilizarse como alfincatalizador, sin ulterior tratamiento
o purificacidn. En este método, el sodio se convierte pri-
mero en el sodio alquilo y la mitad de é8te ge convierte
entonces en el alcdxido, mientraus que el resto se convier—

te en sodio alquenilo. = = — = = = = = = @ . - - o - - o

Bs tumbidn posidle afladir el alcohol & la dispersidn
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de sodio mezclada con el diluyente del cataligador, forman-
do el aledxido sddico, y afiadiendo entonces el haluro de al
quilo y, finalmente, la olefina. IEste Dproceso requiere le
mitad de la cantidad del haluro @e alquilo, y tres cuartas
partes de la cantidad de sodio, requeridas por el primer

proceso, y se prefiere por ello, on una operacion coner-

cial,———-——- ——————— - em G s am em e ww s e e am W

Fl alfincatalizador obtenido puede emplearse en la
alfinpolimerizaciéﬁ de una amplis variedad de compuestos
organicos no saturudos, que incluye dienos aliféticos tales
como 1,3~butadieno, 2,3~dimetil-1,3-butadieno, isgopreno,
piperileno, 3-metoxi-1,3-butadieno, olefinas arilo, tales
como estireno, los distintos alquilestirenos, p-metoxiesti
reno, alfa-metilestireno, vinilnaftaleno y otros hidrocar
buros no saturados. El 1,3-butadieno solo y las combinacio-
nes del butadieno y estireno o isopreno son compuestos no

saturados polimerigzables preferidos. — = = — - = — = - - -

Ta cantidad de alfincatalizador (vasada en los sdélidos)
que Se emplea pars la alfinpolimerizacidn es normalmente
de aproximadamente 1 a aproximadamente 57 en peso, y prefe~
rentemente de aproximadamente 1 a aproximsdamente 3,5% on

peso basade en el peso del compuesto organico no saturado.—

Ia reaccidn de alfinnolimerizacidn tiene lugar de uns
« ! _g\’o 3
menera general a presion atmosferica y a temperatura ambien
te en un medio de reaccidn adecuado. Las condiciones de pre
'I ] »
gion y temperaturz no son critlcas, gin embargo, y la reac~

cidn tendréd lugar a cualquier presion del orden de aproxi-
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madamente 1 & aproximzdamente 50 atmisferus y =z cualquier
temperatura del orden de aproximadamente -25 a aproximada-

Tos medios de reaceidn preferidos son hidrocarburos
elifdticos y cicloalifdticos inertes, tales como pentano,
hexano, mezcla al 1:1 de hexano y pentano, octano, ciclohe
xano, ciclopentano, cicloheptano, decalin y heptano. Un
solvente de reaccidn preferido es el hidrocarburo empleado
para la dispersién del sodio en la preparacién del alfinca

F21i2800 = = = m = o o e e e o o = o o o o . e -

Es muy importante gque el agua se excluys de la mezcla
-’ e (3 . l' . ]
de reaccion de aliinpolimerizacion y por consizulente es
esencial que todos loz componentes que eventualmenite se em-
pleardn aqui, inecluyendo el solvente y el coadyuvante de
dispersidn empleados en la dispersidn del sodio, sean anhi-

AP0B, = @ o o om o o - oa e e o e A o e e e s

Ia reaccidn de polimerizacién puede conducirge de ma-
nera intermitente, semicontinua o continua, y los polime—
ros y coPolfmeros obtanidos como productos doe reaceion pug-
den recuperarse por-medio de cualquier tdenica convencio—

Nile = = o = ~ - a e mm e Em mm e B e aw e e am we mm e e e A e

3n los ejemplos sizuientss se empleé el anarato des-~
erito anteriormentse. Zl nrogreso de la dispersidn ge siguié
vor medio de mmesiras de dilucidn de la corriente del pro-
ceso con un hidrocarburo dilufdo y midiendo el tamafio y

N 4 .
distribucion de particula por observaclon de las mismas a
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través del microscopioc y por medida del réginen ds sedimen
tacidn. Lus dispersiones de metul alealino producidas se—
@in el procedimionto de esta invencidn son estebles duran—
te prolonzados periodos a temperaturas tanto por encima co-
mo por debajo del punto de fusidn del metal alcalino en
tanto se mantenzan en une atmosfera inerte. Pueden refri-
cerarse ficilmente por debajo del punto ds Ffusidn del me-
tal alcalino y transporturse por medio de uns bomba con po-

ca 0 ninguna dificultad. = = = = = = @ = = = = - . - - -

Los ejemplos siguientes, en lu opinidn de los invento-

res, representan realizaciones preferidus de su invencidn.-

i3

J BPLO 1

N

Un salén de esviritu mineral quecontenia aproximada—
mente 0,04 libras de oleato de cobre en solucidn se intro-
dujo en el depdsito de mezcla descrito en la figura 1, ¥
el sistema, utilizando un homogensizador de valvula (figu-

ra 3) se calentd y se hizo cireculsr husta que la tempera-

 tura alcanzd 104,449C. Se puso en marchs el agitador del

deposito de mezcla.‘Se pusieron en marcha las corrientes
de sodio fundido y de coadyuvante ae dispersiénrhidrocég
buro y se alimentaron continuamente al depdsito de mezcla
2 un régimen de 0,5 libras de sodio y 1,5 libras de mezcla
de coadyuvantes de dispersién—hidrocarburo- Ta valvula de
homogeﬁizacién sg ajusté para proporcionar una contrapre—
8idn en la bomba de alimentacion del homozgenizador de
4.500. libras por pulgada cuadrada (p.s.i.) con un régi-

men de bombeo de 25 galones vor hora (gph)e = = = = = = =
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La mezela que conbenfu el sodio fundido se introdujo
continuamente en la zons quiescente y las purticulas de so-
dio fundido mayores de 10 micras se sedimentaron, mientras
que lus particulas de sodio fundido de 10 micras o menores
agcendieron & lu parte superior de la zona gquiescente. Lag
vuarticulas gruesas se recircularon continuaments al homose-
nizador, vara reducir adicionalmente el tamafio de particula
de sodio fundido a menos ds 10 micrés, y luego se desvolvie~
ron continuamente al deposito de mezcla. Cuando la zZona
quiescente del depdsito de mezcla se hubo llenado hasta el
rebogadero, empezé 2 extraerse continunaments una dispersién
de particulas finas. Tl endlisis periodico demostrd que el
tamafio de particula de esta dispersidn era de 1 a 3 micras,
con todas las particulus vor debajo de 10 micras, y la con~

centracion de sodio sra uniforme 2l 25/ — = = = = = = ~ =

DJELPLO 2

Un galdn de espiritu mineral que conmtenia 0,04 libras
de diestearato de aluminio se cargd al deposito de mezcla
del sistema ilustrado en Ju figura 1, y g6 puso en marcha
el agitador. Se inicid lu circulacidn a truvés del sistema,
utilizando un homogenizador de vélvula; cuando le tampera—
tura de la mezcla de hidrocarburos alcanzd 104,442C, se pu
gleron en marcha las corrientes de sodio fundido & de hidro
carburo-coadyuvante de dispersidn y se alimentaron continug
mente al depdsito de mezcla a un régimen de 0,5 libras de
sodio y 1,5 libras de mezcla diluyente por hora. La valvu-

la de homogenizacion se ajuatd para proporcionur unda pre-—
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sion de nivel sobre la bombu de alimentacidn del homogeni-

zador de 4.500 psi con un régimen de circulacion de 25 gph.-'ﬁ'

Ia mezcla que contenia el sodio fundido entraba conti-
nuanente en la zgona quiescente, y las particulas de sodio
fundido mayores de 10 micras se sedimentaban, mientras que
las particulas de sodio fundido de 10 micras o menores as-
cendfan & la parte superior de lu zona quisscente. Das pap-
ticulas gruesas se reciclaron continuamente al homogeniza~
dor para reducir asdicionulmente el tamafio de particula del
sodio fundido a =10 micras, y luego se devolvieron continug
mente al depésito de mezcla. Cuando el nivel de la zona
quiescente hubo ascendido husta el reboszdero, empszd a re-
bosar una dispersidn de pariiculas finas, y se exfrajo con~
tinuamente de aquél, despues. El anilisis periddico de es-
ta dispersién mos+tro un tamafio medio de particula de 1 a 2
micras, sin particulss mayores de 10 micras, y una concen-
tracidn de sodio que permanec{a uniforme a aproximadaments

25"{).-—-——-—————-—-——-n—-———-n-——-——

BJWMPLO 3

Un galdn de espiritu mineral que contenfa 0,04 libras
de diestearato de aluminio se cargé en el tanque de mezcla
del sistema ilustrado en la figura 1 ¥y se puso en marcha el
agltador. Se inicid lu circulacidn a través del sistema, u-
$ilizando un homogenizedor de vélvula; cuando la tempera~
tura del hidrocarburo alcanzo 104,442C, se pusieron en mar—
cha las corrientes de sodio fundido y de hidrocarburo-coad

yuvante de dispersidn y se alimentaron continuamente al de-
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posito do mozcla a un résimen de 4 libras de sodio y 12 li-
bras de mezcla solvense por horu. La valvula de homogeni za-~
cidn se ajustd para proporcionsr Una presidn de nivel en la
bomba de alimentacidn del homogenizador de 1.200 psi con un

résimen de circulacion de 125 gphe = = = = = = = = = = = =

Ia mozela que contenfa el sodio fundido se introdujo
continuaments en la mona quiescenie y lus particulas de g0~
dio fundido muyores de 10 mieras se sedimentaron, mientras
que las particulas de sodio fundido de 1D micras o menores
agcendisron & la parte suserior de la zona quiescente. Tas
sarticulas zruesas se recirculsron conbinuamente al homoge-—
nizador, para reducir adicionalmente el tamafio de purticu-
ls del sodio fundido a 2 micrag o menos, y entonces se de-
volvieron continuamsnte al depésito de mezcla. Después de que
la zona quiescente del depdsito de mezcla se llend hasta el
rebosadero, se extrajo continuaments unz dispersidn de par-
t{oulas finas, y se analizd psriddicamente por lo que 86 re-
fiere al tamaflo de particula y al contenido de sodio. I1
tamafio de particula medio era de 1 a 3 micras, sin particu-
lag mayores de 10 micras, y el contenido de sodlo era cons-— .

tante a aproximadamente 24/% en DPESO. = = = = = = = = = - =

Control 1

Bl deflector 5 ge elimind del depbsito de mezcla de
este aparato de modo que no hubiera zoﬁa quiascente 6. Ia
unidad funcionaba entonceé como en el ejemplo 3 con mezcla
en el depésito de mezela. Se extrajeron muestras del reho-

ge cada hora durante cuatro horas y se analizaron por lo
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que se reflere al tamaiio de particula y ul contenido de
godio. El tamafio medio de narticula en un perfodo de vein-
te horas de Puncionamiento alcanzd de 1 a aproximadanente
30 micras. Bl contenido de sodio en el mismo periodo ve-
rid de 22 a 31%. La importancia del deflector para garan-
tizar la uniformidad del tamafio y de la concentracidn es

OVLACNTEs v = = = = e o o e o o w e om me om om a m

Sin la zona quiescente, no era posible geparacion de
s .
las particulas gruesas y finas, y se observaba una gran va
. 4 Y o 'g - '
riacion del tamafio de varticula y de la concentracion del

80410 en el producto de dispersiln. = = = = = = = = = = =

Control 2

La unidad se hizo funclonar como en el control 1, ex—

cepto gue ademds no se realizé agitacion en el depésito de =
mezcla. Se analizaron muestras de la dispersidn por lo que fE 

se refiere zl tamafio de particula y al contenido de sodio .3

en un.periodo de veinticuatro horas. ELl tamafio medio de
particula era de 1 2 50 micras y la concentracidn de sodio

de T & 35/, y no ers constante on ningin momento de este

perfodo, = = = = = e e e e m e e e mmm e — - -

Segun ello, se ve que cuando la mezcla que contiene
el sodio fundido no estaba agitada, y no habia zona quies=-
cente, se observaba una variacion muy grande del tamaiio de

particula y de la concentracidn del sodio de la dispersidn

producida. Sin embargo, cuando se emplearon btanto la agi-

. ! . .
tacion como la zona quiescente, como en el ejemplo 3, la
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dispersidn del sodio resultanie fue substancialmente uni-
. . - g .2
forme tanto en tamaio de particula como en concenlracion

30 FHOGi0e = = = = = m = e o o o o o o o o sm = owe w e= e

ETSHPLO 4

ELl sistema de dispersién de la figura 1 se puso en
marcha como en el ejemplo 3 y se hizo funcionar continua-
mente durants 120 horas a un rozimen de 4 libras de sodio
y 12 librus de mezcla de hidrocarburo-diestearato de alu-
minio por hora. Se extrajeron muagtras del rebose cada gels
horas duraute este periodo y se ahalizaron por 1o gue se
refiere al tamafiode particula y al sodio total. Bl orden
del tamafio de varticulas era de 1 a 4 micras con una media
de dos micras, y el contenido de sodio era del orden de

24,7 a 25,74 en peso, con una media de 25,160 = = = = = =

BIEIPLO 5

En experimentos en los que se utilizd un molino coloi-
dal como orisen de cortadurs, como se ilustra en la figura
2, se cargd un galdn de espiritu mineral que contenfas 0,04
libras de diestearato de aluminio en el deposito de mezcla
del sistema de la figura 1, se pusigron en marcha el agi-
tador del deposito de mezecla y el molino coloidal y el sis-
tema se calentd. Cuando la temperatura del P1liido cireculan—
te hubia alcanzado 1102C, se pusieron en marcha y se ali-
mentaron en continuo al depdsito de mezcla las corrientes
de metal fundido y de hidrocarburo-diestearato de aluminio,

con un regzimen de 1,0 libras de sodio y de 3,0 libras de
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hidrocarburo~-diestearato de aluminio por hora. Ia circula-

cién se muntuvo a un régimen de 100 gphe = = = = = = = = =

Ia mezcla que contenia ol sodio fundido se introdujo
continuamente en la zonu quiescente y las particulas de so-
dio fundido mayores de 10 micrus se sedimentaron, mientras
que las particulas finus de sodio fundido de 10 micras o
menores ascendieron a la parte superior de la zona quieg=
cente. Las pariticulas gruesas Se reciclaron continuamente
entonces al homozenizador w»ave reducir ol tamafio de parti-
cula del sodio fundido a 10 micras o inferior, y enltonces
se devolvieron continuamente al depdsito de mezela. Cuando

nivel del depdsito de mezcla hubo alcanzado el rebosade-

[0
=

ro del producto, se sacd continuamente la dispersidn y se
analizé periddicamente por 1o que se refiere al tansid de
particula y al contenido de metal medios. Se halld dueeran
de 1 a 3 micras, sin particulas por encima dé 10 micras, ¥y

de un 25% en peso, uniforme, respectivamente. = = = = = = -

En expsrimentos-en los que se ubilizoé un homogeniza~
dor de tipo peine como medio de cortadura, como se ilus-
tra en la figura 3,se cargd un galdn de hidrocarburo que
contenia 0,044 de diestearato de aluminio a través dsl de~
posito de mezela del sistema de la figura 1, y se pusieron
en marcha le agitacidn y la circulacidn. Cuando el sistems
hubo sido calentado a 104,44-115,5620, las corrientes de
alimentacidn se pusieron en marcha j so alimentaron conti-

nuenente al depdsito de mezcla con un régimen de dos libras



5e

10,

15.

20,

25.

de metal alcalino fundido y seis libras de mezcla de hidro

carburo~-diestearato de aluminio. Bl rézimen de recircula-
s 7 N .

cion se muntuvo a 420 gph con una cafda de presidn de fun-

cionamiento en el reactor de peine de 100 pgige = = = = =

Ia mezela que contenia el sodio fundido se introdujo
continuamente en la zona quisscente y se sedimentaron las
particulas gruesas de sodio fundido mayores de 10 micras,
mientras que lus particulas finas de sodio fundido de 10
micras o inferiores ascendieron a la parte superior de la
zona quiescente. Lag nartfculas gruesas se reciclaron con-
tinuamsente =) homozenizador para reducir el tamafio de var-
t{cula del sodio fundido a 10 micras o inferior, y luezo
se devolvieron contimnuaments al depdsito de mezela. Después
de que se hubo introducido suficiente material de alimenta-
cidn para elevar el volumen del liquido del depdsito de
mezcla hasta el rebosadero, se sacé continuamente disper-
sidn del rebosadero v se analizd periodicamente por 1o que
se refiere al tamafio de particula y al contenido de sodio
medios. Bl orden del tamafic de particula era de 1 a 5 mi-
cras, con une media de 2 micras, y el contenido de sodio

era de un 257 en peso, uniforme. — — = = = = = = - = - - -

BJEMPLO 7

Se carzd un galdn de espiritu mineral inodoro, que
contenie aproximadamente 0,04 libras de diestearato de alu-
minio, en el sistema de lu figura 1, utilizando un homoge-
nizador de vilvulu. Se pusieron en marcha el agitador y la

pomba de circulucidn del depdsito de mezcla y el sistema
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se calentd a 104,449C. Se nusieron en marcha las corrien—
tes de alimentacién-de potasio fundido y de diegtearato de
aluminio-diluyente, y se alimentaron continuamente @l depd-
gito de mezcla con regimenes de alimentacidn horarios de
2,0 libras de potasio y 6 libras de diluyents que contenia
0,04 libras de diestearato de aluminio. Ta valvula homose-
neizadora se ajusté pars proporcionar una contrapresion fi-
ja de 1200 psi sobre la bomba de alimentacién'del homoge=

K3 ’ 3 (3 3
nizador, con un rézimen de circulacion de 125 gphe = = — -

Ia mezcla que contenfu el potasio fundido se introdu=-
jo cont{nuumente en lu zona quiescente, y las particulas
gruesas de potasio fundido mayores de 10 micras se gsedimen—
taron, mlentras que las particulas finas de potasio fundi-
do de 10 micras o menores ascendieron a lz parte superior
de la zona quiescente. Les particulas gruesas se recicla-
ron continnamente al homogenizador paroe reducir el tamafio
de particuls del potasio Fundido a 10 micras o inferior y
luego se devolvieron cont{nuamente al depdsito de meszcla.
Cuando el nivel del 1fquido en el depdsito de mezcla alcan~
zd el rebosadero, la dispersidn de rebose se extrajo en con
tinuo, v se analizd periddicamente por lo que se refiers
al temafio de particuls y al contenido de potasio. Tl orden
del tamefio de particula fue de 1 a 3 micras, con una media

de 1+, y el contenido de potasio era uniforme del 255%, = =

EJEPLO 8

Un galon de isooctano que contenis aproximadamente

0,04 libras de diestearato de aluminio se cargd al sistema
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de la figura 1, utilizando un homogenizador de valvula. BEL
agitador de mezecla y la bomba de eirculzeiln se pusieron
en mercha y el sistema se calentd a 37,789C después de 1o
cual se inicid la alimentaciln de diestearato de aluminio
en isooctano y de cesio fundido, a resimenes de 1,5 libras
¥y 0,5 libras por hora, resvectivamente. Io circulacidn se
mantuvo durunte 1. minubtos con una presién de homoseniza-
dor de 1200 pai a 37,732C con un rézimen de cireulacidn de

125 PHe = = = = = o o o - e o e

Ia mezcla que contenfa el cesio fundido ge introdujo
continuamente en la zona quiescente y las narticulas grue~
sas de cesio fundido mayores de 10 micras se sedimentaron,
mientras que las particulas finus de cesio fundido de 10
mieras o menores ascendieron a la parte suverior de la zo-
na quiescente. Tas perticulas gruesas se reciclaron conti-
nuamente al homogenizador pars reducir el tamafio de purti-
cula del cesio fundido & 10 micras o inferior y lueso se

° 3 7 ’ *
devolvieron continuamente al deposito de mezcla: = = ~ = =

El orden de tamafio de particula de la dispersidn del
cesio finamente dividido desplazada a través del conducto
del reboszdero fue de 1 & 3 micras, con una media de 2 mi~

eras v el contenido de cesio fue del 25y, uniforme. - - -

BIEIPLO 9

1 producto de dispersidn de sodio finamente dividido
del ejomplo 1 se empled en la preparacion de un alfincata

lizador como Sigued = = = = = = = = = ~ = = -——— ==
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Se cargd hexano seco (465 partes) en un frusco o ma-
traz de tres cuellos proviéto de un agitador, un barrido por
gas inerte, y un sistema condensador de reflujo por hielo
seco. Se afizadieron a aquél 13,8 partes de la dispersidn
de sodio finamente dividide que contenia aproximadamente
2% de diestearato de sluminio. & la lechada agitada de par-
t{culas de 90dio se le siladieron gota a gota 12,1 partes
(0,2 moles) de isopropanol seco durante un per{odo de 15
minuxos durante el cual tiempo la temperatura ascendid apro
ximadamente a 402C. Después de agiter durante una hore, se
afiadieron 18,9 pértes (0,2 moles) de cloruro de n-butilo
en un periodo de una hora durante el cual tiempo la tempe-
raturae ascendid a aproximadumente 509C. Se mentuvo enton-
ces la agitacidn durante otra hora. Se introdujo a continug
cidn un exceso de propileno seco (tipo C.P.) en la mezcla,
cuya temperatura se dejo bajar a 202C por medio de un re-
flujo activo de propileno licuado. Ta preparzcidn se dejo
reposar durante ocho horas con un reflujo de propileno an—
tes de abrir para eliminar el propileno en excesq. La lechg_:l;
de reactiva se transfirid a un recipiente de almacenaje ¥
se mantuvo bajo uns atmosfera de gos inerte. Esta prepara-
cidn de alfincatalizador (800 ml) contiene cantidades equi
molares de isopropdxido sddico, cloruro soédico y sodio ali
lo. La preparacion contiene el equivalents de 0,00075 mo-
les de log compuestos fotales de sodio por mililitro o

0,00025 moles del sodio alilo activos = = = ~ = =« @ = = =
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Se declaren de novedad y propiedad para Espafia, sus terriw~

torios y plazas de sobersniz, las siguientes: = = = = = = = =

REIVINDICACIORZES

l.- Procedimiento para preparer dispersiones de metales
alcalinos, y més particularmente parse preparar en continuo una
digpersién en un diluyente orgénico inerte de un metal alcali-
no finemente dividido substancislmente uniforme por lo que
se refiere al temefio medio de particula y a la concentra-
cién de metal alcalino, caracterizado porque comprende dispersex
un netal alealino fundido en wn diluyente orgénico inerte con
un coadyuvante de dispersién que es soluble en el diluyente
inerte y, si es necesario, un agente estabilizante, sometiendo
el metal alcalino fundido a altes fuerzas de cortadura y formar
particulas de metal alcelinod un tamafio por encime y por deba-
jo de un valor nedio predeterminado, permitir que las particu-
les gruesas de metal elcalino fundido iguales o por encima del
tamafio medio se sedimenten, y extraer las particulas finas so-
brenadantes del metal alcalino fundido iguales o por debajo del
tamafio medio, después de sedimentar las parti{culas mayores, de-
volviendo continusmente las partfculas gruesas a la zona de
alte cortadura pere reducir adicionalmente su tamaiio, permi-
tiendo de nuevo que las particulas gruesas se sedimenten, ¥y
repetir asi el proceso al tiempo que se extraen continuamente

s6lo las particulas de metal alcalino que tienen un tamafio
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igual o por debajo del tamafio medio, y se atiade continua-

mente metal alealino fundido adiciongl, = = = = = = = = =

2,= Procedimiento segln la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque el proceso se realiza en una atmésfera de un gas

que es inerte para con dicho metal alcalino, = = = = = = = =

3.~ Procedimiento secfin la reivindicacibn 1, caracteri-
zedo porque el metal alcalino €s 1litiiQg, ~ = = =« = = = = = =
4,~ Procedimiento segtn la reivindicacién 1, caracteri-

zado porque el metal glcaline o8 cesio, =~ = = = = = = = = =

5.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque el metal alcalino es 504i0e = — — = = - = = = -

G- Procediﬁiento sezin la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque el diluyente inerte es un hidrocarburo alifético

de Cadel’la I‘amj.ficada. “““““ - Ep e = ux G e M® En e ew e W W

T.- Procedimiento segtn lg reivindicacidn 1, caracieri-
zado porque el diluyente inerte ec espiritu mineral, = =~ = =
8.- Procedimiento segln la reivindicecién 1, caracteri-
zado porque el diluyente inerte es aceite mineral, ~ = = = =

Q.- Procedimiento segln la reivindicacién 1, caracteri=

zado porague el coadyuvaente de dispersién es oleato de cobre,-

10.~ Procedimiento segdén la reivindicacién 1, caracteri-

zado porque el coadyuvante de dispersidén es diestearaio de

1l.~ Procedimiento seglm la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque la temperaturs se mantiene por encima del punto
de fusi6n del metal alcalino y por debajo del punto de ebu~

1llicién del diluyente inerte, = = = = = = = = =
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12.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracterizado

porque el temafio de particula es de aproximadamente 10 mi-

13.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, caracteri~
He zado porque constituyéndose una dispersidn de sodio, se em-
plea como fuente de sodio libre en la preparacidn de un al-
fincatalizador formado esencialmente por un alcdxido sddico,
un compuesto de sodio alquenilo y un haluro de metal alcali-

no, un metil-n-algquilcarbinol, un haluro de alquilo y una

10. MON00LefiNge = = = = = = = = - - . — . = = - -

14 .~ "PROCEDIHIENTO PARA PREPARAR DISPERSIONES DE LETALES
ALCALINOS", = o o m e oo v o e ot e o e om e o o e o e

Todo sllo conforme se describe y reivindica en la presen-
te memorie que consta de cuarenta y une hojas, foliadas y me-
15. canografiadas por una sola de sus caras y de una ldmina de

dibujos que la ilustra.

BARCELONA, 1§ RGO, 1968
' M. CURELL SUROL

rd e e s
W

nim.
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