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MEMORIA DESCRIPTIVA.

La presente invención se refiere a un procedimiento pa­

ra producir polímeros de hidrocarburos hidrogenados. Rías 

particularmente, la presente invención se refiere a un pro­
cedimiento para producir polímeros de hidrocarburos hidro­

genados por hidrogenacion.de polímeros de hidrocarburos pre 
parados utilizando un catalizador basado en un metal alcali 

no o un hidrocarbilo de metal alcalino. -------------------

Usualmente, los polímeros de hidrocarburos hidrogena­

dos se producen por hidrogenación de los enlaces no satura­

dos de los polímeros de hidrocarburos por medio de las eta 

pas siguientes: Primero, los monómeros que comprenden dio- 

lefinas se polimerizan utilizando un catalizador que puede 

iniciar reacciones de polimerización (el llamado cataliza­

dor de polimerización) para formar un polímero, el catali­

zador se desactiva o elimina añadiendo un inhibidor de po­

limerización, tal como agua y alcohol, al sistema de poli­

merización, se recupera el polímero obtenido, se purifica 

y redisuelve en un solvente adecuado para la hidrogenación, 

si es necesario, y entonces se añade un catalizador de hi­

drogenación a la solución polimerica obtenida, se hace en­

trar en contacto hidrógeno con la solución y se realiza 

una hidrogenación.--------------------- ---------------- --

Como catalizador de hidrogenación de los polímeros se



utiliza un catalizador de metal reducido, tal como níquel 

Raney y Kieselguhr níquel. Sin embargo, cuando se utiliza 

un catalizador heterogéneo de este tipo, son necesarias una 

cantidad relativamente grande de catalizador, una tempera­

tura de reacción elevada de 150 a 200RC o más y una eleva­

da presión de hidrógeno, a fin de obtener altos rendimien­

tos de la reacción de hidrogenación debido a que la solu­

ción polimèrica es muy viscosa. Cuando la hidrogenación de 
los polímeros se conduce a dicha alta temperatura, puede 

provocarse la degradación de las oadenas poliméricas además 

de la hidrogenación y es por ello difícil obtener polímeros 

hidrogenados adecuados para producir artículos de caucho. 

Además, estos catalizadores heterogéneos de hidrogenación 

pueden ser envenenados por impurezas y por ello no son ade­

cuados para la hidrogenación de polímeros, cuya purifica­

ción es difícil. Es también muy difícil eliminar dichos ca­

talizadores heterogénea de los polímeros hidrogenados des­
pués de la hidrogenación. - - - - - - - - - -  --  - - - - -

Es evidente que este proceso complicado y estos cata­

lizadores con bajas actividades son desventajosos para la 
producción industrial de polímeros hidrogenados. - - - - -

Es un propósito de la presente invención, por ello, re­
solver los defectos anteriormente descritos del proceso y 
proporcionar un proceso nuevo y simple para producir polí­

meros de hidrocarburos hidrogenados especialmente adecua­

dos para un proceso industrial. Otro propósito de la pre­

sente invención es proporcionar nuevos polímeros de hidro-
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carburos hidrogenados adecuados para fabricar artículos de 

caucho, particularmente utilizados en condiciones duras. 0- 

tros objetos adicionales de la presente invención se harán 

evidentes para los entendidos en la materia al considerar 

la exposición siguiente: - - - ----- ---------------------

La presente invención proporciona un pro cedí ¡¡liento pa­

ra producir polímeros de hidrocarburos hidrogenados que com 
prende las etapas de:-

(a) polimerizar o copolimerizar una 1,3-didefina con­

jugada o copolimerizar 1,3-diolefina conjugada con hidrocar 

buró aromático vinilsubstituído en una atmósfera inerte y 

en un solvente inerte utilizando un catalizador basado en 

un metal alcalino o un hidrocarbilo de metal alcalino para 

formar una solución polimárica "viva", -------------------

(b) eliminar ios monómeros no polimerizados de la solu­

ción polimárica "viva" resultante,------------------ - -

(c) mezclar homogéneamente por lo menos un compuesto

orgánico de níquel o cobalto soluble en dicho solvente iner 

te con dicha solución, y — --------------------------------

(d) hacer entrar en contacto la mezcla resultante con

hidrógeno para efectuar la hidrogenación catalítica de los 

enlaces no saturados de dicho polímero "vivo". ------- ---

Según la presente invención, se ha hecho posible produ­

cir polímeros de hidrocarburos hidrogenados por medio de un



procedimiento muy simple que no se habían obtenido nunca. 

Además, un catalizador de polimerización que ha sido utili­

zado para polimerizar monómeros puede utilizarse de nuevo 

a fin de formar un catalizador de hidrogenación y por ello 

se ha hecho posible producir polímeros de hidrocarburos hi­

drogenados ventajosamente en un proceso industrial. - - - -

Se ha hallado también que el peso molecular de los po­

límeros de hidrocarburos hidrogenados preparados por el pro 

cedimiento de la presente invención, especialmente prepara­

dos po.r el catalizador de polimerización de litio alquilo, 
es mayor que el del polímero antes de la hidrogenación. ---

Se ha demostrado además que el catalizador de hidroge­
nación utilizado en el procedimiento de la presente inven­

ción es muy activo y.puede realizar la hidrogenación selec­

tiva de enlaces olefínicamente no saturados de un polímero 

en una solución viscosa y bajo condiciones suaves de reac­

ción. -----------------------------------------------------

Según la presente invención, los polímeros de hidrocar­

buros hidrogenados pueden producirse ventajosamente en un 

proceso industrial a partir de polímeros "vivos" preparados 

utilizando un catalizador basado en un metal alcalino o en 
un hidrocarbilo de metal alcalino. El metal alcalino incluye 

litio, sodio, potasio y similares. La solución de polímero 

"vivo" según esta memoria es la solución de.un polímero pre­

parado utilizando un catalizador basado en un metal alcali­

no o un hidrocarbilo de metal alcalino, al que no se añaden
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inhibidores de-polimerización tales como agua y alcohol.

Los polímeros "vivos" se preparan preferentemente por poli­

merización o copolimerización de 1,3-diolefina conjugada, 

o copolimerización de 1,3-diolefina conjugada con hidrocar­

buro aromático vinilsubstituído, Puede utilizarse cualquier 
método conocido para polimerizar o copolimerizar los monó- 

meros mencionados anteriormente utilizando un catalizador 

basado en un metal alcalino o un hidrocarbilo de metal alca 

lino. Los ejemplos incluyen un procedimiento para polimeri­

zar o copolimerizar los monómeros utilizando un metal alca 
lino, un alquilo de metal alcalino o un complejo de metal 

alcalino-hidrocarburo aromático polinucleico, un procedi­
miento para copolimerizar los monómeros utilizando un litio 

alquilo juntamente con aleatorizadores tales como un éter, 

un tioéter, una amina terciaria, un aloolato de metal alca 

lino y un frenolato de metal alcalino, un procedimiento pa­

ra copolimerizar los monómeros utilizando un litio alquilo 

introduciendo los monómeros en el sistema de polimerización 

a un régimen inferior que el régimen normal de polimeriza­

ción y un procedimiento para polimerizar o copolimerizar 

los monómeros en presencia de un producto de reacción de so 

dio, arilhaluro y defina, que es el llamado alfincataliza 

dor. Entre ellos, se utiliza preferentemente el procedinúen 

to para polimerizar los monómeros que comprende 1,3-diole 

fina conjugada utilizando un catalizador basado en litio 

alquilo, es el utilizado preferentemente. Los ejemplos de 

litio alquilo incluyen n-propil-litio, n-butil-litio, sec- 

-butil-litio, ter-butil-litio, isobutil-litio, n-pentil-li



tio, fenil-litio y similares. Las 1,3-diolefinas conjugadas 

a polimerizar o copolimerizar son, por ejemplo, butadieno, 

isopreno, piperileno y similares. Los hidrocarburos aromá­

ticos vinilsubstituídos que pueden copolimerizarse con las 

1,3-diolefinas conjugadas descritas anteriormente son, por 

ejemplo, estireno, 3-viniltolueno, 4-etilestireno, 1-vinil 

naftaleno, 2-vinilnaftaleno, 4-viniltolueno y similares. -

Como es conocido para- los entendidos en la materia, la 

cantidad del catalizador de polimerización, la temperatura, 

10. la presión o el solvente inerte utilizado para la polimeri

zación, la relación de los monómeros respecto al solvente 

inerte, etc., deben elegirse según el catalizador utiliza­

do y los monómeros a polimerizar. - - - - - -  --------- -

Según la presente invención, después de que un compues- 

15. to orgánico de níquel o cobalto soluble en un solvente iner 

te se. mezcla homogéneamente con una solución viscosa del 

polímero "vivo" que se ha preparado utilizando un cataliza - 

dor basado en un metal alcalino o un hidrocarbilo de metal 

alcalino, se hace entrar en contacto hidrógeno con la solu- 

20. ción polimérica para hidrogenar Los enlaces no saturados

del polímero y entonces pueden obtenerse fácilmente los po­

límeros de hidrocarburos hidrogenados. ----- --- ----- ---

El compuesto orgánico de níquel o cobalto dé esta-memo­

ria incluye también un compuesto orgánico, parcialmente re- 

25. ducido, de níquel o cobalto, soluble en un solvente inerte.

Después de que se ha mezclado un compuesto orgánico de
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níquel'o cobalto con la solución de polímero "vivo" prepa­

rada por polimerización o c o polimeri zaci ón, puede añadirse 

también a la solución, si es necesario, un agente reductor 

tal como un compuesto organometálico de litio, magnesio y 

-aluminio. - - --------------------------------------------

Cuando el compuesto orgánico soluble de níquel o cobal­

to se. mezcla con la solución de polímero "vivo" es reduci­
do por el metal alcalino o el hidrocarbilo de metal alcali­

no que existe al final o alrededor del polímero "vivo" p^- 

ra formar un catalizador de hidrogenadón. 31 catalizador 

de hidrogenación recién formado es soluble en la solución 

polimèrica a hidrogenar y por ello el polímero, el catali­
zador y el hidrógeno pueden-entrar en contacto uno con o- 

tro con la máxima.homogeneidad y entonces la reacción de 

hidrogenad ón tiene lugar rápidamente bajo condiciones de 
reacción suaves, tales como temperatura ambiente y presión 

atmosfèrica de hidrógeno. Cuando un compuesto orgánico de 

níquel o cobalto insoluble en la solución polimerica a hi­

drogenar se mezcla con la solución polimerica, no reaccio­
na completamente con el metal alcalino o el hidrocarbilo 

de metal alcalino y por ello la hidrogenad ón no tiene lu­

gar. frecuentemente con el régimen deseable. -------------

*' '* Como solvente inerte, puede hacerse uso de un solvente 

que ni desactive el catalizador de polimerización basado 

en un metal alcalino o un hidrocarbilo de metal alcalino 

ni desactive el catalizador de hidrogenación recién fori.Ga­

do. Los solventes inertes incluyen un hidrocarburo satura-



do, un hidrocarburo aromático, un hidrocarburo aromático hi 

drogenado y similares. Entre ellos, se utilizan preferente­

mente un hidrocarburo saturado, un hidrocarburo aromático 

y un hidrocarburo hidroaromático. los ejemplos del solven­

te inerte incluyen hexano, heptano, octano, benceno, tolue 
no, xileno, ciclohexano, metilciclohexano, decalino, tetra 

lin y similares.-----------------------------------------

Como compuesto orgánico de níquel o cobalto que es so­

luble en el solvente inerte, se utilizan preferentemente 

los compuestos orgánicos cuyos radicales orgánicos están fi 

jados al metal a través de oxígeno. Entre estos, uno de los 

compuestos preferibles es un carboxilato metálico que tiene 

la formula (RCCO)^H, en donde M es un metal elegido del gru 
po compuesto por níquel y cobalto, R es un radical hidrocar 
buró que tiene de 1 a 50 átomos de carbono, preferentemente 
de 5 a 30 átomos de carbono y n es una valencia de M. Es­

tos carboxilatos metálicos incluyen sales de níquel y.co­

balto de ácido alifático hidrocarburo, ácido aromático hi­

drocarburo y ácido cicloalifático hidrocarburo. Los ejem­

plos de ácidos alifáticos hidrocarburo incluyen un ácido 

hexanoico, un ácido heptanoico, un ácido octanoico, un áci­

do nonanoioo, un ácido decanoico, un ácido dodecanoico, un 

ácido mirística, un ácido palmítico, un ácido esteárico, un 

ácido dodecanoico, un ácido oleico, un ácido linoléico, un 

ácido rodínico y similares. Los ejemplos de ácidos aromáti­

cos hidrocarburo incluyen ácido benzoico y ácidos aromáti­

cos alquilsubstituídos en los que el alquilo tiene de 1 a 

20 átomos de carbono. Estos incluyen ácidos t-butilo,2-etil
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hexil-, dodecil- y nonilbenzoico y similares. Los ejemplos 

de ácidos cicloalifáticos incluyen ácido naftánico, ácido 

ciclohexilcarboxílico, ácido de. resina tipo abiático y si­

milares. Pueden utilizarse los jabones metálicos que se ha­

llan en el mercado, tales como sales de ácido naftánico, 

sales de ácido rosínioo, sales de ácido linoneico, sales de 

ácido oleico, sales de ácido esteárico y sales de aceite de 
r e s i n a . ----------------------------- --------------------

Otros compuestos orgánicos preferibles son los compues- 
10. tos quelato metálicos, en los que los grupos quelatantes es 

tán fijados a níquel o cobalto a través de un par de dos á- 

tomos de oxígeno. Como grupos quelatantes, pueden utilizar­

se beta-cetonas-, ácidos alfa-hidroxicarboxílicos, ácidos 

beta-hidroxicarboxílicos y compuestos beta-hidroxicarboni- 

15. lo. Los ejemplos de las beta-cetonas incluyen acetilaceto^ 

na, 1,3-hexanodiona, 3,5-nonandiona, acetoacetatometílico, 

aoetoacetato etílico y similares. Los ejemplos de los áci­

dos alfa-hidroxicarboxílicos. incluyen ácido láctico, ácido 

glicálico, ácido alfa-hidroxifenilacático, ácido alí'a-hidro_ 
20. xi-alfa-fenilacético, ácido alfa-hidroxiciclohexilacetico 

y similares. Los ejemplos de los ácidos beta-hidroxicarbo 

xílioos incluyen ácido salicílico, ácido salicílico alquil 

substituido y similares. Los ejemplos de los compuestos be 

ta-hidroxicarbonilo incluyen salicilaldehido, o-hidroxiace 

25. tofenona y similares. Los ejemplos de los compuestos quela 

to metálicos que tienen los grupos quelatantes descritos 

anteriormente incluyen bis(acetilacetona)níquel, tris(ace-



tilacetona)cobalto, bis(etilacetoacetato)níquel, bis(atila 

cetoacetato)cobalto, bis(ácido 3 ,5-diisopropilsalicílico)- 

-níquel, bis(salicilaldehido)níquel, bis(salicilaldehido) - 
-cobalto y similares. —  - - - --------------- ,---------

La cantidad del compuesto orgánico de níquel, o cobalto 
mezclado con la solución de polímero "vivo" a hidrogenar 

puede variar ampliamente, pero es necesario por lo menos 

0,1 mmol por litro de la solución debido a que el catali­

zador de alta actividad no se forma cuando la concentración 

no alcanza 0,1 mmol por litro. La relación molar del com­

puesto orgánico de níquel o cobalto respecto al cataliza-. 

dor que se ha utilizado para preparar la solución de poli- . 

mero "vivo" es 1:0,5 a 1:10, preferentemente 1:1 a 1:8 pa­

ra obtener el catalizador activo de hidrogenación. -------

Cuando se utiliza, por ejemplo, litio alquilo como ca­

talizador de polimerización, puede obtenerse un polímero 
"vivo" que tiene un alto peso molecular con una cantidad 

extremadamente pequeña del catalizador de polimerización 

de litio alquilo. En este caso, a fin de que la relación 

molar del compuesto orgánico respecto al catalizador de 

polimerización quede en el orden definido anteriormente, 
la concentración del compuesto orgánico de níquel o cobal­

to no alcanza la cantidad necesaria definida anteriormen­

te de 0,1 mmol por litro de la solución de polímero "vivo" 

a hidrogenar. Es decir, a fin de efectuar satisfactoria­

mente la hidrogenación, es necesario proporcionar un su­

plemento a la cantidad insuficiente del catalizador de po-
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limerización y para.este fin el compuesto orgánico se ha re­

ducido previamente de forma parcial antea de introducir el 
compuesto orgánico en la solución de polímero "vivo", ^sí, 

resultará evidente para los entendidos en la materia que se 

5. deberá utilizar más de 0,1 mmol de compuesto orgánico par­

cialmente reducido de níquel o cobalto. ----------- - -----

- Alternativamente, se mezcla con la solución de polímero 

"vivo" más de 0,1 mmol da compuesto orgánico de níquel o co­

balto y entonces se le añade un agente reductor en una can- 

10. tidad suficiente para dar el suplemento a la cantidad insu­

ficiente del catalizador de polimerización.---------------

En estos procesos, la relación molar del compuesto or­

gánico de níquel o cobalto respecto a la suma del cataliza­

dor que se ha utilizado para preparar el polímero "vivo" y 

15. el agente reductor utilizado para reducir el compuesto orgá­

nico de níquel o cobalto parcialmente o el agente reductor 

añadido a la solución de polímero "vivo" para completarla 

después de añadido el compuesto orgánico de níquel o cobal­

to, que no se ha reducido parcialmente, es preferentemente 
20. de 1:1 a 1:8. !--------------- .------------------------------

Como es deseable que el compuesto orgánico parcialmente 

reducido de níquel o cobalto sea también soluble en un sol­

vente inerte, el compuesto orgánico reducido a tal grado que 

precipita el metal, no se incluye en la presente invención 

25* debido a que se hace insoluble. Los productos de reacción 

- solubles en un solvente inerte obtenido por reducción de un



compuesto orgánico de níquel o cobalto por medio de un com­

puesto organometálico o un hidruro del metal del Grupo 1,

2 ó 3 de la Tabla Periódica pueden utilizarse como catali­

zador de hidrogenación, pero resultará evidente para los 

entendidos en la materia que el compuesto orgánico utiliza­

do en la presente invención no se halla reducido necesaria­

mente a tal grado que el compuesto orgánico reducido pueda 

utilizarse solamente como catalizador de hidrogenación. Es 
decir, el compuesto orgánico, incluso si se ha reducido só­

lo parcialmente, se reduce adicionalmente por medio del me­
tal alcalino o un hidrocarbilo de metal alcalino para for­
mar un catalizador activo de hidrogenación cuando se mez-- 

cla con la solución de polímero "vivo" en la que permanece 

aun el catalizador de polimerización. En este proceso exis­

te la ventaja industrial de la presente invención. Por me­

dio de este proceso, puede reducirse la cantidad del agen­

te reductor a utilizar en comparación con el caso en que 

el compuesto orgánico se reduce a un grado tal que el com­

puesto orgánico reducido puede utilizarse como un cataliza­

dor de hidrogenación, y mezclarse entonces con la solución 

polimórica. Resultará evidente para los entendidos en la 
materia que tales méritos ventajosos pueden obtenerse sólo 

cuando se preparan polímeros de hidrocarburos hidrogenados 

a partir de polímeros de hidrocarburos polimerizados utili­
zando un catalizador basado en un metal alcalino o un hi­

drocarbilo de metal alcalino. Es decir, el mérito de la pre 

sente Invención es reutilizar.un metal alcalino o un hidro­

carbilo de metal alcalino que se ha utilizado para 3a poli-
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merización a fin de preparar un catalizador de hidrogena- 

ción. No puede deducirse de la técnica anterior que el ca­

talizador activo de hidrogenadón pueda obtenerse por medio 

de tal proceso. Además, cuando se mezcla un compuesto orgá­

nico de níquel o cobalto con la solución de polímero "vivo" 
después de que se han añadido inhibidores de polimerización 
tales como alcohol y agua a la solución, no pueden obtener­

se nunca los efectos ventajosos de la presente invención. -

Según la presente invención puede obtenerse el polímero 

de hidrocarburo hidrogenado que tiene un mayor peso molecu­
lar en comparación con el polímero de hidrocarburo antes 

de la hidrogenadón. Este es uno de los méritos de la pre­

sente invención y se obtiene especialmente cuando se utili­

za el catalizador de litio alquilo para polimerizar monóme- 

ros que comprenden 1,3-didefinas conjugadas. En el caso en 

que se mezcla un compuesto orgánico de níquel o cobalto con 

la solución de polímero "vivo" después de que se ha añadido 

el inhibidor de polimerización a la solución, no se observa 

el aumento del peso molecular. Estos hechos indican que el 

procedimiento de la presente invención es complicado y no 
se trata de un simple proceso de hidrogenación.------- -

Como agente reductor que se utiliza para reducir el com 
puesto orgánico de níquel o cobalto parcialmente para for­
mar una mezcla de reacción soluble en un solvente inerte, 

25. puede utilizarse un compuesto organometálico o un hidruro

del metal del Grupo 1,. 2 ó 3 de la Tabla Periódica. Los com 

puestos organometálicos que tienen la forma en don­

de M' es un metal elegido del grupo compuesto por litio,
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magnesio y aluminio, R' se elige del grupo compuesto por un 

radical hidrocarburo que tiene de 1 a 12 átomos de carbono, 

hidrógeno y un radical alcoxi que tiene de 1 a 12*átomos de 

carbono y n' es la valencia de M', son los que se utilizan r 

preferentemente. ----------------------

El radical hidrocarburo incluye un grupo alquilo, arilo, 
alcarilo, aralquilo y cicloalifático. Los ejemplos.de tales 
radicales incluyen radicales metilo, etilo, n-propilo, i-pro 
pilo, n-butilo, i-butilo, sec-butilo, t-butilo, pentilo, he 
xilo, heptilo, octilo, nonilo, decilo, dodeoilo, fañilo,ben 
oilo, tolilo, ciclopéntilo, ciclohexllo, ciclohexenilo y 

naftilo. El grupo combinado al oxígeno en el radical alcoxi 

tiene también los mismos ejemplos descritos anteriormente.-

Los ejemplos de dichos compuestos organometálicos inclu­

yen etil-litio, n-propil-litio, n-butil-litio, i-butil-lltio 

sec-butil-litio, t-butil-litio, n-pentil-litio, fenil-litio, 

dietilmagnesio, di-n-propilmagnesio, di-n-butilmagnesio,dife 

nilmagnesio, trietilaluminio, tri-n-propilaluminio, trliso 

propilaluminio, tri-n-butilaluminio, triisobutilaluminio, 
triamilaluminio, trihexilaluminio, trioctilaluminlo, trido^ 
decilaluminio, dietilisobutilaluminio, dietilootilaluminio, 

triciclohexilaluminio, trifenilaluminio, hidruro de diodecil 
aluminio, hidruro de diisobutilaluminio, metóxido de dietil 

aluminio, butóxido de dibutilaluminio y sus mezclas. Entre 
éstos, el utilizado más preferentemente es un trialquilalu 

minio, ¿demás de los compuestos mencionados anteriormente 

pueden utilizarse los compuestos organometálicos y los hi- 

druros metálicos que tienen dos tipos de metales tales como



10.

15.
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25.

el tetrabutilo de litio y aluminio, el hidruro de litio y 

aluminio' y el hidruro de sodio y boro. - -- ------------

Se prefiere eliminar los monómeros no polimerizados de 
la solución de polímero "vivo" preparado utilizando un ca­

talizador basado en un metal alcalino o un hidrocarbilo de 

metal alcalino antes de que se mezcle con la solución de po 

limero un compuesto orgánico de níquel o cobalto, debido a 

que tiene cierta tendencia a impedir la formación de un ca­

talizador activo de hidrogenación. Además, es preferible 

disminuir la viscosidad de la solución polimóricá añadien­

do un solvente inerte que pueda disolver el polímero a hi­

drogenar hasta que pueda obtenerse el contacto suficiente 
gas-líquido en un reactor adecuado para la hidrogenación.

La temperatura de hidrogenación y la presión del hidrógeno 

pueden variar ampliamente-. Cuando la hidrogenación se rea­

liza a una temperatura de OS a 1202c y una presión de hidr<ó 

geno de menos de 50 atm, preferentemente de menos de 10 atm 

pueden* hidrogenarse selectivamente los enlaces olefínicamen 

te no saturados del polímero. Además, cuando se utilizan 

una temperatura.-: de más de 120SC y una presión de hidrógeno 

de más de 50 atm, pueden hidrogenarse también núcleos aroma 

ticos del.polímero. Es uno de los méritos de la presente in 

vención que el polímero en solución viscosa pueda hidroge­

narse selectivamente con alta actividad. --------- - —  -

Sin embargo, los enlaces olefínicamente no saturados 
del polímero pueden hidrogenarse completamente en un corto 

período de.tiempo bajo condiciones suaves talos como tempe­

ratura ambiente y una presión atmosférica de hidrógeno y
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por ello el procedimiento de la presente invención es adecua­
do para hidrogenar selectivamente enlaces olefínicamente no 

saturados de polímeros.-------------------------------------

Después de la hidrogenación, se realiza fácilmente la eli­
minación de solvente y catalizadores de los polímeros hidroge­
nados añadiendo un solvente polar tal como acetona y alcohol 
a las mezclas de reacción y precipitando los polímeros o ver­
tiendo los productos de reacción en vapor de agua o en agua 
caliente y eliminando el solvente por destilación azeotrópica.

En estos procesos, los catalizadores se descomponen y la 
parte principal de ellos se elimina de los polímeros, pero la 
eliminación más eficaz de los catalizadores se alcanza hacien­
do entrar en contacto la mezcla de reacción con solvente polar 
o agua que contenga una pequeña cantidad de ácido. ------- -

Según la presente invención, pueden hidrogenarse fácilmen­
te polímeros de alta viscosidad Mooney incluso superior a 40 

bajo las condiciones suaves en las que no tienen lugar reac­
ciones secundarias tales como degradación térmica o gelación, 
y así los polímeros obtenidos no tienen propiedades inferio­

res como resultado de la disminución del peso molecular o la 
gelificación. Por ejemplo, los copolímeros al azar de estire 
no-butadieno vulcanizados e hidrogenados preparados por el 

procedimiento de la presente invención tienen alta resisten­
cia a la tracción, alta resiliencía, alta resistencia térmica 

y estas tres propiedades deseables están armonizadas. Más par 
ticularmente, los copolímeros al azar de estireno-butadieno 
hidrogenados tienen excelentes propiedades tales como gran du 
reza, elevado módulo del 300% y una resistencia a la tracción 
extremadamente elevada en el estado no vulcanizado que no pue-- 
de obtenerse nunca a partir de los cauchos utilizados común-



menta. Además, los copolímeros de es tireno-butadieno hidroge­
nados pueden.mezclarse con una gran cantidad de aceite de tra­
tamiento y el caucho extendido en aceite obtenido tiene una al 
ta resistencia a la tracción en el estado no vulcanizado y pue 

de también mezclarse con cargas inorgánicas de refuerzo y la 

composición de tipo caucho obtenida tiene una elevada resisten 
cia a la tracción que no puede obtenerse sin vulcanización en 

el caso de los cauchos utilizados comúnmente. SI polibutadieno 
hidrogenado obtenido por medio del procedimiento de la inven­
ción tiene una resistencia mejorada cuando están sin vulcani­
zar, capacidad de fluencia en frío mejorada y otras. El poli- 

butadieno hidrogenado adecuado para la fabricación de artícu­
los de caucho puede obtenerse cuando se hidrogena una pequeña 

cantidad de.unidades butadiónicas del polibutadieno. El poli- 

butadieno hidrogenado que tiene un grado de hidrogenación me­
nor del 20% se utiliza preferentemente en la fabricación de ar 
tículos de caucho. El polibutadieno hidrogenado que tiene un 
grado de hidrogenación de menos del 10% se utiliza más prefe­
rentemente debido a sus buenas propiedades de tratabilidad. A 
fin de preparar dicho polibutadieno hidrogenado, se utiliza 
ventajosamente el procedimiento de la presente invención. - -

Estos polímeros hidrogenados de la presente invención 
pueden tratarse mediante laminadoras o por extrusión. Además, 
estos polímeros hidrogenados pueden utilizarse mezclándolos 
con cauchos comunes y se endurecen fácilmente por medio del 
proceso convencional y pueden aplicarse a la producción de ar­
tículos de caucho.--------------- --------------------------

La invención se ilustra con mayor detalle en los ejem­

plos siguientes que no están destinados, sin embargo, a limi­

tarla indebidamente.



Ejemplo 1

En un autoolave de vidrio, se colocaron 10 mi de 
butadieno líquido, n-butll-litlo y tetrahidrofurano en adío 
el ns 3 de la siguiente Tabla 1 y después de haber añadido 
tolueno a las mezclas obtenidas hasta que el volumen total 
ae hizo de 50 mi, se redujo el interior del autoclave al 
vacío y el autoclave se selló. Entonces se realizó la poli­
merización a 4-OSC bajo agitación. Se utilizó tetrahidrofura­
no en el nS 3 a fin de obtener polibutadleno con un alto con­
tenido de vlnllo. Despuós de 5 horas, se eliminó el butadieno 
no pollmerizado reduciendo la presión del interior del auto­
clave, el compuesto orgánico de níquel o cobalto se mezcló a 
30RC con la solución de polímero "vivo" obtenido, una presión 
atmosférica de hidrógeno se hizo entrar en contacto con la 
solución y entonces se realizó la hldrogenación a 30*0 bajo 
agitación. Se midió continuamente la cantidad de hidrógeno 
absorbido por medio de una bureta de gases. La cantidad de 
n-butil-litio y tetrahidrofurano utilizada en la polimeriza­
ción, la cantidad del compuesto orgánico de níquel o cobaUD 
mezclada con la solución de polímero "vivo" y la cantidad de 
hidrógeno absorbido en 1 hora se ilustran en la siguiente 
Tabla 1. - - - - - - - - - - - - - - ------------



Tabla 1

No.
n-butil-litio

(mmol) (mmol)
Compuesto orgánico 
de níquel o cobal­
to (mmol)

Cantidad de 
hidrógeno 
absorbido 

(mi)

1. 1,5 ** naftenato de níquel 466
2. 1,5 - bis(acetilacetona) 

níquel 545
3* 1,0 2 ,0 id. 624
4* 1,5 — naftenato de cobalto 220

Despuós de 1 hora el contacto del hidrógeno con la 
solución de polímero se paró y se añadió acetona que conte­
nía una pequeña cantidad de ácido clorhídrico a la solución 
de polímero bago agitación, despuÓs de lo cual las mezclas 

.¡2. obtenidas se mezclaron con metanol para precipitar el polí­
mero hidrogenado* DespuÓs del secado bajo una presión redu­
cida se obtuvo polibutadieno hidrogenado blanco y de tipo 
cauoho* El espectro de infrarrojos de este polímero presentó 
puntas a 721 cm*"'* y 1380 cm*^ atribuidas a -(CHg)^-* y -CH^

20* de unidades butadiónioas hidrogenadas, respectivamente. - - -

Ejemplo 2

En el mismo autoclave que el utilizado en el Ejem­
plo 1 se colocaron 10 mi de butadieno liquido, 2 mi de esti- 
reno y 3 mmol de tetrahidrofurano en el na 2 sólo de la si-
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guíente Tabla 2 y después se añadid tolueno a la mezcla obte­
nida hasta que el volumen total se hizo de ,50 mlt ae redujo 
el interior del autoclave al vacío y el autoclave se selló* 
Entonces se realizó una polimerización a 40BC bajo agitación.

5. Se utilizó tetrahidrofurano en el nS 2 a fin de obtener oo-
polgmero de estireno-butadieno al azar. Después de 5 horas 
se mezclaron a 80^0 0 ,5 mmol de naftenato de níquel con la 
solución de polímero "vivo" obtenido, se hizo entrar en con­
tacto presión atmosférica de hidrógeno con la solución y

10. entonces se realizó la hidrogenación a 3030 bajo agitación.
La cantidad de hidrógeno absorbido se midió continuamente 
por medio de una bureta de gases. La conversión de estireno 
ae comprobó por muestreo después de 5 horas del principio 
de la polimerización y era del 100% . --------------------- --

15. La cantidad de hidrógeno absorbida en 1 hora se
indica en la siguiente Tabla 2. -

Tabla 2

No. Tetrahidrofurano Cantidad de
hidrógeno
absorbido

20. _______________________ (mi)

1. no 680
2. sí 396



Una hora después del principio da la.hidrogenación, 
las mezclas obtenidas se trataron de la misma manera que se 
ilustra en el Ejemplo 1. El copolimero en bloque de estire- 
no-butadieno hidrogenado y el copolimero al ázar dé estire- 
no-butadieno hidrogenado se obtuvieron en los nos. 1 y 2, 
respectivamente* El espectro de infrarrojos del polímero 
obtenido del n& 2, presenté puntas a 721 cm"^ y 1380 om**̂
atribuidas a -(OH ).- y CU - de unidades butadiénicas hi-

2 ^ 1 -1drogenadas, respectivamente, puntas a 967 cm"' y 910 cm '
atribuidas a una configuración trans-1,4 y radical vinilo
de unidad butadiénioa, respectivamente, y puntas a 699 cm"!
a 757 cm**̂  atribuidas a radical fenilo de unidad estiránica.-

E^emulo 3

En el mismo autoclave utilizado en el Ejemplo 1, 
se colocaron 10 mi de butadieno liquido o mezclas de 10 

mi de butadieno liquido y 2 mi de estireno y 1,5 mmol de 
n-butil-litio y después de que se ahadió tolueno a las mez­
clas obtenidas hasta que el volumen total se hizo de 50 mi, 
el interior del autoclave se redujo al vacio y el autoclave 
se selló* Entonces se realizó la polimerización a 4020 ba­
jo agitación* Después de 5 horas, se mezclaron a 802C, 0,5 
mmol de un compuesto orgánico de níquel o cobalto con la 
solución de polímero "vivo" obtenido, se hizo entrar en con­
tacto presión atmosférica de hidrógeno con la solución y en-
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5.

toncos se realizó la hidrogenaclón a 30ce bajo agitación. 
Tal cantidad de hidrógeno absorbido se midió continuamente 
por medio de una bureta de gases. La conversión de estireno 
se comprobó por maestreo 5 horas despuÓs del principio de 
la polimerización y fue de 100%. - - —  _ _ _________-

La cantidad de hidrógeno absorbido en 1 hora se 
indica en la siguiente Tabla 3 * * - - - - - - - - - - - - -

Tabla 3

No. Polimerización Compuesto orgánico de ní­
quel o cobalto Cantidad de hi 

drógeno absor­
bido (mi)

1. butadieno octanoato de cobalto 807
2. id. bis (ácido salicilico 

3,5-diisopropílico)ní 
quel **

136

3* id. bis(etilacetoacetato) 
níquel 283

4. butadieno/estireno octanoato de níquel 92
5. id. octanoato de cobalto 1518

Ejemplo 4

20. En el mismo reactor que el utilizado en el Ejem­
plo 1, se colocaron 10 mi de butadieno liquido y 1 mmol de 
n-butil-litio y despuós se añadió tolueno a la mezcla obte­
nida hasta que el volumen total se hizo de 50 mi, se redujo
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10.

el interior del autoclave al vacio y se selló el autoclave. 
Entonces se realizó la polimerización a 40SC bago agitación. 
Despuós de 5 horas, se eliminó el butadieno no polimerizado 
por reducción de la presión del interior del autoclave, y 
se mezclaron 0 ,3  inmol de naftenato de níquel parcialmente 
reducido por trietilalumihio en presencia de 1,7-octadieno 
con la solución de polímero "vivo" obtenido. Entonces se 
realizó la hidrogenación a 30se bago agitación. Se midió 
continuamente la cantidad de hidrógeno absorbido por medio 
de una bureta de gases. - - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  -

La cantidad de hidrógeno absorbido en 1 horas se 
ilustra en la siguiente Tabla 4. ------- —  --------- - -

Tabla 4

No. Al/Ni (relación molar) Cantidad de hidrógeno absor
bido (mi) "

15. 1. 0,375 440
2. 0,75 1280

3+ 2,0 1455
4. 3,0 1032

Elemulo 5

20. Se realizó la misma polimerización que la indica­
da en el Egampio 4. Despuós de 5 horas, se eliminó butadie-



no no polimerizado de la soluoión de polímero "vivo" obte­
nida reduciendo la presión <&1 interior del autoclave, ae mez 
ciaron 0 ,3 mmol de naftenato de níquel con la solución a 
80SC, entonces ae añadió trietilaluminio, ae hizo entrar en 
contacto con hidrogeno a presión atmoafórioa y la hidrogena 
ción se realizó a 30^0 bajo agitación. La cantidad de hidro­
geno absorbida se medía continuamente por medio de una bure­
ta de gaaea* - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

La cantidad de hidrogeno absorbido en 1 hora se 
indica en la siguiente Tabla 5, - - -  - -  - -  - -  - -  - -  -

Tabla 5

No. Al/Nl(relación molar) Cantidad de hidrógeno 
absorbido (mi)

1. 0,25 460
2. 0,50 529
3* 1,0 753
4. 2,0 859
5. 3,0 44

Cuando se prepara el catalizador de hidrogenación 
por medio de reducción de naftenato de níquel con trletila- 
luminio, el catalizador con la actividad más elevada puede 
obtenerse cuando la relación molar de aluminio a níquel es



3. Por ello, los ejemplos 4 y 5 indican que puede reducirse 
la cantidad de agente reductor segán la presente invención 
cuando se prepara el catalizador de hidrogenación* - —  -

Ejemplo 6

En un autoclave agitado mecánicamente, se coloca­
ron 34,66 mol de butadieno líquido, 6,00 mol de estireno,
10 kg de n-hexano, 122 mmol de n-butil-litio y 122 mmol de 
tetrahidroíurano y se realizó la polimerización a 70*0 du­
rante 4 horas bajo agitación* La conversión de estireno se 
controló por maestreo y fue de 100%, Despuás de 4 horas, 
se redujo la presión del interior del autoclave y se reem­
plazó por hidrógeno* Se mezclaron con la solución de polí­
mero obtenido 5 kg de tolueno y 41 mmol de naftenato de ní­
quel* Entonces se realizó la hidrogenación de unidades de 
butadieno a 60RC bajo 2 kg/cm^ de presión de hidrógeno. Des­
puás de 20 minutos, se obtuvo el copolímero al azar de esti- 
reno-butadieno hidrogenado* El grado de hidrogenación basado 
en el valor teórico del 100% para el polímero completamente 
hidrogenado fue de 16,7%* - —  - --------------- - - - - -

Ejemplo 7

En un autoclave agitado mecánicamente, se coloca­
ron 34,66 mol de butadieno líquido, 6,00 mol de estireno,
10 kg de n-hexano, 24,4 mmol de n-butil-litio y 24,4 mmol 
de tetrahldrofurano, y se realizó la polimerización a 40 RC



durante 9 horas bajo agitación* La conversión de eetireno 
se controló por maestreo y fue de 100%* Despuós de 9 horas, 
la presión del interior del autoclave se redujo y se reem­
plazó por hidrógeno* - - —  -

Entonces, el naftenato de níquel parcialmente re­
ducido, que se había preparado por reacción de 68 mmol de 
naftenato de níquel con 113,6 mmol de trletilaluminio en 
presencia de 68 mmol de 1,7-octadieno en 1 ,3 1 de tolueno 
durante 10 minutos, se mezcló con la solución de polímero 
obtenido y se realizó la hidrogenación de unidades de bu­
tadieno a 60RC bajo una presión de hidrógeno de 2 kg/cm^. 
Despuós de 65 minutos, se obtuvo el copolímero al ázar de 
estlreno-butadieno hidrogenado* El grado de hidrogenación 
fue del 75%. ----------------------------------------------

La microestructura del polímero obtenido antes 
de la hidrogenación se ilustra en la siguiente Tabla 6, 
que se determinó por medio del espectro de infrarrojos. -

Tabla 6

Contenido de
en peso

estireno 25,0
cis-1,4 22,5
trans-1,4 31,3
vinilo 46,2



El peso molecular del polímero obtenido fue de 
2,33 x 10 antes de la hidrogenación y 4 ,66 x 10 después 
de la hidrogenación, respectivamente, los cuales se determi­
naron por medio de la presión osmótica de la solución de 

^  polímero en tolueno a 37^0. - - - —  - - - - - -  —  - - -

Este hecho indica que el procedimiento de la in­
vención no es un simple proceso de hidrogenación# - - - - -

Ejemplo 8

En un autoclave agitado mecánicamente, se coloca- 
-{0# ron butadieno líquido, estireno, n-hexano, n-butil-litio y

ter-butóxido de potasio. La relación volumétrica da monóme- 
ros totales a n-hexano era de 1 :4 y la relación molar de 
n-butil-litio/ter-butóxido de potasio/monómeros totales era 
de 0 ,7/0,07/1.000. Entonces se realizó la polimerización a 

15. 4oac durante 9 horas. La conversión de estireno fue 100% y
el contenido de estireno en el copolímero al ázar de estl- 
reno-butadieno obtenido, medido por medio del espectro de 
infrarrojos, ihe de 24,3% en peso. Después de 9 horas, se 
tomó 1 1 de la solución de polímero "vivo" obtenida y se 

20. dispuso en un reactor de vidrio para la hidrogenación mez­
clándose con la solución 3 mmol de bis(acetilacetona)níquel 
parcialmente reducido, que se había preparado por reacción 
de 3 mmol de bis(acetilacetona)niquel con 6 mmol de trietila- 
luminio en presencia de 3 mmol de 1,7*-octadieno y tolueno a 

25. temperatura ambiente durante 10 minutos y entonces se reali­
zó la hidrogenación a temperatura ambiente y bajo presión
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atmosférica de hidrógeno. -------— --------- - --------

La viscosidad intrínseca se midió a 30ac en to­
lueno. La viscosidad intrínseca del copolímero al ¿zar de 
estireno-butadieno hidrogenado y del copolímero no hidro­
genado se indica en la siguiente Tabla 7 * - - - - -------

Tabla 7

Grado de hidrogenación (%)
Viscosidad intrínseca

Ejemplo 3

De la misma manera que se ha ilustrado en el Ejem­
plo 7 y excepto que se utilizaron 2,44 mmol de ter-butóxido 
de potasio en vez de 24,4 mmol de tetrahidrofurano, se pre­
pararon el copolímero al ¿zar de estireno-butadieno y el 
copolímero al ¿zar de estireno-butadieno hidrogenado. El 
peso molecular medio de los copolímeros hidrogenados era 
de aproximadamente 2 x 10**̂ . La microestructura del copo­
límero al ¿zar de estireno-butadieno se indica en la si­
guiente Tabla 8. - ---------------------------- - - - - -

0 25 50 75

2,90 3,43 4,00 4,34

Tabla 8

% en peso
contenido de estireno 25,4 
cis-1,4 28,0 

trans-1,4 38,7 
vinilo 7,9



Se ensayaron laa propiedades físicas de los polí­
meros obtenidos. Las fórmulas y resultados se indican en la 
siguiente Tabla 9' + - * - - - - -----

Tabla 9

copolímero al copolímero al 
azar estire- azar estire- 
no-butadieno no-butadieno 

hidrogenado

copolímero al 
azar estire- 
no-butadieno 
hidrogenado

Grado de hidrogenación (%) - 20
Fórmula mezcla

polímero 100

aceite aromático 37,5
negro de carbón ISAF^ 70

ácido esteárico 2

cera parafínica 3

fenilisopropil-p-
fenilendiamina 2

óxido de zinc 3 .
azufre 1,5

disulfuro de diben
zotiazilo *** 1,5

47

despuás de endurecido a 145^0 durante 35 minutos

Propiedades físicas
Dureza (JIS) 52 58 64
Alargamiento (%) 710 590 480

Módulo al 100% (kg/cm^) 12 19 22

Módulo al 300% (kg/om^) 65 100 132
Resistencia a la tracción 

(kg/cnr)



a temperatura ambiente 191 194 222

a 80*C 116 120 130
a 120*0 95 96 104

Desgarradura (kg/cm^) 51 53 56
Resiliencia (%)

a temperatura ambiente 37,8 41,3 46,4
a 80*C 46,6 50,2 56,4
a 120*0 53,4 57,3 62,0

Abrasión pico
60 rpm. 2.154 kg 12,5 13,8 12,0

120 rpm. 2.154 kg 13,6 13,9 12,7
60 rpm. 4.300 kg 24,2 23,3 19,1

1) abreviatura de Intermediate Super Abrasion Furnace (homo 
de superabrasión intermedia).

15.
N O T A

Se declaran de novedad y propiedad para España, 
sus territorios y plazas de soberanía, las siguientes: - -

R E I V I N D I C A C I O N E S

1 Procedimiento para producir polímeros, partlcu- 
20. lamente de hidrocarburos hidrogenados, caracterizado porque

comprende las etapas de (a) preparar una solución de polímero 
"vivo" elegido del grupo compuesto por una solución de polí­
mero "vivo" obtenida por polimerización de una 1,3-diolefina
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conjugada y una solución de polímero "vivo" obtenida por 
copolimerizaclán de una 1,3-diolefina conjugada con hidro­
carburo aromático vinilsubst itu-í do en una atmosfera inerte 
y en un solvente inerte utilizando un catalizador elegido 
del grupo compuesto por un catalizador basado en un metal 
alcalino y un catalizador basado en un hidrooarbilo de me­
tal alcalino,(b) eliminar monÓmeros no polimerizados de di­
cha solución de polímero "vivo", (c) mezclar homogéneamente 
por lo menos un compuesto orgánico de un metal elegido del 
grupo compuesto por níquel y cobalto soluble en dicho sol­
vente inerte con dicha solución de polímero "vivo", y (d) 
hacer entrar en contacto la mezcla resultante con hidrógeno 
para efectuar la hidrogenación catalítica de enlaces no sa­
turados de dicho polímero "vivo". - - -------- - - - - -

2.- ¡Procedimiento segán la reivindicación 1, ca­
racterizado porque dicha 1,3-diolefina conjugada es butadie

3. - Procedimiento segán la reivindicación 1, ca­
racterizado porque dicho hidrocarburo aromático vinilsubs- 
tituído es estireno. - ----------------- - - - - - - - - -

4. - Procedimiento segán la reivindicación 1, ca­
racterizado porque dicho hidrooarbilo de metal alcalino es 
un litio alquilo. - - - - - - ------

Procedimiento segán la reivindicación 1, ca­
racterizado porque dicho compuesto orgánico de metal es un



carboxilato de metal.

6.- Procedimiento segán la reivindicación 5# carao 
terizado porque dicho carboxilato de metal ea un naftenato 
de metal*. - - -  - -  — ----- --------- —  - — -----

7. - Procedimiento segán la reivindicación 5 y ca­
racterizado porque dicho carboxilato de metal ea un ootanoa- 
to de metal'. - - —  - - —  - - - - - - - - - - - - - - - -

8. - Procedimiento segdn la reivindicación 1, carag
terizado porque dicho compuesto orgánico de metal es un com­
puesto quelato de metal en que los grupos quelatantea están 
fijados a dicho metal por medio de un par de dos átomos de 
oxígeno. - - ------------------------------------------- --

9. - Procedimiento segán la reivindicación 8, carac­
terizado porque dicho grupo quelatante es acetilacetona. - -

10. - Procedimiento segtin la reivindicación 8, carao 
terizado porque dicho grupo quelatante es etilacetoaoetato.-

11. - Procedimiento segán la reivindicación 8, carao 
terizado porque dicho grupo quelatante es ácido salicilico 
3,5-diisopropíllco. - - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  - —  - —

12. - Procedimiento segán la reivindicación 1, ca­
racterizado porque dicho oompuesto orgánico se reduce par­
cialmente por medio de un agente reductor que tiene la fór­
mula M'R'g,, en donde M* es un metal elegido del grupo com­
puesto por litio, magnesio y aluminio, R' es un radical hi-
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drocarburo que tiene de 1 a 12 átomos de carbono y n* ea 
una valencia de M*. - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

13.*- Procedimiento segdn la reivindicación 12, 
caracterizado porque dicho agente reductor es un trialquila

5. luminio*----------------------------------------------

14*- Procedimiento segdn la reivindicación 12, 
caracterizado porque la relación molar de dicho compuesto 
orgánico a la suma de dicho catalizador utilizado para 
preparar dicha solución de polímero "vivo" y dicho agente 

-¡0, reductor es de 1:1 a 1:8. —  —  —  - - - -------------

15.- Procedimiento segdn la reivindicación 1, 
caracterizado porque la concentración de dicho compuesto 
orgánico es por lo menos 0,1 mmol por litro de dicha so­
lución de polímero "vivo" a hidrogenar. - - -----------

15. 16.- Procedimiento segdn la reivindicación 1,
caracterizado porque la temperatura utilizada para hidro­
genar catalíticamente enlaces no saturados de dicho polí­
mero "vivo" es de 03 a 1203c. - - -  - -  - -  - -  - -  - -  -

17#- Procedimiento segdn la reivindicación 1,
20. caracterizado porque la presión de hidrógeno utilizada

para hidrogenar catalíticamente enlaces no saturados de 
dicho polímero "vivo" es inferior a 10 atmósferas. -----

18.- Procedimiento para producir polímeros, par­
ticularmente de hidrocarburos hidrogenados, caracterizado



porque comprende las etapas de (a) preparar una solución 
de polímero "vivo" elegido del grupo compuesto por una so­
lución de polímero "vivo" obtenida por polimerización de 
una 1,3-diolefina conjugada y una solución de polímero 
"vivo" obtenida por copolimerizaclón de una 1,3-diolefina 
conjugada con hidrocarburo aromático vinilsubstituído en 
una atmósfera inerte y en un solvente inerte utilizando 
un catalizador elegido del grupo compuesto por un catali­
zador basado en un metal alcalino y un catalizador basado 
en un hidrocarbilo de metal alcalino, (b) eliminar monóme- 
ros no polimerlzados de dicha solución de polímero "vivo", 
(o) mezclar homogéneamente por lo menos un compuesto orgá­
nico de un metal elegido del grupo compuesto por níquel y 
cobalto soluble en dicho solvente inerte con dicha solución 
de polímero "vivo", (d) mezclar homogéneamente con las mez­
clas resultantes por lo menos un agente reductor que tiene 
la fórmula en donde M* es un metal elegido del
grupo compuesto por litio, magnesio y aluminio, R' es un 
radical hidrocarburo que tiene de 1 a 12 átomos de carbono 
y n' es una valencia de M', y (e) hacer entrar en contacto 
la mezcla resultante con hidrógeno a menos de 10 atmósferas 
para efectuar la hidrogenación catalítica de enlaces no 
saturados de dicho polímero "vivo" a una temperatura de 03 
a 12030+ --------------------------------------------------

19#- Procedimiento segón la reivindicación 18,



caracterizado porque dicho agente reductor es un trialquila- 
lumlnio. - - - - -------- - - ------- - - - - - - - -

20. - Procedimiento segdn la reivindicación 18, 
caracterizado porque la relación molar de dicho compuesto

5. orgánico a la suma de dicho catalizador y dicho agente
reductor es de 1:1 a 1:8. ---------------------------------

21. - "PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR POLIMEROS". - -
Todo ello conforme se describe y reivindica en 

la presente memoria que consta de treinta y seis hojas,
10'. foliadas y mecanografiadas por una sola de sus oaras.

-  - ...... -
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