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MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta invencidn se refiere a un procedimiento para
la hidrogenacidén de naftaleno y derivados de naftaleno, y
mis particularmente a la hidrogenacién de compuestos aromdti-
cos que contienen un micleo de naftaleno realizando la hidro-
genacidn con el uso de una dispersién de sodio finamente divi-
dido, con un alcohol alifdtico como fuente de hidrdégeno. Pue-
de hidrogenarse por medio de este procedimiento cualquier de~

rivado de naftaleno estable bajo estas cgndiciones de reac-

Ademds, la invencidén permite preparar alfinpolime-
ros que emplea los compuestos aromdticos hidrogenados anterio-

res como moderadores del peso molecular. = = = = = = = = - =

Morton y sus colaboradores en una serie de artfcu-

los en el Journal of the American Chemical Society, que se

inicia en 1947, describe un cutalizador organometdlico de me-
tal alcalino para la polimerizacidn de oletfinas y particular-
mente dienos, a los que denominaron alfincatalizador, Journal
of the American Chemical Society, 69, 161, 167, 950, 1675,
2224 (1947). El nombre "alfin" se tomé del uso de un glcohol

y de una olefina en su preparacién. El alcohol, un metil-n-al

guilcarbinol en forma de la sal sédica, un haluro de metal al
calino y la olefina, también en forma de la sal aeddica, for-

man un complejo que constituye el catalizador, -« « « « = = - -

Morton y otros indicaron que estos catalizadores
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causaban la polimerizacién de butadieno, isopreno y otros die
nos, solos o junto con otros compuestos orginicos copolimeri-
gzables, en la mayor parte de los casos de naturaleza diolefi-
nica. El catalizador se descubridé en el curso de un estudio

de la adicién de compuestos organosédicos a dienos. Posterior-
mente, Morton resumié el trabajo hecho hasta 1950 en Indus-
trial and Engineering Chemistry, 42, 1488-1496 (1950)., - - - -

Los polimeros obtenidos utilizando alfincatalizado-
res se denominan alfinpolimeros o alfincauchos. Debido a la
velocidad y a la facilidad de la reaccién de polimerizacién,
éstos atrajeron considerable interés en los afios 40 y al prin-
cipio de los 50. Sin embargo, la muy alta velocidad de reac-
cién provocaba ciertos problemas. Los alfincauchos, tal como
se preparaban inicialmente, tenlan la desventaja de tener un
peso molecular extremadamente alto, con viscosidades en solu-—
cién dilufda en tolueno de 10 a 15. Como resultado de ello,
aunque los polimeros estdn generalmente libres de gel y’tie~
nen alta resistencia a la traccién, superior resistencia a la
abrasidén y cierta resistencia a la desgarradura, son también
muy correosos y presentan poca capacidad de plastificacién &
una baja capacidad de formacidén de bandas en el molino. Por
ello, son diffciles, si no imposibles, de trabajar, utilizan-
do el equipo convencional. Cierto nimero de patentes concedi-
das han ilustrado cémo podfa controlarse el peso molecular de
los alfincauchos o alfinpolimeros dentro de un orden o gama
prescrita de aproximadamente 50.000 a aproximadamente
1.250.000, de modo que pudieran trabajarse utilizando equipo
convencional. En una de ellas, el peso molecular del polime-~
ro se controla por incorporacién de un moderador del peso mo-
lecular, un compuesto dihidroaromédtico, tal como dihidroben
ceno o dihidronaftaleno, durante la reaccidén de polimeriza-

;
cién. Como consecuencia de ello, se ha renovado el interés
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en los alfincauchos, y estdn hallando ahora aplicacién comer-
cial. En vista de ello, ha habido un considerable interés en--
la preparacidén de compuestos dihidroaromdticos para utilizar

en esta reaccidén de polimerizacidn. — = = = = = = = = @ = = <

El 1,4~dihidronaftaleno y el 1,4-dihidrobenceno son
los moderadores preferidos del peso molecular en el proceso

de preparacidén de los alfincauchoS. = = = = = = = = = =« « - -

Se conoce desde hace tiempo la preparacidén de 1,4-di
hidronaftaleno reduciendo naftaleno con sodio sélido o en ma-
sa, tal como sodio en pajas, y alcohol. El naftaleno se di-
suelve en un solvente y el sodio sélido o en masa se mezcla
con el mismo. Se afiade un alcohol a la mezcla parz que reac-—
cione con el sodio a fin de formar el aledxido sédico corres-
pondiente, y con ello se liberaihidrdgeno. El hidrégeno redu-

ce el naftaleno a 1,2- y 1,4-dihidronaftalenc. - -« = - = = =

Se ha hallado que este proceso para preparar 1,4-di
hidronaftaleno es mds bien ineticaz debido a la formacidn de
aglomerados o bolas de sodio en la mezcla de reaaidn que son
de manipulacién peligrosa. Ademds, el sodio sélido o en masa
no reacciona fécilmente con el alcohol alifdtico bajo las con
diciones de la reaccién, y puede formar un residuo sédico in-
deseable en el producto de reaccié® acabado. Cualquier sodio
residual puede provocar una considerable dificultad de bom-
beo y de dosificacién del producto hidrogenado. Ademds, si
el dihidronafialeno producido contigne sodio residual no pue-~
de emplearse directamente, sin purificacidn, como moderador
del peso molecular con los alfincatalizadores en alfinpoli-
merizaciones debido a que la presencia de sodio libre en la

mezcla de reaccidén de polimerizacién causard otro tipo de po-
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Segin la presente invencién, se provee un procedi-
miento para preparar dihidronaftalenos por reduccién parcial
del correspondiente naftaleno o derivado de naftaleno con una
dispersién de sodio, uvilizando un alcohol alifdtico como
fuente de hidrégenc. En el procedimiento de esta invencién
se emplea une dispersidén de sodio finamente dividido. Se ob-
tiene una reduccidén eficaz cuando el sodio tiene un tamafio
medio méximo de particula del orden de aproximadamente 0,5 a
aproximadamente 50 micras. El1 tamafio preferido es un tamafio

medio de menos de 10 MiCras. = = = = = = = - - - - - - -

La utilizacidén de sodio finamente dividido garanti-
za que el sodio pueda disiribuirse substancialmente de forma
uniforme en la mezcla de reaccidén. Si se emplean particulas
de sodio mayores de 50 micras, el sodio puede tender a aglo-
merarse o & formar bolas de sodio en la mezcla de reacciédén

gue son muy indeseables como se ha indiceao anfteriormente. - ~

La utilizacién de sodio en forme de pequeflas parti-
culas, como se ha definido anteriormente, da un excelente con-
trol de la dispersién de sodio en la mezcla de reaccidén y fa-
cilita la adicién de alcohol a la misma sin'peligro‘ae’explo-
sién, debida a la rdpida liberacién de calor, que puede ocu-

rrir si hay presentes grandes fragmentos de sodio. = - - - =

Siguiendo la regccidn, se afiade agua a la disper-
sién de reaccibn. Esto convierte el aleéxido sédico en NaOH
y'el alcohol. Estos se eliminan por sucesivos lavados con
agua y finalmente por destilacidn azeotrdpica para eliminar

substancialmente toda el agua., = = = = = = = = = = = = = = -



10.°

15.

20.

25.

30.

373877

. Después de eliminar el agus y cualquier exceso de

alcohol, ia mezcla de reaccién que contiene dihidronaftaleno

aromdtico, formada por medio del procedimiento de la presen-
te invencién, puede emplearse directamente como moderador o
agente de control del peso molecular con alfincatalizadores
en el proceso del alfincaucho sin necesitar separacidn, puri-
Ticacién, concentracidén o eliminacfon del dihidronaftaleno
aromdtico respecto al solvente o diéolvente inerte del sodio,

excepto por lo que se refiere a un lavado con agua para eli-

‘minar todo el alcohol y metal alcalino residuales, seguido

por secado, si es necesario. Se prefiere por ello emplear un
solvente o un diluyente inerte para con el sodio en la forma-
cibén de la dispersidn de sodio, el cual solvente sea adecuado

para utilizar como solvente del alfincatalizador en el ::proce

so del alfincaucho. En este caso, es deseable que el alcohol
empleado como fuente de hidrdgeno en el proceso anterior sea
también adecuado para utilizar en el proceso del alfincaucho.
Se prefiere isopropanol dado que también se utiliza el prepa-
rar- alfincatalizador. 8i el solvente o el diluyente inerte

del sodio y/o alcohol no puede empleafse en el proceso del al-
fincaucho, estos materiales que incluyen aguza pueden eliminar-
se del dihidronaftaleno aromdtico por medios convencionales,

tales como por destilacidn. = = = = = = = = « c - m - .- - -

Asf, ademds, segin la presente invencidn, se provee
una mejora en la fabricacién de alfincauchos o alfinpolime-
ros, que comprende polimerizar un compuesto orgdnico no satu-
rado en presencia de un alfincatalizador y el dihidronaftale
no arométipo impuro preparado por reduccidén del correspondien-
te naftaleno o derivado de naftaleno con una dispersién de so-

dio utilizando un alcohol alitfdtico como tuente de hidrégeno,
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€l EXCRB0s = = = = = = = = U

A fin de que el dihidronaftaleno aromédtico que con-
tiene el solvente pueca empleafse sin adicional purificacidn
en el preceso del alfincaucho, la concentracién del dihidro
naftaleno debe ser del orden de aproximadamente 1 a aproxima-
damente 20% en pesoc y preferentemente hallarse en una canti-
dad del orden de aproximadamente 1 a aproximadamente 107 en
peso. La concentracidén puede ajustarse por la eliminacién o

la adicidn de solvente, — = = = = = = = = - - - - o - - - -

El procedimiento de la invencién es aplicable a to-
do hidrocarburo aromdtico que tenga un nicleo de naftaleno,
incluyendo, ademés del naftaleno, alfa-metilnaftaleno, beta-
~-metilnaftaleno, 1,10~dimetilnaftalenc, alfa~etilnaftaleno y
beta-etilnaftaleno. Todo substituyente de nicleo de naftaleno

debe ser estable durante la reaccién de reduccién. - - = - -

En el procedimiento de la invencién puede emplear-
se como fuente de hidrégeno cualquier alcohol alifético infe-
rior. El sodio reacciona con el grupo hidréxilo del alcohol,
formando el alcéxido sédico, y se libera hidrégeno como reac-—
cionante. Los alcoholes monohfdricos aliféticos que pueden ci-

tarse a titulo de ejemplo incluyen el metanol, etanoi, propa

" nol, isopropanol, butanol, butanol terciario, sec-butanol,

isobutanol, pentanol, isopentanol, pentanol secundario, hexg
nol e isohexanol. El isopropanol a ufilizar en el proceso

del alfincaucho, y el metanol dan ambos excelentes resultados
¥y pueden obtenerse fécilmente, y por ello son los usualmen-—

te preferidos. = = = = = = @ . - " - - - o e s - - - - -

Usualmente es ventajoso utilizar como alcohol ali-
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féficd el mismo alcohol, es decir, un carbinol secundario o
un metil n~alquilcarbinol, que se emplea en la preparacidn
del alfincatalizador utilizado en la alfinpolimerizacién con
el dihidronaftaleno producido como producto de reaccidén del
proceso, siendo éste usualmente el isopropénol. En este ca-
80, el dihidronaftaleno crudo puede utilizarse directamente
en un proceso del alfincaucho, después de eliminar el alcé-

xido sdédico. El isopropanol puede emplearse como fuente de

_hidrégeno para la reduccién de naftaleno si se emplea con €1

una dispersidn de sodio. Si no se emplea una dispersidnvde
sodio y, en cambio, se utiliza sodio en masa, el isopropanol
no es una fuente eficaz de hidrdégena. Asi, por ejemplo, si
se emplea sodio en pajas, una fuente prdctica de hidrdégeno

podria ser el etanol. Sin embargo, si se emplea etanol como

_ fuente de hidrégeno, el dihidronaftaleno producido podria no

ser ‘tan Util como lo es, sin purificacidn substancial, en el

proceso del alfincaucho. = = = = = = = = = = - = = - = = = ~

TIa dispersidn de sodio que se mezcla con la mezcla

.naftaleno-solvente debe contener una cantidad de sodio sufi-

ciente para liberar una cantidad de hidrdégeno del orden de
aproximadamente 5 al 10% en exceso sobre el estequiométrica-
mente requerido para reducir substancialmente todo el naf-
taleno a 1,4-dihidronaftaleno. Se utiliza un exceso de alco-
hol de aproximadamente 5 a aproximadamente 10% por encima de
la cantidad requerida para producir dicho hidrégeno, al ob-
Jeto de evitar que haya presente sodio libre al final de la

reduceibn. — = = = = @ = - - = = - “- e o e o o . - - -

La dispersién de sodio puede prepararse siguiendo

técnicas convencionales, tales como se exponen en una paten—
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te concedida; La concentracién de sodio en la dispersidn no
es critica y puede ajustarse pars que se adapte & cualquier
reaccidén de reduccidn, en tanto haya bastante sodio presen-
te para suministrar el exceso del 5 al 10% de hidrégeno es-

tequioméiricamente requerido para reaccionar con el naftaleno.

El sodio se dispone en forma finamente dividida por
medio de una alta agitacidn u homogenizacién cortante en pre-
sencia de un diluyente inerte y de un coadyuvante de disper-
gién. Puede emplearse cualquier equipo convencional de mezcla
u homogenizacidn. Debido a los peligros de la manipulacidn
del sodio, es necesario que el eguipo esté provisto de medios
para realizar la operacién bajo una atmésfera inerte, tal como
nitrégeno, argén o helio. Puede prepararse una dispersidn de
sodio particularmente eficaz utilizando un molino Manton Gau-~
lin, que sea cépaz de reducir sodio a un.tamaﬁo medio de par-
ticula de aproximadamente 1 a 2 micras en un perfiodo de tiem-

p@ﬁ’razonable. --------------------- - e -

La cantidad de sodio en la dispersién no es criti-
ca y puede ajustarse para que se adapte a cualquier proceso ,

preparatorio del alfincatalizador que se desee. Usualmente,

- es satisfactoria una concentracidén de sodio del orden de apro-

ximadamente 25 & 50%, - = = = = = = = = =@ = & = - = - = — =~ -

El diluyente inerte que se emplea para la disper-
sién del sodio puede ser cualquier hidrocarhuro saturado ali-
fético o cicloalifdtico liquido, especialmente los adecuados
para el proceso del alfincaucho. El hidrocarburo deberd ser
1{quido en las condiciones en las que se forman la dispersién
de sodio y el alfincatalizador. Esto requiere que permanezca
1{quido a temperaturas tan bajas como -209C e inferiores, la

temperatura més baja alcanzada durante la preparacién del al

1
1
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" Tincaializedor. y a temperaturas tan altas como 1309C, la md-

xima temperatura alcanzada normalmente durante la formacidn

de la dispersién de sodio. Los solventes adecuados incluyen

. hidrocarburos, tales como heptano, octano, isooctano, nonano,

decano, espiritu mineral, espiritu mineral inodoro, aceite
mineral, asi como mezclas de solventes comercialmente obte-
nibles que incluyen cualguiera de estos hidrocarburos asi co-
mo alguilatos que comprenden hidrocarburos ramificados de pa-

rafina con alto mimero de octano, mezclados de manera gene-

‘ral con otras mezclas de hidrocarburos, por ejemplo, Isopar

E, un andlisis especifico del cual se indica a continuacién

en los ejemplos 2 y'3, alquilato ligero Sinclair que tiene

la composicidn tipica: — = = = = = = = 0 0 0 = - o m - -~
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
otrog 18 hidrocarburos alifdticos

ramificados en Cq ¥ 09 46,6

100,0

e Isopar C, que es una mezcla de isoparafinas que contiene

de 70 a 80% de 2,2,4-trimetilpentano y homélogos del mismo,

y cualquiera de los hidrocarburos alifdticos de cadena rami-
ficada mencionados anteriormente. Son también tiles los hi
drocarburos cicloalifdticos, tales como ciclohexano, ciclopen
tano, metilciclohexano y cicloheptano. El espiritu mineral
inodoro, que tiene un punto de ebullicién del orden de

176~=207,782C y los Isopar son los preferidos. = = = = = = =
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S2 prefiere usualmente introducir el diluyente em
el aparato de mezcla, tal como el molino Gaulin. El sodio me-
tdlico se aflade entonces junto con un coadyuvante adecuado de-
dispersidn, tal como diestearato de aluminio. EL sistema debe
situarse bajo un gas inerte tal como nitrdgeno, argén o helio,
durante la dispersién. El diluyente se lleva a una temperatu-
ra en la cual se licda el sodio metdlico, y se inicia enton-
ces la moliuracidn, para reducir el sodio fundido a un peque-
flo tamafio de partlicula. La dispersidén acabada se almacens en—
tonces bajo nitrégeno u otro gas inerte para conservar su ac-
tividad. Cuando se prepara adecuadamente, la dispersién es

estable durante dos 0 mis semanasS, = = = ~ = = = = = = = = =

Resultard evidente, desde luego, que puede utilizar-
se cualquier equipo de mezcla u homogehéizaciéﬂ'en la disper-
g8ibén del sodio en el diluyente inerte. Se prefiere de manera
general que el equipo sea capaz de dispersar el sodio en el
diluyente hasta un tamafio medio de particula del orden dg apro-
ximgdamente 0,5 a aproximadamente 50 micras. La temperatura
empleada durente la dispersibén debe estar por encima del pun-
to de fusidén del. sodio y, debido a que el sodio funde a
97,62C, son adecuadas temperaturas del orden de aproximada-
mente 100 a 1209C. Se prefiere trabajar a una temperatura por
encima de 1109C. No son deseables las temperaturas excesiva-
mente altas debido al peligro implicado en 1la manipulacién
del sodio a altas temperaturas en presencia de. solventes hi-

Arocarburg « = = = = = = = «w = - " - _-_—— - - . = -~ - -

El diluyente inerte empleado en la preparacién de
tales dispersiones de sodio es completamente miscible con el

sistema de reaccidén empleado en la presente invencibn. - - -

Al formar el dihidronaftaleno, el naftaleno se dI;
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suelvs injcialmente en cualquier solvente adecuado en el gue
el naftaleno y el alcohol sean solubles, y. que es quimica-

mente inerte para los reaccionantes y los productos y prefe-~

rentemente uno de los que se utilizan en la preparacidén de

la dispersibén y en la alfinpolimerizacién. Los solventes ti-
picos incluyen solventes hidrocarburo alifdtico de cadena
recta y ramificada. Los hidrocarburos alifdticos de cadena
ramificada que son adecuados para utilizar en la presente in-

vencién son los que tienen de aproximadamente 4 a aproximada-

- mente 15 dtomos de darbono. Los ejemplos de hidrocarburos ade-

cuadros incluyen: 2-metilpropano, 2-metilbutano, 2,3-dimetil
butano, 2-metilpentano, 3-metilpentano, 2,2~dimetilpentano,
2,3-dimetilpentanc, 2,4-dimetilpentano, 2,2,4~trimetilpentano,
2-metilhexano, 3-metilhexano, 2,4-dimetilhexano, 2,5-dimetil
hexano, 2,2,4-trimetilhexano, 2,3,4—trimetilhexano, 3,3,4-tri
metilhexano, 2-metilheptano, 3-metilheptano, 2,3~dimetilhepta
no, 3,4~dimetilpentano, 2-metiloctano, 2,3-dimetiloctano,
2-metilnonano, 3,4-dimetilnonano, 3-metildecano, 2-metilunde
cano, 2-metildodecano, 2,2,4-trimetildodecano, etc. ¥y mezclas
de ios mismos. Si bien los ejemplos se han dado con respecto
a los hidrocarburos alifdticos mono-, di-, y trimetilsubsti-
tufdos debe observarse que se consideran aplicables otros
hidrocarburos alquiisﬁbstituidos inferiores. Otros radicales
algquilo adecuados incluyen el etilo, isopropilo, butilo, etec.
Son especialmente adecuadas,dado que pueden obtenerse fécil-
mente, las mezclas comerciales de hidrocarburos alifdticos
ramificados, tales como espiritu mineral inodoro, Isopar C,

Isopar B, alquilato ligero Sinclair y hexano, = « ~ -« - - =

Los hidrocarburos cicloalifiticos que pueden utili-
zarse incluyen el ciclohexano, ciclopentano, cicloheptano,

ciclooctano y metilciclohexano. Los hidrocarburos arifdticos
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de caaenn recta que pueden utilizarse incluyen el n-pentano,

n-hexano, n-heptano, n-octano, n-decano, n-nonano y n-unde

El alcohol debe afiadirse muy lentamente al sistema
naftaleno-sodio-solvente, con una buena agitacidn para garan-
tizar que el alcdxido sédico formado se dispersari perfecta-
mente en la mezcla de reaccidén. Durante la reaccién del alco-
hol con el sodio y la reduccidén subsiguiente del naftaleno a
1,4-dihidronaftaleno, la temperatura de la mezcla de .reaccién
debe mantenerse dentro del orden de aproximadamente 23,89 a
aproximadamente 93,339C o superior, y preferentemente de apro-
ximadamente 43,44 a aproximadamente 79,449C. La temperatura
méxima & reaccidén es la temperatura de descomposicién de los

productos o reaccionantes. = = = = = « = = - - = - - - -~ -

Ia reaccidén del naftaleno, sodio y alcohol debe de-
jarse proseguir hasita que se haya reducido substancialmente
todo el naftaleno a 1,4-dihidronaftaleno. Esto puede reqﬁe—
rir un ticmpo de reaccidn de aproximadamente 1 a aproximada-
mente 30 horas segin los reaccionantes, las cantidades em-
pleadas y las condiciones de reaccidén. Normalmente, se em—
plea un tiempo de reaccidn de aproximadamente 3 a aproxima-

damente 20 horas. = = = = = = = = = = = = = - - _————-

Al acabar la reaccidi., puede afiadirse més alcohol
de modo que se elimine cualguier exceso de sodio residual.
Se afiade agua a la mezcla de reaccidén parahidrolizar el al-
cbéxido sbdico, formarhidréxido sbédico y regenerar el alco-
hol. Es importante separar la capa acuosa alcalina de la ca-
pa orgdnica que contiene el dihidronaftaleno tan rdpidamente
como Sea posible, a fin de evitar una posible isomerizacién

del isémero 1,4-dihidro, el producto deseado, - al isémero
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En la etapa de mojado con agua o lavado inicial con-
agua, se afiade lentamente agua a la mezcla de reaccidn para
descomponer el alcdxido en hidréxido sbdico y el alcohol.
Cuando esta descomposicién es completa, se aflade un gran vo-
lumen de agua adicional y la mezcla se agita, por ejemplo,
de 5 a 15 minutos. BEsta mezcla 'se deja sedimentar, dando lu-

gar a la formacidén de una capa acuosa que contiene la mayor

“parte del hidrdxido sédico, y esta capa se separa entonces.

Es deseable una relacién en peso de agua respecto al solven—
te del naftaleno presente en el producto de reaccidn del or-
den de aproximadamente 0,6:1 a aproximadamente 1,25:1 y pre-
ferentemente de aproximadamente 0,7:1 a aproximadamente 1,0:1
para garantizar la reduccidén completa del alebxido al alcohol

¥y al hidréxido sdédico y para diluir el hidréxido sédico for-

Los subsiguientes lavados con agua después de la
eliminacidn de la capa acuosa inicial que contiene la mayor
parte del hidréxido sédico son importantes para garantizar
la eliminacién de la mayor parte del alcohol y del hidréxido
sédico residual, y reducir por ello la posibilidad de la for-
macién de grandes cantidades del 1,2-dihidronaftaleno. La re-
lacién agua respecto al solvente del naftaleno empleada en
los lavados subsiguientes con agua debe estar dentro del or-
den de aproximadamente 0,4:1 a aproximadamente 1,6:1 y prefe-
rentemente de aproximadamente 1,5:1 & aproximadamente 1,6:1.
Emplenndo relaciones de agﬁa a solvente por debajo del orden
anterior se obtiene, en muchos casos, una eliminacién incom-
pleta del hidrdxido sédico y el alcohol, misntras que la uti-

lizacién de relaciones agua respecto a solvente superiores a
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las indicadas ea el orden anterior no proporciona benefigios

importantes y da como resultado mayores volimenes de agua en

el producto de reaccidn, que depen eliminarse del mismo. - ~ -

Despuéds de las etapas de mojado y de lavado, el prg-
ducto puede concentrarse eliminande ogua y alechol por desti~
lacidén de aproximadamente 1/2 a aproximadamenve 3/4 de la car~
ge inicial de solvente. Puede realizarse un secado final ha-
ciendo pasar la solucidn dihiaronaftaleno-solvente a través

de un tamiz molecular adecuado. = = = - « = - e e -

El procedimiento de la presente invencién para pre-
parsr dihidronaftaleno puede realizarse empleando equipo con=-
vencional que incluya un reactor o recipiente cerrado y agita~
do, provisto de una camisa para refrigeracién con agua y pro-
visto de una purga para gas inerte, tal como nitrégeno, pa~
sos 0 entradas adecuadas para la carga de reaqcionantes, pre-
ferentemente en la parite superior del reactor, y un paso.o
salida de descarga en la parte inferior del reactor. El reac-
tor puede contener una mirilla en el fondo del recipiente pa-
ra que pueda observarse la intercara capa acuosa~orginica

desarrollada en la mezcla de reaceifn. = = = = = = = = = - -

Como se ha indicado anteriormente,'el;dihidronafta—
leno producido puede utilizarse en la preparacién de alfincau
chos que emplea un alfincatalizador. El alfincatalizador pue-
de comprender un alcéxido sbédico, un compuesto de sodio alque
nilo y una sal de metal alcalino, tal como por ejemplo una
mezcla de isopropdxido sdédico, sodio alilo y cloruro sédico.
El catalizador se prepara usualmente haciendo reaccionar clo-
ruro de amilo con sodio, y haciendo reaccionar subsiguiente-
mente este producto con un metil-n-alguilcarbinol y una ole

fina. En un ejemplo ilustrativo, el alfincatalizador se‘bre-



10.

15.

20.

25.

30.

- 16 -

37

“péva hocienco reaccionar dos moles de cloruro de amilo y cua-

tro equivalenfes de sodio enntanoc o hexano, con agitacidn
a alta velocidad. Un mol del sodio amilo resultante se hace
reaccionar entonces con un mol de alcohol isopropilico, y un
mol del sodio amilo se hace reaccionar con un mol de propile~
no para dar una mezcla que contiene isopropéxido sédico, so-
dio alilo y clorurc sédico. Estas etapas se efectian a apro-

ximadamente -152C a fin de evitar reacciones secundarias. - -

Las preparaciones tipicas de un alfincatalizador

‘para utilizar en el proceso del alfincaucho que emplea cloru-

ro de amilo se describen con suficiente detalle en las paten-
tes concedidas ¥y en los articulos de Morton mencionados ante-
riormente, de modo que no se requieren agqui detalles adicio-

NALES, ™ o w =™ - o~ o - - - - - - e ws m e s W e we e e me e e

Puede obtenerse también un alfincatalizador de ac-
tividad satisfactoria invirtiendo el orden de reaccidn de
los componentes. Tal proceso se describe en una patente con-
cedida. El mismo resultado se obtiene substituyendo el clo-
ruro de n-amilo por cloruro de n-butilo. En este método, se
forma isopropéxido, por reaccidén directa con sodio en vez de
con sodio alquilo con ahorro de la mitad del haluro de alqui
lo y de una cuarta parte del sodio. Tal catalizador puede
prepararse a temperaturas ambiente, hasta el punto de ebulli-~

cidn del solvente hidrocarburo. — = = = = = = = = = = = = = =

Como componente alcohol, utilizado para formar el
aleéxido s6dico en el alfincatalizador, puede utilizarse
cualquier metil-n-alquilcarbinol que tenga de uno a aproxi-
madamente diez dtomos de carbono, tal como isopropanol, meta-
nol., metil-n—prqpilcarbinol y metil-n-butilcarbinol. Se pre-

fiere el 1s0propanol. = = = = = = w - = = 0 - o o oo - - - -
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kL ulcéxido se formard a temperaturas mds bien ba-

jas, siendo satisfactorias las tan bajas como -202C. No hay

1imite superior en la temperatura de reaccibn. - - - -~ - - -

La olefina tiene de aproximadamente tres a aproxi-
madamente diez 4tomos de carbono, y debe contener el grupo
—CH=CH~CH2
pero pueden utilizarse también el buteno-1, buteno-~2, pente

~. Se prefiere el propileno, que da sodio alilo,

no-1 y hexeno-1. Se prefieren olefinas terminales CH2:0H~CHé-.
La actividad puede decrecer cuando aumente el peso molecular

de la olefinga, = = = = = = = = @ = = @ = = - = = - = = - = ~

Bl godio alquenilo y el alcéxido s6dico que compo-
nen el alfincatalizador se preparan por reagcién de una dis-
persidén de sodio con el alcohol y la olefina en presencia del
1fquido dispersante utilizado para el catalizador. Este L{qui-

do puede ser y preferentemente es el mismo gque el diluyente

~ inerte utilizado para la dispersién de sodio al preparar el

alfincatalizador y el dihidronaftaleno modificador del peso
molecular. Frecuentemente, sin embargo, se utiliza un hidro-
carburo de punto de ebullicién inferior tal como hexano, pa~
ra facilitar la separacidn ulterior. Es satisfactorio cual-

quier hidrocarburo alifdtico o cicloalifdtico inerte. — - - -

La olefina se metala utilizando un sodio alqﬁilo,
teniendo la parte orgdnica de aproximadamente tres a aproxi-
madamente diez 4dtomos de carbono. Se prefiere el cloruro de
butilo, pero pueden también utilizarse el cloruro de amilo, el
cloruro de hexilo, el bromuro de hexilo, el cloruro de hepti-

lo, el bromuro de amilo y el cloruro de octilo. = = -~ = = « ~

La reaccibn tendrd lugar a bajas temperaturas, lo
gue es ventajoso cuando la olefina es un gas, tal como propi-
leno. Puede emplearse una temperatura de aproximadamen}e,-2090
a eproximadamente +802C. Es normalmente adecuado un tiempo de

reaccidén de aproximadamente una a cinco horag, = = = = « - = «
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Ze mezcla de reaccién puede prepararse mezclandg

'el dmluyente del catalizador, la dispersién de sodio, 1n~

cluyendo diestearato de aluminio si se desea, y el Haluro de
alquilo, y afiadiendo entonces el alcohol. Después de que se
ha formado el alcbxido, se afiade la olefina y se metala. Se
elimina la olefina en exceso y el residuo puede utilizarse
como'alfincatalizador, sin tratamiento o purificacién adicioj
nales. En este método, el sodio se convierte primero en so-

dio alquilo, y la mitad de éste se convierte entonces en el

.alcbxido, mientras que el resto se convierte en sodio alque-~

Bs también posible afizdir elﬁalcohol a la disper-
s8idén de sodio mezclado con el diluyente del catalizador, for=-
mando el aledxido sddico, y afiadiendo entonces el haluro de
alquilo y, finalmente, la olefina. Este proceso requiere la
mitad de la cantidad del haluro de alquilo, y tres cuartas
partes de la cantidad de sodio, requeridas por el primer pro-

ceso, y es por ello preferido en una operacién comercial. - -

Tales alfincatalizadores pueden emplearse en la
alfinpolimerizacién de una amplia variedad de compuestos or-
génicos no saturados, que incluye los dienos alifdticos tales
como 1,3-butadieno, 2,3-dimetil-1,3-butadieno, isopreno, pipe
rileno, 3-metoxi-1, 3-butadieno, olefinas arilo, tales como
estireno, los distintos alquil estirenos, p-metoxiestireno,
alfametilestireno, vinilnartaleno y otros hidrocarburos no
saturados. El 1,3-butadieno solo y las combinaciones de buta
dieno y estireno o isopreno son compuestos no saturados poli-
merizables preferidos y la polimerizacidén de éstos se mejora
particularmente por medio de los alfincatalizadores que con=-
tienen diestearato de aluminio preparados segin esia inven-

cién. La cantidad de alfincatalizador (sobre una base en sé-
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lido) que se emplea para la alfinpolimerizacién es normalmen-

te de aproximadamente 1 a aproximadamente 5% en peso y prefe-
rentemente de aproximadamente 1 a aproximadamente 3,5% en pe-

80, sobre la base del peso del compuesto orgénico no saturado.-

La reaccidén de alfinpolimerizacidén tiene lugar de
manera general a presidn atmosférica y a temperatura ambien~
te en un medio adecuado de reaccién. Las condiciones de pre-
sién y temperatura no son criticas, sin embargd, y la reac-
cién tendrd lugar a cualquier presién del orden de aproxima-
damente 1 a aproximadamente 50 atmésferas y a cualquier tem-

peratura del orden de aproximadamente -25 a aproximadamente

Los medios de reaccién preferidbs son hidrocarburos
alifdticos y cicloalifdticos inertes, tales como pentano, he-
xano, mezcla al 1:1 de hexano y pentano, octano, ciclohexano,
ciclopentano, cicloheptano, decalin y heptano. Un solvénte
preferido para la reaccidén es el hidrocarburo empleado para
la dispersién de sodio en la prepéracién del alfincatalizador

y el dihidronaftaleno modificador del peso molecular. — = - —

Cuando se emplea el mismo solvente o diluyente en
la dispersidn de sodio utilizada en la preparacidén del com—
puesto dihidroaromdtico, en la dispersidn de'sodio utilizada
en la preparacidén del alfincatalizador y como medio de reac-
cibén en la preparacién de alfinpolimeros, se facilita una ope-
racién en continuo dado que es innecesario separar mezclas de
solventes, y el solvente o diluyente separado del alfinpoli-
mero puede reciclarse para ser reutilizado en cualgquiera o en

todas las mencionadas preparaciones. — — = = = = = = = = -

Es muy importante que el agua sea excluida de la

mezcla de reaccién de alfincopolimerizacifin y por consiguien-

)
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~te es csencial gue todos los componentes que eventualmente se

:emplearén‘en ella, incluyendo el solvente empleado en la dis~

persidn del sodio, sean anhidrog. = « = = = = = - « = “w - w ~

La reaccidén de polimerizacién puede conducirse de ma
nera intermitente, semicontinua o continua y los polimeros y
copolimeros obtenides como productos de reaccidén pueden recu-

perarse con cualquier técnica convencional, = = = = = - -« = =

Los ejemplos siguientes representan, a opinién de

los inventores, realizaciones preferidas de su invencién. - -

EJEMPLO 1

Se prepard 1,4-dihidronaftaleno segun el procedi-
miento de la presente invencidn empleando una dispersidn de
sodio en un espiritu mineral inodoro, como sigue: 200 libras
de naftaleno refinado se disolvieron en 1000 libras de hexa—
no comercial seco en un reactor Pfaudler de 500 galones 316
35 provisto de una camisa de conirol de la temperatura y de
un agitador del vipo dncora de 3 hp a2 90 rpm y provisto de -
une purga de nitrdgeno y de un paso para la adicidén de dis-
pergién de sodio, asi como de rotdmetros para cargar isopro-
panol y agua. Se afiadié a la mezcla de naftaleno-hexano una
dispersién de sodio al 25% en espliritu mineral inodoro, de
un punto de ebullicién del orden de 176-207,782C que conte-
nfa 76,8 libras de sodio, que tenfa un tamafio medio de par-
tfcula de aproximadamente 6 micras y que representaba un ex-
ceso de sodio de aproximadamente 7% basado en la cantidad de
naftaleno de la mezcla. Se afladieron a la mezcla 298 libras de
isopropancl, que representaban aproximadamente 58,5% de ex—
ceso basado en la cantidad de naftaleno en la mezcla, en un

periodo de aproximadamente cinco horas durante el cual tiempo

o —
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la temperatura médxima de la mezcla fue de aproximadamente

62,782C. Lo masa de reaccidn se agité durante la noche, (apro-

ximadamente 16 horas) antes de mojarla y lavarla. = = = = - -

Se mezclaron aproximadamente 800 libras de agua
con la masa de reaccidn durante aproximadamente 15 minutos,
mientras se mantenfa a una temperatura de 382C, y la mezcla
resultante se dejé sedimentar durante aproximadamente 15 mi-
nutos. Se formé con ello una capa acuosa que contenia la
mayor parte del hidréxido sbdico. La capa acuosa se separé
del resto de la masa de reaccién y pesé aproximadamente 829
libras. Se recuperdé también una pequefla capa de emulsidn (47
libras) que cuando se dejd secdimentar demostrd ser principal-

mente una fase aCU0SE. = = ~ = = = = m = 0 - o - - - — - -

El resto de la masa de reaccién se lavd entonces
con aproximadamente 600 libras de agua por medio de la agi-
tacibn del agua y la masa de reaccién durante aproximadamen-
te 15 minutos a una temperature de 36,67°C y se dejé que la
mezcla se sedimentara durante aproximadamente 15 minutos. ILa
capa acuosa que pesaba aproximadamente 802 libras se recupe-

ré del resto de la masa de reaccidn. = = = = = = «w - - - -,

La masa de reaccidn se lavdé entonces con 600 libras
de agua agitando el agua y la masa de reaccidén durante. apro-
ximadamente 15 minutos a una temperatura de 35,562C. La mez-
cla se dejé sedimentar durante aproximadamente 15 minutos.
La capa acuosa que pesaba 698 libras se recuperé del resto

de la masa de reaccibin. = = = = = = = = - o .- - - - -~

Después'de ello, la masa de reaccidén se destild
para eliminar unas 700 libras de hexano que conteniza peque-
flas cantidades de agua e isopropanol. El producto se trans—

firid entonces a tambores de acero inoxidable. — ~ = = = = =
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o Se analizaron muestras del producto final por Io
que se refiere al tetralin (1,2,3,4-tetrahidronaftaleno),
1, 2-dihidronaftaleno, 1,4~dihidronaftalenc y naftaleno. Se
halld aque la conversidn de naftaleno a 1,4-dihidronaftaleno
era de aproximadamente 88% y se halldé que la conversién a
1,2-dihidronaftaleno era de aproximadamente 12,3% o una rela=-
cibén en peso del 1,4-isbmero al 1,2-isémero de aproximadamen—
te T,13:1. Se halldé que la cuenta del nattaleno (es decir,

la cantidad de nafvaleno en los productos de reaccidn como

_porcentaje de la utilizada como material de partida) era de

aproxiﬁadamente 100». El1 producto final no contenfa residuo

~ de sodio y era apto -como a tal para utiilizarse como modifi-

cador del peso molecular en el proceso del alfincaucho. - - -

EJENMPLOS 2 ¥ 3

Se prepard 1,4-dihidronaftaleno segin el procedi-
miento de la presente invencidn como sigue, empleando un reac-
tor como el utilizado en el ejemplo 1 que tenfa una capacidad
de 100 galones. Se disolvié naftaleno refinado en hexano co-
mercial seco para proporcionar una relacién en peso de hexano:
naftaleno de 4,3:1, en el ejemplo 2 y _de 5,0:1 en el ejemplo
3. Se afiadid a la mezcla de naftaleno-inexano una dispersidén
de sodio al 25% en Isopar E que contenfa sodio que tenfa un
tamafio medio de particula de aproximadamente 6 micras. El

Isopar E, un material exento de n~hidrocarburos, tiene la si-

guiente composicidn: - = = = = = = = - ¢ . - - - - - - - - -
Componente % en peso

2,2,4-trimetilpentano ' 2,2

2,5—d?met%lhexanog 4,8

2,4-dimetilhexano !

2,3, 4-trimetilpentano 11,5 .

2,3, 3=trimetilpentano " 21,1
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3-metilheptano 33,0 -

2,2,4-trimetilhexano : 6,2

3=metil~4~-etilhexano

3,4-dimetilheptanoc 5 7

2,3-dimetilheptano ’

3,3,4-trimetilhexano

Otros 15 isocomponentes 13,7

09 nafta + C1O+ 1,8
100,0

Se afindid isopropanol a la mezela en un perlodo de

aproximadamente tres a aproximadamente cinco horas durante

el cual tiempo la temperatura mixima de la mezcla fue de
aproximadamente 62,782C a 68,332C. En el ejemplo 2, donde
la relacién hexano:naftaleno era de 4,3:1 durante la adi-
cidn de isopropanol, la mezcla se hizo muy espesa. Sin em~
bargo, era posible mantener una agitacién razonablemente
buena, La masa de reaccidén se agitd durante la noche (apro-

ximadamente 16 horas) antes de mojarla y de lavarla. — - — -

En el primer lavado o mojado con agua, se mezcl§
agua con la masa de reaccidén, y la mezcla resultante se dej§
sedimentar. Se formé con ello una capa acuosa que contenia
la mayor parte del hidréxido sédico. Se observé una inter-
cara perfectamente definida entre la capa acuosa y el resto
de la masa de reaccién, La capa acuosa se separé del resto

de la masa de reaccifin.e = — = = = = & - 0 0 - - M0 - - - -

El resto de la masa de reaccién se lavd entonces
con agua por agitacién del agua y de la masa de reaccidn Yy
dejando sedimentar la mezcla. Se observd de nuevo una .inter-
cara perfectomente definida. Se recuperé sin dificultad la ca-

pa acuosa del resto de la masa de reaccibn, — « = = = = = - -

La masa de reaccién se lavé entonces con més agua

H
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_agitando el azua y la masa de reaccién y la mezcla se dejd

godimentar. fe ovservd también esta vez una intercara bien
definida. Im capa acuosa se recuperé del resto de la masa

de reaccidn sin dificultad. = = = = = = = = = = = - - - - =~

Después de ello, la masa de reaccidén se destilé
para eliminar agua e isopropanol del producto. El producto

se transfirid entonces a2 tambores de acero inoxidable. = = =

La tabla I siguiente indica Los datos pertinentes

.de los ejemplos 2.y 3 incluyendo lag libras de solvente he-

xano, neftaleno, sodio e isopropanocl, el % de sodio tedrica-
mente requerido, el % de isopropancl tedricamente requerido,
las temperaturas de reaccién y las condiciones de lavado, in-

cluyendo libras de agua afladida, tiempo de agitacidén, tiempo

de sedimentacién y libras de capa acuosa decantada. — = = = —=
'ABLA T
Ejemplo N¢. 2 3
Solvente hexano-libras 217 250
Carga naftaleno - libras 50 50
Relacidén hexano~-nartaleno 4,331 5,0:1
Carga sodio -~ libras (1) 19,2 19,2
% del tebrico (2) 107 107
Cargs isopropanol - libras 14,5 T4,5
% del teérico (2) - 158,5 158,5
Tiempo de adicién - horas 4,0 4,5
Temperatura de reaccidén - inicial o 30 ' 32,22
méxj.ma eC 71,11 71,11

Primer lavado con asgua

Agua afiadida ~ libras 200 200
Temperatura - 2C 23,89 31,67
Tiempo de agitacibén - horas 0,2 0,1
Tiempo de sedimentacidén - horas 1,5 0,1

Capa acuosa decantada - libras 188 204
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Sagundn lavado con agua

(( %8
o

!@iﬁiﬁl

hgua ailadida - libras 155 150
Tiempo de agitacidén - horas ' 0,2 0,1
Tiempo de sedimentacién - horas » 0,6 0,1
Capa acuosa decantada - libras 216 206

Tercer lavado con agua

Agua afiadida - libras 150 150
Tiempo de agitacién - . horas 17 0,1
Tiempo de sedimentacién - horas 7 0,1
Capa acuosa decantada - libras 170 174

(1) Sodio cargado como dispersién al 25,6% en Isopar E.

(2) Basado en naftaleno.

Las muestras de los productos finales de ambos ejem-—
Plos 2 y 3 se analizaron por lo que se refiere al tetralin
(1,2,3,4~tetrahidronaftalenc), 1,2-dihidronaftaleno, 1,4-dihi

dronaftaleno y naftaleno, y los resultados se indican en la

tabla IT siguiente: — = = = = = = = - - = = = - = = = = = =~
TABLA TIT
k] 3% *
Ejemplo N 5 3
Uonversidén naftaleno
a) a 1,4-dihidronaftaleno C3,6% - 67,35
b) a 1,2-dihidronaftaleno 18,4% - 20,84
Relacién en peso 1,4-isémero:1,2-isémero 4,0:1 3,2:1
Cuente de naftaleno 93,0% 94,0%
Peso del producto total -~ libras 164 127

Los productos finales de ambos ejemplos 2 y 3 no
tuvieron ningin residuo substancial de sodio y eran aptos pa=-
ra ser utilizados como a tales como modificadores del peso

molecular en el proceso del alfincaucho, = = = = = = = - - =

EJEMPLO 4

Se empleé el producto de reaccién dihidronaftaleno

que contenfa solvente del ejemplo 1 en la preparacidn de un
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ELfINDELIMALO. = = = = = = m = - = -

El alfincatalizador utilizado en la polimerizacidn

se prepard como SigUe: — = = = = = = = = - = — = -~ - - = — ~

Se cargd espiritu mineral inodoro, de un punto de
ebullicidén del orden de 176-207,782C (46» partes) en un ma-
traz de tres cuellos provisto de un agitador, barrido por gas

inerte y un sistema condensador de reflujo con hielo seco.

Se afiadieron entonces 13,3 partes de sodio finamente dividi-

do (0,6 4tomo.; g, tamafio medio de particula de aproximadamen-
te 1 a 2 micras) dispersado en espiritu mineral inodoro. A
la lechada agitada de particulas de sodio se le afiadieron
gota a gota 12,1 ﬁartes (0,2 moles) de isopropanol seco en un
perfodo de 15 minutos durante el cual tiempo la temyeratura
ascendié a aproximadamente 409C., Después de agitacién duran~
te una hora,se afladieron 18,9 partes (0,2 moles) de cloruro
de 2=-butilo en un periodo de una hore durante. el cual tiem-
po la temperatura ascendid a aproximadamente 502C. Se manty -
vo entonces la agitacidn durante otra hora. Se introdujo sub-
siguientemente en la mezcla un exceso de propileno seco (del '
tipo C.P.), cuya temperatura se dejdé bajar a 202C por medio
de un reflujo activo de propileno licuado. La preparacidn se
dejé reposar durante ocho horas con un reflujo de propileno
antes de abrir para eliminar exceso de propileno. La lechada
reactiva se transfiridé a un recipiente de almacenaje y se man-
tuvo bajo una aimésfera de gas inerte. Esta preparacidn de
alfincatalizador (800 ml) contiene cantidades equimolares de
isopropéxido sédicb,rcloruro sédico y sodio alilo. La prepa~
racién contiene el equivalente de 0,00075 moles de los com=-
puestos totales de sodio por mililitro o 0,00925 moles del

sodio alilo activo. = = = = = = = = - - _- - - - - e - - - - =
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- & 150 partes de espiritu mineral inodoro seco se.

les afladieron 1,0 partes de 1,4-dihidronaftalenc disueltas
en 20 partes de espiritu mineral inodoro preparado segin el

proceso del ejemplo 1. Se disolvid entonces butadieno seco

-en el espiritu mineral inodoro a aproximadamente -108C. El

alfincatalizador preparado como se ha descrito anteriormente,
se afladié a la solucién de espiritu mineral inodoro-butadie
no. El sistema se selld y se mantuvo a temperatura ambiente
con agitacién intermitente durante aproximadamente dos ho-
ras. Bl sistema se abrid entonces, se afiadid etanol para des-
truir el catalizador y para precipitar el producto. El espl-
ritu mineral inodoro se separd del producto por destilacidén
al vapor a aproximadamente 60°C, se purificé y se réciclé

PAYE SU NUEVO US0, = = = = = m = = m = = = = = = = = = = o —

Fl producto se lavd entonces intermitentemente con
etanol y agua que contenia un antioxidante para eliminar los
residuos inorgdnicos solubles (tales como isopropéxido sédico
y cloruro sédico). El material insoluble resultante era poli~-
butadieno hdimedo, blanco y séliaco. Se hizo un lavado final
con acetona que contenfa un antioxidante, N-fenil-2-naftilg

mina, y luego se secé en una estufa a 402C bajo vacio. -~ - -

N O T A

Se declaran de novedad y propiedad para Espaila,

sus territorios y plazas de soberanfa, las siguientes:

REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento de polimerizacién, y mds particu-

larmente para preparar alfinpolimeros, caracterizado porgue,_
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jpolimerizéndose_un compuesto orgdnico no saturado en presen-

b

}
!

10 U

cia de un alfinéétalizador, se modera.el peso molecular del
polimero mediante dihidronaftaleno crudo disuelto en un di-
luyente inerte y substancialmente libre dé alcohol y sodio
metdlico no reaccionados, preparado empleando sodio con un
famafio medio de particula del orden de aproximadamente 0,5

a aproximadamente 50 micras, dispersado en un diluyente iner-

’ 2.~ Procedimiento de polimerizacién, y mis parti-
cularmente para preparar alfinpolimeros, con control del pe-
50 molecular, caracterizado por hidrbgenar un hidrocarburo
aromdtico que tiene un micleoc de naftaleno utilizando una
dispersidn en un diluyente inerte de sodio metdlico que tie-
ne un tamaflo medio de partfcula del orden de aproximadamente
0,5 a aproximadamente 50 micras y un alcohol alifédtico como
fuente de hidrdgeno, separar alcohol y sodio metdlico no reac-
cionados y recuperar un producto crudo de reaccién que com-
prende diluyente y un dihidronaftaleno, incorporar dicho pro-
ducto de reaccién como moderador del peso molecular del alfin
polimero en una mezcla de reactcién de alfinpolimeros que com=-
prende un compuesto orgdnico no saturado, un alfincataligador
y el mismo diluyente y polimerizar la mezcla de reaccién para
formar un alfinpolimero, separar el @iluyente del alfinpoli-

mero producido y reciclar el diluyente para su reutilizacién.-

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, carac-
terizado porque el diluyente inerte es un hidrocarburo ali-
fdtico saturado, - = = = = = c - - - D D - - - - - - -

4.- Precedimiento segi®. la reivindivacién 1, carac-

terizado porque el hidrocarburo aromdtico de partida es naf- _
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5.- Procedimiento segin la reivindicacién 2, carac-
“erizaco peraue la hidrogenacidn del hidrocarburo aromdtico
de partida se realiza a una temperatura del orden de aproxi-

madamente 23 a aproximadamente 942C. = = - -~ - - -

6.~ Procedimiento éegﬁn la reivindicacién 2, carac-
terizado porque la polimerizacién del compuesto orgdnico no
saturado se realiza a una temperatura del orden de aproximada-
mente =25 a aproximadamente 100¢C y a una presién del orden

de aproximadamente 1 a aproximadamente 50 atmésferas. - - ~ -

T.- " PROCEDIMIEN'Y'O DE POLIMERIZACION": = = = = = =
Todo ello conforme se describe y reivindica en la

presente memoria que consta de veintinueve hojas, foliadas

¥y mecanografiadas por una sola de sus caras.

BARCELONA, 15 NOV, 1968
AA M culsoRles
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