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UFFICIO CENTRALE BREVETTI
BREVETTO PER INVENZIONE INDUSTRIALE

N._ 809122

Il presente brevetto viene concesso per linvenzione oggetto della domanda sotto specificata ]
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TITOLARE MONTECATINI SQC. GENERALE PER LA
INDUSTRIA MINERARTA E CHIMICA

IND.TIT.  LARGD GUIDC DONEgANI 1.2 MILANO

TITCLO PROCEDIMENTU PgR | A PREPARAZIONE
D1 POLIDIMETILCHETENE

INV.DES, GIULIO NATTA, GIqRGIQ MAZZANTI
E GIANFRANCQ FREGAGLIA

ANN«SPEC spConDO COMPLETIVO AL BREVETTO

N, 625864 RICHIESTO TL 24412459
E CCNCESSO IL 27,9461

Roma, Ui ..ccoovse — HPR.ADbE- ORE

Avvertenze: 1° Il brevetto viene concesso senza preventivo esame della novita delli
2° La rivendicazione della prioritd esplica effetto per le parti dellifivénzione che hanno formato
oggetto del deposito estero al quale la rivendicazione stessa si riferisce.
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Deaurizione del trovato avente per titolo:

"Procedimsnto per la preparazione di polidimetilchetene"

a nome MONTECATINI SOCIETA' GENERALE PER L‘IﬁDUSTRIA KINERA-
RIA E CHIMICA - MILANO

(2° Compls al brev. prinoc. N° 625.864, dep. il 24.12.1959)

Nel brevetto principale la Richiedente rivendicava i polime-

ri dei chetocheteni a struttura polichetonica ed il processo
per produrre gli stessi mediante polimerizaazione.dsi cheto-
cheteni in presenza di catalizzatori cationioi costituiti
prinvipalmente da a2logenuri di alluminio e alchilalogenuri
~di alluminio.

In base al brevetio sobra indicato i poiimari ottenuti erano
impuri pér 1a presenza di polimeri dei chetocheteni a strut- %

tura divérsa da qguella polichetonica, e dovevano essere sot-

topoati a purifioazioni-e, per esempio per estrazione con sol-
véﬂin_ . :

E' stato ora sorprendentemente trovato ehe & possibile otte—
nere'polimeri dai chetocheteni con un tenore di struttura
polichetonica superore all ‘857 in peso se si conduce la po-
limerizzazione nelle condizioni e con i catalizzatori indica
ti nel brevetto principale, ma operando in presenza di sol-
venti ad alta costante dielettrica come nitrobenzolo, diclo-

ro metano, tetracloroetamno, dicloroetilene, eventualmente in

.
;
l“- : miscela con altri solventi come tetracloruro di carbonio,

toluolo, cloroformio.




Gli esempi che seguono iiluatrano ma non limitano 1'invenzio-
ne.

ESEMPIO 1

In un pallone munito di agitatore e tubo di adduzione per 1o
azoto ed immerso in un bagno & =40° si introducono in atmosfe
ra inerte 110 cc di dimetilchetene, 200 oc di carbonio tetra-
cloruro e 200 cé di nitrobenzolo. Non agpena la miscela ha
raggiunto la temperatura del bagno, si introducono 20 c¢c di
una soluzione 0,8 molare di tri-bromuro di alluminio in ni
trobenzolo.

31 continua 1'agitazione per 6 ore, poi si blocca la reazione
per ;ggiunta di metanclo e di acido cloridrico.

Il peolimero viene filtrato e-lavato prima con metanolo e aci-
do cloridrico, poiﬁcon metanolo ed infine essiccato in wvuoto.

Esso pesa g 41,5. Il residuo all'estrazione con toluolec bol-

-

lente & pari al 93% del polimero &i partenza, ha una ¥iscogi-
tad di 3,2 (100 cc/g in nitrobenzolo a 135°) ed @ cristallimo
ai raggi X.

ESEMPIO 2

In un pallone munito di agitstore e tubo di adduzione per lo
azoto ed immerso in bagno a ~40° gi introducono in ;tmosfefa
inerte 100 cc di dimetilcheteney, 300 cc di toluolo e 100 ca
di nitrobenzolo. $5i agita la miscela e quando essa ha raggiun
%0 1la temﬁeratura del bagno si introducono 20 cc di soluzio-

ne 0,8 molare di bromuro di alluminio in nitrobenzolo.
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Dopo 3 ore si interrompe la polimerizzazione per aggkunta di
di metanolo e acido cloridrico.

I1 polimero, lavato con metanolo e acido cloridrico, poi con
metanolo, ed essiccato in wvuoto, pesa g 30.

La frazione insolubile in toluolo bollente ammonta all'88%
del polimero, ha una viscositad intrinseca =1,76 ed & oristal-
lina ai raggi Xo.

ESEMPIO 3

Wello stesso apparato e con la stessa modalitd degli esempi

5 ¢ 6 gi introduconc 100 cc di dimetilchetene, 200 cc di to-
luolo, 200 cc di nitrobenzolo e 1 cc di alluminio dicloromono-
etile. .

Dopo 5—ore si ottengono 4 grammi di polimero la cui frazione
insolubile in toluolo bollente & pari al 93%, ha una viscosi-

ta4 0,79 ed & cristallina ai raggi X.

RIVEND I-C AZIONI

1) Provedimento per la preparazione di polimeri di chetoche-
teni aventi un contenuto di struttura polichetonica su-
periore all'857 operendo secondo il brevetto principale
aaratte:izzato dal fatto che si effettua la polimerizza-
ziome in presenza di solventi ad alta costante dielettri-
ca scelti tra il gruppo costituito da nitrobenzolo, diclo-
vometano, tetracloroetano, diclorocetilene, eventualmente
in miscela con altri solventi quali il tetracloruro di

warbonio, toluolo o cloroformio.
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4 2]-?oliéiiet110hetene contenente oltre 1'85% in peso di strut

tura pe1i¢haton1na, bttanuto col procedimento secondo la

rivandioasioné 1.
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