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PATENTE

INVEDNECION 25?9@?

por "PROCEDIMIENTO PARA LA ELABORACION FINAL DE DISPERSIO-
N®S DE POLIOLEFINAS DE BAJA PRESION”, a favor de la fimma
alemana CHEMISCIE WBRKE HULS Aktiengesellschaft, domicilia-
da en Narl, Kreis Repklinghausen (Alemania).

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencibén se refiere & un procedimiento
pera la elaboracién finel de dispersiones de poliolefinas
de baja presibn.

Bs conocldo que para la elaboracién final de disgpersio-
nes de poliolefinas ds baja presién en hidrocarburos iner-
tes que, cOmo catalizadqores, contienen productos reaceclo-
nales a2 base compue stos orgénicos de aluminio y de titanio,
el catelizador es trancformado, por transposicién con re-
ducidas centidades de un al cohol, en compuestos hidrosolu-
bles, y que se extraen estos de 12 dispersién mediante agua.

Se ha encontrado que se puede efsctuar ventajosamente la
elaboracién finsl de las aisgpersiones de poliolefinas de
beja pre sién que contienen catalizadores en hidrocarburos
inertes, transponiendo el catzlizador con centidades reduci~

das de una amida orgéniea 4cids, efectuando 12 extraccién
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del producto reaccionel de 12 dispersién de poliolefinas

de modo en si conocido con agua, y alslando los compuestos
de 2luminio que se han formado por hidrolisis mediante le-
Jia de soea diluida.

Amidas de &cido apropiadas son formamidas alkiladas,
pero partioularmente mono- y dimetilformamide, que son
transpue stas con el catalizador en cantidades de 0,1 a 5%
referidas al peso de 12 dlspersidén de poliolefina, a tempe-
raturas de 0 a 502, Es importante adicionar estos compues-
tos en foma anhidra, puesto que existiendo trazas de hu-
medad, por muy reducidas que sean, ya transforman el c2ta-
ligador que contiene titanio, bajo hidrolisis, parciaimen—
te en hidratos de 6xido de titanio que ya no pueden ger ais-
1ados con agua o0 con lejias alcalinass Una vez transfomado
el catalizador, puede ser ficilmente separado mediante la-
vado con aguae

Una forma de reelizacién particular del procedimiento
consiste en que primero se elimina 10 1a poroibn del com-
puesto de catalizador que, depués de 1la adicién de 12 ami-
de. de Acldoy y2 se dlsuslve en el hidrocarburo presente co-
mo dispersantes La poliolefina os segregada gel dispersan~-
te mediante filtracidén. Entonces éste puede ser 1iberado de
mo-do en sl conocido, por tretamiento con egus y solucidn
alcalina acuos2, de los restos ge cetalizador, y ser regene-
rado. Ja porcién remanente en 12 torts de filtreclén del
compuesto de titanio es entonces eliminada mediante lavado
con agua. Con este lavado con ague es conveniente agicioner
substancias de actividad superficial con 1a finaligad ge fa-
cilitar el contacto gel medio reagelonal con el agua de le-

vado. Bl lavado con agua tiene lugar en el orden d¢ tempe~
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que el compuesto de titanio trivalente, disuelto en agua, pa-
sa paulatinamente, por hidrolisis y oxidacién, & ser un com~
puesto de titanio tetravalente, ha de efectuarse el trata-
miento de las poliolefinas con agua en 1o posible gin inte-~
rrup cién prolongada. Después del lavado con agua sigue un
lavado alcelino con lejfa de sos2 diluida, mediante el cual
son aislados como aluminato 1os compue gtos de aluminio hi-
drolizados en el lavado con agua.

BIEMPI0w~ Para 1la eloboraolbn final se utilize una dis-
persibn de poliolefinas que se prepara por 1ﬂcorporacidn de
1000 partes en peso, aproximadsmente, de etileno y 6000 par-
tes en peso, aproximadamente, de 1sopropilciclohexano en pre—
sencia de unas 10 partes en peso de tetracloruro de titanio
y 7 partes en peso de cloruro de dietilaluminio en el orden
de temperaturas de unos 602 y 2 una presibén de 4 atmbsferas
absolutasg, aproximedamente.

A 700 partes en peso de este dispersién se le adicionan
8 partes en peso de dimetilformemida con un contsnido en a~
gua de 2 mg. por litro, sproximadamente. Después de dicha
adicidn y buena dispersibn de 12 cantidad de dimetilformemi~
da en la digpersidn de poliolefinas deseparece inmediatamen—
te el matiz parduzco de 1a dispersién de poliolefinas. Se
forman centros que presenten intensa coloracién verde gue
c2racterizan 1a pre sencia del- compue sto de titanio inactivo,
Con una busna agitacién se logra una dispersién homogénea
del compuesto de titanio complejo en el disolvente; es sepa-
rado el disolvente mediante centrifugago y 1la fase s51ida
de poliolefina es lavada repetides veces con 10 partes en pe-

50 de agua oue contiene, aproximademente, un 0.1% de un
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,81cohol grago etoxilado de 2ctividgad superficial. Al efec-
to, pas® en disolucibn el titanio bajo fomacidn de compues
tog de wn azul pronunciado. A continuacibén es aislago el a-
luminio con, aproximadsments, 10 partes en peso de lejfia de
s0s2 al 6 y el polietileno es liberado de 4lc¢ali por lavaqo
con aguz. Se obtiene un polietileno con un blen regdueido
contenido de cenizag de un 0.02%, Simileres resultados se
Obtienen en l2 elaboracidn final de dispersiones de polipro-
pileno y de polibutileno.
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Hecha la deseripcibn del presente invento se hace cons-
tar, cue esta solicitud se acoge & 1os beneficlos de prio-
rided de la solicitul de patente alemana NQ C 18887 1vb/
39¢, depositaga el 28 de Abril ge 1959, ¥y que se declaran
como nuevas y de propie invencién las reivindicaciones gi-
guiente ss

1.~ Procedimiento para la elaboracién final de dleper—
slones de poliolefines de baja pre e1dn, que contienen cz2to~
lizadores,en hidrocarburos inertes, caracterizado porque se
transpone el catalizador con reducidas c2ntidedes de una ami-
d2 de £cido orgénica, porque se extrae el producto reacoio-
nal de 12 dispersidn Qe poliolefinas, de modo en gf cono- »
cido, con agua, y porque se eislan 10s compuestos de alumi-
nio fomados por hidrolisis mediante lejfa de =02 diluiga,

2+~ Procedimisnto para la elaboracién final de disper-
slones de poliolefinas de baja presién. |

Seghn se describe y reivindica en 12 presente memoria
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gue congta de cinco hojas folizdas y mecanografiadas por

una so0lea cara.
fadrid, a2 4 de Sptiembre de 1959
CHEMISCHE WBRKE HULS Aktienge sellschaft.
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