Se

10.

15.

CERTIFICADO

vororon 202150

pOr »MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL
N¢ 251.901%, por "Procedimiento para la elaboracién final ge
digpersiones de pbliolefinas de baja presién”, a favor de la
firma alemana CHEMISCHE WERKE HULS ;’Aktienges'éll schaft, domici-
liada en MARL, Kreis Re cklinghaﬁsen, (Alemania),

-t ° -

MEMORIA DESCRIPTIVA

la presente invencién se refiere a mejoras introgucidas
en el objeto de la Patente Principal N2 251.901 por "PBrocedi-
miento para la elaboracién finel ds dispersiones de poliolefi-
nasg de baja presibn.

Bn la citaga Patente FPrincipel se traté de 1a elaboracién
Wterlor de dichas dispersiones de poliolefinas de baja pre~
slén que contienen catalizagores, en higrocarburos inertes, se-
gin cuyo procedimiento se transpone el catalizador obtenible
base de compuestos orgénicos de aluminio y titanio con redueci-
das camiidades de une smida de 4dcido orgénice, se extrae el
producto reaceional, de modo en of conocido, con agus de la dig-
persién de poliolefinas y se aisle medisnte lejia de sosa dilui-
da 10s compue stos de aluminio formados por higrolisis.

Se ha encontrado que resulta posible igualmente transfor—

mar el catalizador que consiste en 10s proguctos reacclonales
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de compuestos orginicos ge a2luminio y titanio, mediante trane
posicibn con cetonas en compuestos hidrosolubles gue no higro-
lizan, y extraer a continuacibn éstosg, de modo en i conoecigo,
mediante agua de la gispersibn de pOIiolefinas)'los compue stos
de aluminio formados por hidrolisls, después del lavedo con a-
gua s0n aislados con lejia de sosa diluiga de la dispersidn.

Cetonas apropiagas son, acetona, metiletilcetona, hep tano-
na-z, y otras que gon transgpuestas con el catalizador en canti~
dades de Q.1 a 5%, referidas el pes0 de la dispersién ge poli~
olefina g,

las cetonas son transpuestas con el catalizagor en cantiga-
des de 0.1 a 5%, aproximagamente, referidas 2l peso de 1a.dis-
persibn de poliolefinas, a temperaturas ge O a 502, Rs impor-—
tante adicionar las.cetonas en forma anhigra pue sto que reduei- |
das trazas de humedad ya bastan para tmngformsr los componen-
%es de catalizador que contienen titanio, bajo higrolisis, par-
cialmente en hidratos de 6zido de titanio que entonces ya no
pueden ser aiglados mediante agua o lejfas aloalines, Una vez
trensformado el catalizador puede ser fécilmente sep&rado por
lavago con agua. Une realizacién perticular del procedimiento
consiste en separar primero solamente 1a porcién gde compue st0
de catalizagor que se disuelve después de la adicidn de las ce-
tonas ya en el hidrocarburo existente en el dispersante. 12 po-
liolefina es separada del dispersante mediante f£iltracibn. Bsta
Puede ser entonces liberaga de modo conocldo por tratemiento
con agus y solucibn alcalina 2cuos de los re stos ge cataliéa—
dor y ser regenerada. La porcién del compue sto de titanio que
ha quedado remanente en la torta de filtracibn es entonees eli-
minzda mediante un 12vado oon agua. Con este lavado con 8gua es

conveniente adicionar materias que pre sentan actividqag super—
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ficial, pera facllitar el contacto gel medio reaccional con

el agua de lavado. Bl lavedo con agus tiene 1ugar en el or-
den de temperaturas entre O y 302, de proferencia entre 10 y
o258, Dado que el compue gto trivelente de titanio disuelto en
agua pasa paulatlnamente mediante higrolisis y oxidacién, a
un compuesgto tetravalente de titanio insoluble, ha de efec-
tuarse el tratamlento de las poliolefinas con agua, 1o mas
posible sin interrupcién prolongade. Do gpuds del lavado con
agua sigue un lavado @lcelino con lejfa de sosa diluida, me-
diante el cual son eliminados, como aluminato, los compus stos
de aluminio hldrolizados qurante el anterior lavado con agua,

EJEMPL.O.— Para la elaboracibén ulterior ge utiliza una dis-
persién de poliolefinas que se prepara mediante introduccién
de unas 1000 partes en pego de etileno en 6000 partes en peso
de isopropilciclohexano en presencia ge, aproxime,‘damente, 10
partes en peso de tetracloruro ge titanio ¥ 7 partes en peso
de cloruro de dietilo de aluminio en el orden de temperaturas
de 6020, aproximagamente y una presién, asimismo aproximaga,
de 4 atmbsferas absoluta s.

800 partes en peso de esta dispersibn =8 mezclan bien con
7+9 partes en peso de acetona con un contenido en agua ge unos
10 mg. de agua por 1itro. La dispersibén parduzcad se decolora
¥ la solucién sohresaliente ge tifie poco @ poco de verde. Ja
poliolefina es filtraga por aspiracién, lavada con 20 partes
en peso de agua que contiene un 1% de materia de actividad su-
perficial, lavada con 20 partes en peso de lejia de sos2 al
% pare eliminer el componente de aluminio y liberaga de 41—
c@ll por lavado con aguz. ¥e obtendrd asi wna poliolefina con
un contenido en cenize ge O, 018%.

Similares resultados se consegulrin en la elaboracibn
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Ulterior de dispersiones de polipropileno y de polibutileno.

L)I\'IOTA

Hecha la descripeibn del pre sente invento se hace cons-
tar, que esta solicitud se 2coge 2 1os beneficios de priori-
dad de 12 solicitud 4s patente alemana e ¢ 18 888 IVb/39c,
depositada el 28 Je Abril de 1959, y gyue se declaran como
huevas y d¢ propia invencidn las reivindicaciones siguientes:

lo- le joras introduecidas en el objeto de 1la Poatente Prin-
cipal N¢ 251.901, por ”"Procedimiento para 1a elaboracién fi-
nal de dispersiones ge “poliolefinas de baja presibn”, que con~-
tienen cztalizadores, en higrocarburogs inertes, segﬁn se rei-
vindicé en la citada Patente Principael, ocaracterizadas porque
se transpone el catalizador con reducides csntidades ge una
cetona, porque se extrae el producto reaccional, de modo en sf
conocido, con agua de la dispersién de poliolefinas, y porque
g0 eliminen eventualmente l1o0s compuestos de aluminio, forma-
does por hidrolisisy con lejfe de sose diluige.

2¢~ Mejoras introducidas en el objetp de la Patente Prin-
cipal N¢ 251,901 por "Procedimiento para la elaborecién finél
de dispergiones ge poiiolefinas de baja presibn”,

Segln se describe y reivindlcea en la presente memoris que
consta de cuatro hojag follades y mecanografiadas por una sole
cara.

Magrid, a 19 de Septiembre de 1959,

CHEMISCHE WERKE HULS Aktiengesellschaft.
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