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, WupperﬁaléElberféld Repﬁblicé iederal Alemana; por:
R B PROE:EDI ITENTO PARA LA PURIFICACION DE TRICLORURO DE TI-
- TANIO".=

' El método més conocldo ¥y convenlente para la obtenclon
de trlcloruro de tltanlo es el de 1a reducclén del tetra-
cloruro de tltanlo. La reduccidn puede(reallzarse, a tem-

' . 'peraturas’elevadas,icoﬁ hidrégeno lﬁatté“y”colabOradorE§;

B Gacz. Chim. Ital. 87 rasc, v 528, 549, ’570-(1957}1);'0 de
SR - ﬂ 'acuerdo con un procedlmlento més sencillo, con compuestos

: }{“ﬁ >w'~.'“' v. , org anlcos de- alumlnlo. s ' ' V

. o P ra el empleo de trlcloruro de tltanlo en la pollme-i

rizecién de 0(—olef1nas, se requlere un elevado grupo de

10 pureﬂa es de01r, que el trlcloruro de tltanlo debe estar
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completamente exento de tetraclorurc de titanio. En 1as'pga

‘ blioaciones que tratan de tales procedimientbsvde polinmeri

zacibn o de la preparaclon de oatelizedores para ello arro

-:piados, se .indica frecuentemente que el tricloruro de tlta
':'nlo pre01sa una purlflcaolon. Para la obtenclon de un trl--.

oloruro de tltanlo ue puedo denomln rse “mu puro y Lw
q S

orlstallno" se ha llevado a cabo un repetlao levado con

heptano (Natta SPE Journal, Layo 1959).,

Ahora bien, un trlcloruro de titanio purlfloado de
este modo, no tmene‘todav1a el grado de pureza necesario

para la polimerizacidén de olefinas, Ello se manifiesta en

- un rendimiento demssiado bajo de polimerizado isotéctico.

El rendlmlento emplean&o un tfjoloruro de titenio purifi-
oado de la manera més arribe descrita, asclende en la mez-
ola del catallyador tan sélo a aproxlmadamente 70-80w. Men'

ciones dlstlntas, en‘las que, Dpor ejemp;o, seAlnforma sobre

-Hrendimientosv&e 90% de polipropileho‘isotéctiéb, eStén fal

'jiseadas en tanto que se refieren a. ana1181s en los que la
'proporcion de pollproplleno 1sotactlco se determlno despues
lde separado el pollmero de los 11qu1dos emnleados en la po '

nzflimerlzaclon. La’ pollmerlza01on, como es sabldo, se lleva

a cabo en agentes dispersantes tales couo heptano normal

Una vez finallzado el prooeso se aﬂre"a alconol & la dls-

per51on de polimero obtenida y el pollmero se’ obtlene en- . 
' ’tonces por succlén. Parte de los oomponentes pollmeros atéc-

fjtlcos permanecen al mismo tlempo dlsueltos en el agente dls

persante y s0n absorbldos Junto con’ éste. BEsto se puede

'icomprobar faollmente, ooncentrando la soluclén por evapora-

¢idn, Bsta puede contener, segun sea la clqse del agente dis~

persante empleado, alrededor de 5 a BOp de componentes pOll-
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kmeros ataotlcos {con relac1on al pollmerlzado total) Lstos :
-vtlenen que ser tenldos en cuenta para el calculo del rendl- ‘
.mlento de pollmerizado isotdetico, es decir, que haf que su -

'marlos al porcenta;e de la parte atdoctica determinade en el

pollmero SOlldQ.

Se ha descubierto ahora que se obtiene un tricloruro

de tltanlo mey puro, es declr, exento también de tetraclo-

4'.u-ruro de tltanlo, si el tricloruro de tltanlo purlflcado ‘pre

v1amente msdiante lavado con hldrocarburos inertes se tra-

“$a con tri@enll fosfina en presencia de un dlsolvente orgé
nico inerte a temperaturas 1nferlores a 1008, La trifenll
;nfosflna debe, a este respecto, ser empleada en una cantldad;\

.;’de 1 a 50 moles %, coOn preferencla de 1 a 10 moles %, con

1 relaoion el trlcloruro de titanio- cargado. Como dlsolven- e

tos organlcos 1nertes se pueden emplear hldrocarburos all- fl

"i:temente un punto de ebulliclén de a 1o sumo 100=. £l trata—'
"'mlento puede realizarse calentando la mezcla de la resccion
a reflujo, no debléndose sobrepasar una temperetura de lOOm
f'Ahora blen, la pur1f10ac1on puede llevarse a cabo. tamblén a
’f:temperaturas inferlores moviendo pera ello la mezcla de la
..é;reac01on viﬂorosamente En este caso durara més tlempo el

'.procedlmlento. -

mmpleando de la manera conocldq un tricloruro de ti- -
tanlo purlflcado de acuerdo con el 1nvento, junto con com=
puestos orbanlcos de alumlnlo, como catalizacor en la poli-

merizacion de olefinas,,se puede conseguir un aumento de 10%

_y més del rendlmlento de polzmerizado isotaotlco.

Bl procedimiento aera expllcado con nas detalle a ba-

‘se de ejemplos haCléndose espeolalmente ostens1ble el pro—

‘..'3...'
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‘continua01on se 1ntroduce proplleno a una sobrepresion de

~ greso consegulble en le pollmerlzaclon, en oompar301on con
© o un’ prooedlmlento en,el_qne se emplea un tricloruro de tita-
nio purificado segin los métodos hesta ahora conocidos. .

“Ejemplo 1

8 g de TiCl,, obtenidos por reduccién de T1014 con hi-

drégéno’a 8002C, se lavan cdn 50 c.c. de heptano nOrmalidufgn- o
te 15 minutos a 208C, .y se:extraen por suceidn, &l hepténo‘

normal se seca prev1amente por destllaclén sobre SOle me-‘

tallco y se puriflca conservéndose sobre alambre ae sodloj,

y bajo atmosfera de NZ' bl proceso de lﬂvado se replte una

fvez més A contlnuacion se hlerve el TiCl,_ con. hepteno nor- -

.3
mal al que se agregan 5 moles 7 de trlfenilfosflna con re-

laolon al TlClJ, prolongandose el hervor durante 1 hora &

,reflujo Se extrae el heptano normal por succlon R el TlCl”

T se vuelve a lavar dos veces nés con heptano normal a ZO“ Ce

El TlCl se- callenta entonces a 752 a, junto con 20

. G c. aluminio trletilo y 12 1 de heptano normal en un auto-

"clave esmaltado con agltador de 20 1 de cablda Atil, e

. 4 atm y se prosigue polimerizando hasta que la concentra-

¢idn del pollmerlzado ascmenae a aproxlmadamente 20p. La

'~pres1on de proplleno restante se deja escapar y el contenl—
~-do del’ autoclave se vierte en un r901p1ente en el que pre—
”leamente se han 1ntroducldo alrededor -de 4 1 de etanol clor~;
['hldrlco (al lp).Mbdlante agitacién intensa se dlsuelve.el
"catalizador, Después de enfriar a 202 C se éitrae el poli~

-merizado por suceidén y se lava con agua hasta que reacciona

neutralmente, Bl polimerizado seco se extrae durante 24 ho-.
ras con heptano normal hirviendo en un extractor caliente.-

La tot alldad del polimero soluble en el heptano normal as-
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_ ciende a7 5%, la parte de pollproplleno isotactlco por con-
siguiente, a 92,5, : ' o
L;emglo 2 '

4g de TiCl 5 obtenldo y previamente purlflcado con

: heptano como en el pjemplo 1, se hmerven a. reflujo,durante'

1 hora con hept&no normal al que se han agre 2830 lb molesv%'

de trifenllfosflna (con relac1on al ‘101 ) Despues de ex-

"traido por- succzén, se lava el TlCl dos veces con heptano B

normal tal como se ha 1ndlcado ‘en el mjemplo l j se vler-

.ten en un autoclave esmeltadOucon aéltador de. 7 11tros 3un~ o

0 con 10 c c. de aluminlo trietilo y 6 1 de heptano, oalen-'

téndose a 7520, Se 1ntroduce proplleno & una sobrepresmon

'ii_de 4 atm. y el pollmerizado, una ves termlnaaa 1a pollmeri-f

’zaclén, se puriflca ¥y seca de acuerao con el m;emplo 1. To-.
da la parte de pollmero soluble en heptano normal a401ende

.v:a lO 2p. El rendlmlento de pollproplleno 1sotactlco ascien- -

'de a 89 8/0.

ujemplo comparatlvo

4 g de T1013, obtenldos como ha s1do descrlto en el

'Ejemplo 1, se laven sels veces, cada una de. ellas con 50 C.Ce
_‘de heptano normal y 8 2080 de acu@rdo con el pgen@lo 1. dl
 -T1b1 se v1erte entonces, junto con lO c.c, de aluminio tri-
.ﬂetilo yb1 de heptano normal, en un autoclave esmaltado,

con agitador, de 7 litros, se calienta & 755C y se 1ntroauce’

: proplleno a una sobrepr951on de 4 atm. una vez termlnada la

pollmerlzaclon,,se purifica y se secsa ellpollmgrlzado segln
se ha indicado en el ensayo 1. Gontiene un total de 20% de
‘partes extraibles con heptano normel, o se&, 80% de propile¥
no isotactico, o '

Esta solicitud, que corresponde a la presentada en la
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Republica Eederal Aleman&, con fecha 7 de Septxemﬁre de 1960

bajo el numero v 19508 IVa/12i; se dOO”S a los beneficlos del”

- articulo 51 del vidente ustdtuto sobre Propledad lndustr;al

o T“A

Los puntos ‘de inven01on propia N nueva oue se presen~

i7“tan para que sean obgeto de esta sollcltud de Patente de In~

venolon en spaﬁa por VLLNTH anos, son los siéulentes

-

la.e Dn procedimlento oara la ourlfloaclon de trlclo—

’furo de tltanio.'oaracter17ado porgue, un'trlcloruro de ti-
'tanlo previamente purificado por lave do con hldrocarburos
1 inertes se trata con trlfenllfOS‘ln& ) temperaturas no su-
"perlores a lOO, en presen01a de un dlsolvente oraanlco 1ner-.

i{te.

' 22,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn

1, caracterizado‘porque‘se emplean 1 - 50 moles % de trifés'

' n1lfos?1na con relacién &l tricloruro: de tltanlo cargado.

3‘ - Un procedlmlento para la purlficacion de triclo-
rUTro de tltanlo. . 7
.Tal y como se ha desorito en la Memoria que antecede,

y para los fines que se han especifmoado.

msta Memoria consta de seis hojas eseritas a méqgina

_por una sola de sus caras. ) e

- ladrid,
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