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MEMORIA DESCRIPTIVA |
que se presenta para unir a la solicitud |
| PATENT DE'INVENCION R
formulada el 7 de Agosto de 1. 961, con el Nvmero 269.635
“en
'ESPAﬁA |
por : VDINTE aflos _
;a nombre de VEREINIGTE GLANZSTOFF—FABRIKEN AYTIENGESEELSCHAFT,
;entidad alemana, establecida en Glanzstoff—ﬂaus, Wﬁppertal—El—': “”
berfeld, Repiblica Federal Alemana, por._ ’
“UN PROCEDIZIENTO PARA IA PURIFICACION DE TRICLORURO DE TITANIO";

E). método mas conooido y conveniente para la obtenoién
de tricloruro de titanio, es el de la reduceion del tetraoloru-
ro de t;tanio. La reducoién‘ppedg realizarse,a temperaturaa.]" |
'elevadas, con hidrdgeno (Nétta‘y_goléboiédores Gacz.ybhim; ifal..'
87 Fasce V’528, 549, 570 (1957) );_o de acuerdo con un proce-
dimiento més sencillo, con compuestos qrgénicoa‘de aluminio.

Para el empleo de tiiclo?uro de titanio em la polimeriza=-
cién de d -olefinas, se requiere un elevado grado de pureza,

-es'decir, que el tricloruro de,titanio débé estar completamentei'?
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exento de tetracloruro de_titénio. En las publicaciones Que

tratan de tales procedimiento de polimerizaciéﬁ o de iaApre—r

: paraqién de catalizadores para ello apropiados, se indica fre=

cuentementé, que el fricloru:o de titanio precisa wna purifica-

cién. Para la obtencién de un tricloruro de-titénid<que'pugda"

‘denominarse "muy PuUTo ¥y muy cristalino" se ha llevﬁdo a cabo un

‘ ;epetidd lavado con heptano (Natta SPE Journal, Mayo 1.959)s

'Ahora bien, unh tricloruro dé titanio purificado de este

modo, no tiene todav1a el grado de pureza necesario para la

vfaﬁpolimerizacion de olefinas. Ello se manifiesta en un randimlen-‘ '
. %o demasiado bajo de polimerizacién isotéctico. El rendimiento,;

1vempleado un tricloruro de titanio purificado de la manera mas

:,‘arriba desorita en la mezcla del oatalizador asciende tan solo
‘La aproximadamente 70—80” Mbnoiones dietintas en las que, por -

ejemplo, se informa sobre rendimientos de 90% de polipropileno

';"sis en los que la proporci6n de polipropileno isotéctico se de-
_terminé deSpues de. separado el polimero de los liquidos emplea-,

‘ dos en la polimerizacion. Polimerizacién, como es sab*do, se

1leva a cabo en agentes dispersantes tales como el heptano nor-

mal. Uha vez finalizado el proceso se agrega alcohol a la dis— .

persién de polimero obtenida y el polimero se obtiene entonoes

- por succién. Parte de los componentes polimero atéot1cos perma— .
’ necen entonoes disueltos en &l agente dispersantes, ¥y son abe ‘.“

: ;sorbidos aunto con éste. Esto se puede _comprobar faoilmente conoenp

trando 1a solucién por evaporacion. Esta puede contener segun

 sea la clase del agente dispersante empleado, alrededor de 5

a 20% de componentes polimeros ataoticos‘ (con relacion al .

polimerizado total. Esos tlenen que ser tenidos en cuenta para

el célculo del rendimiento de polimerizacién 1sotéotlco, -es deoir

~J ~
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. que hay que sumarlos al porocentaje de la parte atdctica de~

 orgénicos basioos en presencia de hidrocarburos alifétioos,

:cicloalifatiQOl o) aromatioos inertes. Pueden emplearsez piri-

L to tiene 1ugar mediante agitaoion vigorosa de 1la mezola de

',”la reaccion a temperatura normal o algo elevada, o més rapida—

‘f.-ar una temperatura de 1009C,

i;'tanio purifioado legun el invento, junto con compuestos orgéni—
.;olefinaa, se puede conseguir un aumento de 19% y més en el ren—-j

j dimiento de polimerizado isotaotioo.

.quue puede oonseguirse en la polimer1zacion en comparacién oon
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terminada en el polimero sélido. ' . ' ‘ 'if

Se ha desoubierto ahora que se obtiene triclozuro de ti-

‘tanio,muy puro, es deoir, exento también de tetracloruro de ti-

. tanio, 8i un tricloruro de titénio previamente'purificadp por

lavado con hidrocarburos inertes; es tratado con compuestos

dina, quinolina, isoquinolina, amilamina, trimetilamina, nebuf
' tilamina y otrose. Los oompuestos bésicoé 8o emplean en una '
cantidad de 1 8 50 moles %, con preferencia de 1 a 10 moles v

-;% referidos, al tricloruro de titanio empleado. El tratamien-

‘mente, mediante calentamiento a reflujo, no debiendose sobrepa- . é:.

Si se emplea de la manera conooida un tricloruro de ti-

”5_vcos de aluminio, como. oatalizador, en la polimerizacién de o

El procedimiento sera explicado con més detalle a base .

de ejemplos, resultando espeoificamente ostenslble ellprogreso"

‘un procedimiento en el que se emplea tricloruro de titanio pus

r;ficado por los dosuwtodcshasta ahora conocidose V'f ) o ;UU

" Biem 0_14

4 g de TiC1,, obtenidos mediante reducoién de Ti01,

"
V
.
-~
‘s
'

con hidrégeno a 8009C se lavan durante 15 minntbs a 209C con -
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50 CeCs de heptano normal y se extraen por sucoién. El hsptano S
.normal se purifica prev1amente por destilacién sobre sodio me= -
'talico, se‘seca y se conserva sobre alambre de sodio y bajo uma

' atmésfera de N Bl piOOeso de lavado se replte otra vez. A con—

tinuacién se hierve a reflujo durante 1 hora el TiCl3 oon.heptano
normal, al que se han agregado 50 moles de piridina (referidos

al’ TiClB). El heptano se extrae entonces por suocién ¥ el MC1,

se 1ava otras dos veces con heptano horﬁal como'se ha dichos

' Junto con 10 cecs de aluminio trietilo ¥ 5 1. de heptano normal,

se vierte en un autoclave esmaltado, con agitador, de

3

T litros, Be calienta a 759 C y se inyecta propileno a una sobre- .
'7)” presién de 4 atme Se polimeriza hasta que la conoentracion del |
) polimerizado asciende a aproximadamente 20” El resto de la
Vipresién de propileno se deja escapar y el contenido del autocla- "
_'H've se vuelca en un recipiente, ‘en el que previamente se han in~-
b/ftroducido alrededor de 41 de etancl clorhidrico (al 1%)e Yom

{diante agitaoion intensa se disuelve el oatalizador, Despues

: ‘de enfriar a 2090, se extrae el polimerizado por succlén, se

) lava con agua hasta que reacoiona neutralmente, y se saca. Se N
'n_extrae entonces con heptano normal hirviendo durante 24 horas, o
en un. extractor caliente. La Parte de polimero soluble en heptanof
e normal asoiende a 11%,‘31 rendimiento de polipropileno isotécti— «

‘i"co, a 89%.

Ejem lb 29
4 g de T1013,‘obtenidbs y purifioados rreviémente con'heﬁ—_
'  tano como se ha descrito en el Ejemplo 19, se hiervan durante 1 :

k hora a reflugo ocon heptano normal al que. se agregan 10 moles %
. de quinolina (referidos al TiCl ) Despues de extraido por

) succidn, se vuelve a lavar dos veces el T1013 con heptano normalf

._~/4f -~
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-EBjemplo 3¢

"segun se indic en el ensayo 19 y, junto con 10 cece de trieti-
.-lo de aluminio ¥y 5 1 de haptano, se vierte en un autoclave

4iesma1tado, con agitador, de 7 litroas, y se calienta a 7590. El .

propileno se polimeriza bajo ung sobrepresion de 4 gtm. y el ‘

poiimerizado 86 purifica h's se seca oomo en el ensayo 19, una'

vf vez terminada 1a polimerizacion. La parte de polimero soluble

Ten heptano normal asciende a 12%

Si en las cond101ones indioadas en el Ejemplo 19 se ca-'

~ lienta durante 1 hora a reflujo un trioloruro de titank)purifica-

do previamente por lavado con hsptano normal , junto con 15 mow=

'les % de n-butilamina en heptano normal, entonoes un ensayo de

}polimerizacién, llevado a oabo asimismo de acuerdo con e1 Ejem— :

plo 19, proporclona un polipropileno con - una parte de polimero

ta;e de 87% de polipropileno jisotdcticoe

<- _EjemQ;o”oomparafi!g'

48 de TiCl ’ obtenido como se ha deserito en el Ejemplo

3

12, se lavan a 20%C seis veces, cada una de ellas con 50 c.c.l."

.”5'de heptano normal, de acuerdo con el ensayo 19, El T1013, junto
‘fucon 10 c.c. de aluninio trietilo ¥ 5 1 de. heptano normal, se- '
lfvierten entonces en un autoclavn esmaltado oon agitador, de

':f:‘7 litros, se callenta a 7590 y se introduce propileno & una

':sobrepresion de 4 atme Despues de termlnada la polimerizacién

'se puriflca y seca el polimerizado, segun se ha indioado en el

ensayo 10, Contiene 29% de componentes extra{bles con. heptano

. normal ¥ consiste hasta 71% de polipropileno isotéctico. o

Esta_solicitud que corresponde a la,presentada en -
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Repiblioa Pederal Alemana, con fecha 7 de Septiembre de
11.960, bajo el Namero V 19,311 IVa/12i, se acoge a 1los be—

neficios del arficulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie=

dad Induétrial.

NOTA

Los puntos de ihvenoién'prOpia ¥ nueva que se presen—
: tan para que sean objeto de esta Patente de Invencién en

'Espana, por VEINTE atfios, son los siguientesz

, "19,.~ Un prooedimiento para la purificaoion de triclo-
TUTO - de titanio,. caracterizado porque un trioloruro de tie

tanio previamente purificado por lavado oon hidrocarburos

o 1nertes, se ‘trata con cowpuestos organioos bésicos en pre-

sencia de hidrocarburos inertea alifaticos, cicloalifaticos

o aromaticos.

29.- Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacion -
1, caracterizado porque el compuesto orgénico bésico se e
) plea en wna cantidad de 1 a 50 moles % referido al triclo-

" ruro de titanio empieado-

39.— Un’ procedimiento de acuerdo ocon las reivindica-

' ciones 1y2, caracterizado porque el tratamiento se realiza .f_j“

" por calentamiento a reflujo a temperatu:ras de ‘a 10 sumo -

1009
49.- Uh procedimiento para la purificacion de triclo~

. ruro de titanio.
' Tal ¥y oomo se ha descrito en la M@moria que antecede :_“

-'[fy oon los fines que se han especificado._ o

=6~
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