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PATENTE
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INVENCION

por PROCEDIMIENTO PARA LA POLIMBRIZACION ESTEREORSPECIFICA
DE LAS ALFA-OLEFINAS", & fevor de la fivme iteliana MONTEGCA-
TINI SOCISTA GENGRALS PER L'INDUSTHIA MINERARIA B CHINICA,
residente en MILAN lItah.a).
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MEMORI A DESCRIPTIVA

A ‘Bs'.ba :anagxﬁo'so refisre a un pgooedimieato pars
la polimerizascidn estereospecifioa de slfa-olefinss. Mds
particalexmente, este invento atafie al mdtodo para obtener
polfmeros de propilenc en forma de grémulos de pequeflo
didmetro. Otro objeto es el aistema catalftico apto pars-
gsusoitar ese polimerizacidn.

| " Sebido es que en lg polimerizacitfn en 1aa '
alfa-olefines en presencia de sistemes ocataliticos consti-

tuidos pox:

- a) ano o més baluros sflidos de metales de transioién de
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los grupos IV, V y VI del Sistema Perfodico, activados o no

por molturacidn seca o hiémeda con bolas;

b) wuwno o mds compuestos organometdlicos de un metal de

‘los grupos I, II y III del Sistema Periodico.

Se obtienen pol{meros con una distribucidn granulométrica
determinada y que las fracciones de mayor tamafio granular
son las predominantes. |

Este hecho puede en algunos casos ser perjudicial
para el uso tecnoldgico de los polfimeros,

' La peticionaria ha descublierto &ﬁora, sorprenden-
temente;.y este es ¢l objeto del invento gue aqui se expone,
que la distriducidn granulométrica de los polimeros que
puede obtenerse mediante la éolimerizaciGn estereoespecifica,
puede variarse sometiendo el componente de metsl de transi-
¢ién, solo o en compadia de los compuestos metaloorginicos
con los que constituye el sistema catalftico, a un trata-
miento previo. A 4

Este invento, por lo tanto, proporciona’un proce-

~ dimiento para obtener polimeros de las alfa-olefinas con

granulometria fina, el cual se caracteriza por el hecho de
que el haluro sdlido del metal de transicidn, solo o en
compatifa del compuesto organometélico con'que forma el sis-
tema catalftico, se somete, antes de la polimerizacidn, a
un tratamiento previo que consiste en calentarlo coh agi-~
tacion, durante un perfodo de tiempo comprendido entre

10 minutos y 30 horas, a temperatura comprendida entre

la ambiente (+202C) y la temperatura de ebullicidn. E1 mé-

todo de este inveato es'partlcularmente apto cuando se po-

limeriza propileno en presencia del sistema catalitico
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constituido por TiCl3 y monocloruro de diefilaluminio.

Este invento, ademds, tiene también por objeto
los polfmeros de alfamolefinas obtenidos segin el proce-
dimiento antes mencionado., Bstos polimeros son particular-
5. mente aptos para la preparacidn de fibfas, pe;iculas, cine
tas, articulos moldeados y productes anélogos-.

0tro objeto de este invento es ademds el proce~
dimiento para la preparacién del sistema catalftico antes
mencionado. Dicho procedimiento se caracteriza, como ya
w0 o ha dicho,.por el hecho de que el componente de metal de
: transicidn del sistema catalitico se somete, solo o en com-
paifa del compuesto metaloorgédnico, & un tratamiento previo
gue consiste en calentarlo‘duramié un perfodo de tiempo
comprendido eatre 10 minutos y 30 horas, a temperatura com-

prendida sntre 1@ gmbiente (alrededor de +202C) y la tempe=.

15,
R 7 ratura de ebullicidn.

En los detalles de aplicacién préctica de este
invento pueden introducirse amplias variacliones sin alterar
el alcance del inventol
20&, El ejemplo que sigue ilustra sl invento sin
| limiterlds
EJENMPLO .

~ En una autoclave de acero inoxidable, de 40 S
litros, se introducen:

'25£§ = 18 litros de nsheptenoc ‘ .
-~ 18 g de una mezgla de AlEtacl/TiCI3 (proporcién; 2:1 en peso).
El conjunto se calienta a 902C y luego se inicia

la aportacidn de propileno y se prcsigue esta intro@uccién

hasta que se han absorbido de 8 a 8,5kg de monémero}f
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a 6 atmésferas. ‘
Se clarifica la masa de polimerizacidn antadiendo
18 an’ de elcohol butflico normal. Se mantiene en agitacidn
esta masa & 802C durante 1 hora y luego se la ceatrifuga,
La tor%a as{ obtenida se trata luego con vapor,
para eliminar el disolvente, ¥y a continuacidén se centrifuga
la torta'y se la seca., En la tabla que sigue figuran las
distfiﬁuciones granulométricas de los polfmeros obtenidos
cuando se efectua el tratamiento previo segin el invento

aquf expuesto y en diversas condiciones.:

-~

= 4 0=
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%me- (éongio%onza del )45 g: 220 1575 11130, 6200f 25,000 mas de
a ratamiento. prema- - | ma~ | me- - | ma-_ : .
K¢ vio ds TiCl, 1las|llas| 11as lla.ar?fa ?1&&4 “‘;ﬁ“ ﬁgﬁ,g’;
. oon AfEt,C1 pog poxr Ipor | por | noy p°§ om2 por o
, an® o | om2 | on? |ome | om
1 |Ningdn oalen~ | 15 |11,5 17.5!15,5 10 {1s,5) 9 5
tamiento pre- ‘
vio ) ’
2 |20 minutos ea | 5 | 55|19 |17 |11,5|18 | o 15
itacidn a '
08¢ _
3 |9 minutos en | 4 |4 | 6,811 |10,5{m,5{19,5 | 13
tacidn a
702C ‘
4 |2hozes en mgi-| 6 |6 [is,52r faz jar |10 4,5
tacidn a tempe- 4 .
retura smbients .
5 |24 horas en agi | 3,5/4,5[11,5/20,5/15,5 24,5 |13 7
tacidn a tempe- ‘
retura ambiente
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NOTA

Descrito el objeto del presente invento se declaran
nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridad de la
solicitud de patente italiana N2 21.735/61 del 1¢ de diciem-

- -

bre de 1.961.

1. Procedimiento para la polimerizacidn esterecespe-~
ci{fica de las alfa-plefinas para obtener polfmeros de granulo-
metria fina, caracterizado por el hecho de que el haluro sélie

do del metal ds transicidn se somete, solo o en compantfa del

- compuesto organometdlico con el que forma el sistema cata-

1itico, a un tratamiento previo, antes de la polimerizaci5n,
que consiste en calentarlo con agitacidén, a una temperatura
comprendida entre los 202C y la temperatura de ebullidién,
por un per{odo de tieﬁpo"comprendido entre 10 minutos y

30 horas.

2. Procedimiento para la polimerizacidén conforme a lo
definido en la reivindicacidn precedente, caracterizado

por el hecho de que se usa propileno como alfawolefina.

3. Procedimiento para la polimerizacidn forme
& uns de las relvindicecioneszs precedentem, caracterizado

por el hecho de que se efectua en presencia de un disolvente,

4. Procedimiento seglin las reivindicaciones precedens

tes, caracterizado por el hecho de que un halure s6lido de un
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metel de trahsioidn se somete, 80lo 0 €n compéﬁia del com-
puesto metaloorgénioo, e un tratamiento previo que consiste
en mantener dicho compuesto en agitacidn a temperatura eatre la
smbie ate y la de ebullicidn de la mezcla, por un pericdo de

tiempo comprendide eatre 10 minutos y 30 horas.

5¢ Procadimiento conforme a lo defznida en la reivin-

diocacidn 4, oaracter;zado por el hecho de qpe el tratamiento

_previo se realiza de preferencia a temperatura comp:ehdzda

entre la ambients y los 752C.

6+ Procedimiento conforme a lo definido en las
reivindicaciones 4 o 5, caracterizado por el hecho de qué la
duracidn del tratemiento previo eaté comprendide entre 20 minu-

tos y 24 hores.

7. E&ocedlmlento conforme a lo- def;n;ao en una de
las re:vzndlcacionss 4 a 6, caracterizado por el heocho de que
el compuesto organometélico es el monocloruro de dietil- .

=gluminio.

5, Procedimieanto coanforme @ lo definido en una de les
reivindicaciones 4 a 7, osracterizado por el hecho de que
el halu;o del metal de transicidn es el tricloruro de
titanio.

'9, Procedimiento conforme a lo definido en una de
lag reivindicaciones 4 a 8, caracterizado por €l hecho de que

ge efeotua en presencia de un disolvente inerxte reapecto

a los componentes del ocatalizador.
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10. Prooedimiento para la polimerizacidn estereces-

peoifics de las elfa-olefinas.

Segdn se describe y reivindica en la preseante memo-
ria descriptiva, que oonsta de ocho hojas foliadas y esoritas

a mdquine por una sole de sus caras.

Medrid, a 30 8¢ Noviembre de 1962

MONTECATINI SOCIETA GENERAIE PER L'INDUS-
TRIA MINERARIA ¥ CHIMICA.

. €y

JAINE ISEPN MIRALLES
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