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20y “PROCEDIL IENTO PARA PURIFICAR POLIOLEFINAS", a fayor
de la firma italiana MONTECATINI SOCIETA GENERALE PER
L'INDUSTRIA MINERARIA E CHILICA, residente en MILAN (TI$olia)

Largo D. Donegani 1-2.

IEL.ORIA DESCRIPTIVA

Estc invento se refiere a un procedimiento para la
purificacidén de poliolefinas y mds particularwente de poliole-
finas obtenidas con ayuda de catalizadores estereosspecificos.

Cowo se sebe, los polineros obtenidos con catalizado-
res estereoespecificoa, (a2 base del producto de reaccidn de
un compuesto sdlido y cristalino de un metal de transicidn del
grupo IV, V, VI o VIIT ¢ol Sistema Periodico de licndeleiev
con valencia inferior a la mixims, y de un compuesto metaloor-

ginico, reductor, de un elemento del grupo I, II o III) contie-
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nen siemp?e residuos metdlicos procedentes de los citados caba-
lizadores, residuos que conducen a la formacidn de un contenido
de cenizas mds o menos alto.

L: presencia de cstos residuos no es desesble porqgue
alteren la transpabencia del producto y ejercen influencie
negativa sobre la estebilidad térumica y a la oxidacidn.

Se ha observado también que, tratando el polimero
con agua O gire pars descomponer los cabtalizadores, persisten
los efectos negativos. Por lo tanto, no basta que los metales
estén prescmtes en forma de 6xido; el contrario, hay que eli-
winarlos tanto como ges posible.

Se ha sugerido, por ejemplo, someter los polineros a
lavado en medio dcido o alcalino, normelmente usando como
sgentes de lavado alcoholes alifaticos.

lds particularuente, se conoce un procedimiento de
purificacidn que enstste en tratar los polimeros con alcoho-
les alifdbicos provistos de 1 a 10 atomos de carbono y con un
ucdio alcalinizante (hidréxido sdédico o potasico, alcoholatos
alcalinos, aminas, amoniaco, etc.) para obtener un medio a
Pl de & a 12, dc preferencia.

Con esyos mdtodos de purificacidn no es practicamente
posible eliminar los residuos de los compuestos de metales de
trensicidén a menos de una prOporcién porcentual deberminada
del comtenido de partida, proporcidn que por lo genoral iwpar-
te propiedades indeseades a los polineros finales.

Ahora se hia descubierto, sorprendentemente, que afia-
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diendo una substencia oxidante a la solucidn alcalina de la-
vado se obtiene una reauccidn considersble de los residuos de
cenizes y mds particularmente de los derivados del metal de
tremsicidn. En este caso el polimero acabado demestra tener
caracteristicas y estebilidad notablemente mejoradas y pric-
ticamente aceptable.

Un objeto del invento agui expuesto es un procedi-
niento para la purificacidn de polineros en virtud del cuel
el contenido de residuos cataliticos se reduce o uh nivel
lo mds bajo posible:

Las substenciag oxidantes preferidas son aquellas que
dejan residios solubles en alcohol o que no dejan ningin
residuo; ademés, han de ser incapaces de sbacar el polimero
v el agente lavador (slcoholl.

Un objeto de este invento es por lo tento uwn procedi-
miento para purificar poliolefinas (particularmente polipro-
pileno) obtenidas en presencia de catalizadores esterecosspe-
cificos (a base de los productos de reaccidn de un compuesto
sélido y cristalino de un metal de transicicn pertenccionte
al grupo IV, V, VI o VIII del Sistema Feriddico, en ¢l que el
motal tieno valencia inforior a la mixima, con un compuesto
metaloorginico de unc metal del grupo I, II o III del Sistoma
Poriddico) por medio de una solucion alcohdlica alcalina,
procediniento que se caracteriza por efectuarse el tratamien-
to purificador en presencia de oxigcno molecular, de gasces

que 1o contengan o de substoancias capaces de desprenderlo,
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como los perdxidos orginicos o inorgdnicos.

La cantidad de oxidante ha de ser varias veces mayor
que la cantidad estequiométrica necesaria para oxidar a la
valencia mixima todos los compuestos metAlicos oxidables.

El agente lavador (alecohol alifitico alcalinizado,
con pH de 9 a 12) debe estar presente en tal cantidad que
permita muy buen contacto con el polimero.

Se usan de pr?ferencia 2 a 15 litros de alcohol por
kilogramo de polimero.

El tratamiento lavador se efectiia preferentemente
a temperaturas superiores a la ambiente, seglin el tipo de
alcohol ¥ la solubilidad en é1 de los.compuestos de trans-
formacidén de los residuns cataliticos.

Otro objeto de este invento son los polimeros ole-
finicos purifipados de acuerdo con el método que se ha
descrito antes. '

El ejemplo que sigue ilustra el invento sin limi-

tar su alcance,
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En un nedio hidrocarburo y a 609 s¢ polimeriza propi-
leno con gyuda de un sistema catelitico constituido por ol pro-
ducto de la reaccidn entre trictilo de aluminio y tricloruro
d titanio.

La suspensidn sc separa dol diluente por filtracidn.
¥l poliwero bruto obtenido contiene alredcdor. de 300 ppm de
titanio y 400 ppm de sluminio.

S¢ treta oste polfnero a unos 50°C con 10 litros/kg
de metanol que conticnen metilato sddico en centidad tal que
el pH se mar_xtenga a 11-12. Despuds dec unos 30 minutos de
trabamiento, se scca el polinero. El andlisis demestra un
contenido de 100 ppm de titanio y 50 a 60 ppm de aluminio.

Si sc trata ol mismo polimero en les mismas condicio-
nes de tomporatura y de lavado, pero insuflando, de acucrdo con
el procedindento objeto de este invento, 10 litros de oxigeno
por kg de polimero tratado, el producto final contienc
unicamente 20 ppm de titonio y 40 ppm de aluminio;

Sc obtiencn resultados sndlogos empleando un sistems

catalitico constituido por TiCls (ARA) y AL(CoHg),Cl.
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REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se de-~
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivindi-
caciones, con prioridad de la solicitud de patente italiena

mim. 22.285/63 del 31 de Octubre de 1963.

1. Procedimiento para purificar poliolefinas ob-—

tenidas en presencia de un catalizador estereoespccifico

a base del producto de la reaccidn entre un compucsto 56~
lido y cristalino de un metal de transicidn perteneciente .
al grupo IV, V, VI o VIII del Sistema P-riodico & kendoleiev,
en el que el metal ticna valencia inferior a la méx:i.ma, y
un compuesto metaloorginico de un metal pertenceiente al
grupo I, II o III del mismo Sistema P.riddico, por medio

de una solucidn alcohdlica alcalina, caracter iz ado
por efoctuarse el'tra'b anientd purificador en presencia de
oxigeno molecular, de gases que conbengan oxigeno molecular

o dc subsbancias capaces de desprender oxigeno.

2. vJrocedinicnto do acuerdo con la reivindicacion
1, caractorizado por insuflarse oxigeno en la solucidn al-

eohtilica slcalina utilizada para lavar ol polimero,

" . o . . ./
3. Procediniento de acuerdo con la reivindicacion
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1, caracterizado por usarse, como substancia capaz de des-

prender oxigeno, un perodxido orgdnico o inorganico,

4., Procedimiento de acuerdo con las reivindica-
ciones 1 a 3, caracterizado por el hecho de que la solu-

cién aleohdlica alcalina tiene un pH entre 9 y 12.

5. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn
4, caracterizado por usarse de 2 a 15 litros de solucidn
aleohdélica por kilogromo de polimero que ha de purifi-
1

carse.

6. Procedimiento de acuerdo con cualquiera de las
rolvindicaciones precedentes, caracterizado por usarse,

como compuesto motaloorgdnico, Al(ceﬂs)B.

7. Trocedimiento de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, caracterizado por usarse,

como compuesto de metal de treonsicidn, TiClS.

’

8. Proccdimiento de acuerdo con cualgquiera de las
reivindicaciones preccdentes, caracterizado por ¢l hecho
de que la poliolefina que ha de purificarse es el poli-

, .

propileno.
i I

9. Proccdimiento para purificar poliolefinas.



Segln se describe y rcivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de ocho pldginas foliadas
v oscritas a mAguina por una sola dc.sus'oaras.

Hadrid, o 19 de octubre dc 1.964.

HONTECATINI SOCIETA GENERALE PER L'INDUSTRIA

KINERARIA E CHIMICA,

Pa &. JAIME ISERF
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