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MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta invencion se refiere e un nuevo procedimiento pe-
rg fraccionar polimeros. Esta invencion se refiere de modo
particular a un nuevo procedimiento de recuperscion de uns
fraceion de polimero de elfa~olefinss esencialmente emorfa
a partir de una mezcla de polimeros de alfe-olefinas, amox
fos, de bloque estéreo y cristelinos. En un aspecto parti
cular esta invencion se refiere & un procedimiento de recu
peracion de una fraccidn substencialmente amorfe de un pow
1imero de glfa~olefinas & partir de una mezcla de polime-
ros amorfos, de blogue estereo y cristalinos, utilizendo
preferiblemente uno o mas hidrocarburos ssturados C5 a C;‘

como solvente de fraccionomientos = « = w = w w = w - - -

Se ha descublertc recientemente que las alfa=~olefinas
que poseen un méximo de 8 dftomos de carbono:por moléculs y
ningune remificecidn mds cercana @l doble enlace que la po
sicion 4, pueden polimerizarse en polimeros sélidos y semi
sélidos a temperaturas ¥ presiones que son relativamente
bejas en comparascidn con los procedimientos convencionsles
de polimerizacién de dichas olefines. Diche polimerizecion
Se resliza a veces mezclando y disolviendo, por lo menos
percialmente, primero les olefinas en un solvente no poli-

s . ¢ / .
merizable y llevando a cabo la polimerizecion en presencie

deuncatalizadoro""“-————————-—-————-
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Los solventes no polimerizables normalmente empleados
en los métodos de polimerizecidn de alfa-olefinas a baja
presion son generalmente hidrocarburos saturados efelicos
o acleclicos de C5 & Cqp- Ejemplos de estos solventes aber—
can el n-pentano, isopentano, neopentano, n-hexano, isohg
xenoa, ciclohexano, heptanos, octanos, nonenos, decanos y
homdlogos y mezclas de los mismos. Los solventes preferi-

dos inecluyen pentanos, hexanos, heptanos y mezclas de los

Ta polimerizacidén y copolimerizecion a baja presidn de
alfa=olefinas y diolefinas con gistemas catalizadores conge
tituf{dos por un halurc metalico de transicidn, pesado, par-
cialmente reducido y un compuesto reductor que contiene me-
tal pare der productos de polimerizacidn relativemente 1i~
neales, sélidos, de alto peso molecular, de alta densidad,
s menudo cristalinos, han venido alcanzando una importan-
cia cada vez mgyor y ahore son bien conocidas. Este proce-
dimiento se describe en la literatura, por ejemplo en la
patente belga 538.%82. Las alfa-olefinas de partide que se
emplean en este tipo de polimerizacion y copolimerizaciodn
incluyen 02 a 08 por ejemplo: etileno, propileno, buteno=1,
hexeno-1, y mezclas de los mismos, siendo preferidos el eti

leno y el propilensd: = = = = = =« =« = = - - .-~ -

En el procedimiento los polimeros se preparan polime~
rizendo los mondmeros constituyentes en las proporclones
degeadas con syuda de ciertos catalizadores de polimeriza-

eion; puede verse, por ejemplo, la mencionads patente bel~
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ga. Los catalizadorss son productos de reaccion sélidos,
insolubles obtenidos por reduccion parcial de un haluro de
trangicidon, reducible, pesado, de un metal del grupo IVb o
VIb o VIII con un material reductor que contenga metal del |
grupo I y III, comd por ejemplo un compuesto orgenometéli-
co de un metal slealino, elecalinotérrec, tierra rara o
cinc. También pueden prepararse ventajosamente reduciendo
un compuesto metglico apropiado con la syuda de aluminio
metélico ¢ une mezela de aluminio ¥y titanio, etc. Un caja~-
lizador de este tipo pusde prepararse pues, por ejemplo,
reduciendo 1 mol de tetrshaluro de titanio, corrientemente
tetracloruro, al correspondiente haluro de titanio sriva-
lente o subtrivalente con aproximadamente 0,2 & 6 moles de
trietil~, triisobutil- aluminio w otro compuesto alquilico
de aluminio de la fOrmula RR'AL X. En este formula, R, R
¥ X pueden commrender grupos alquilc ¥y que pueden ser, en
alternativa, hidrdgeno o un haldgeno, sobre todo cloro. Le
reduccidn se realiza disolviendo cada uno de los dos compo
nentes del cataligador en un solvente inerte, preferible-
mente una parafina 03 e 018 como isopentano o n-~heptano, y
mezclando las dos soluciones en las proporcliones adscuadas
a temperaturas entre 0¢ y 1502C y en ausencia de humedad,
oxigeno e impurezas de'agufre; El prec¢ipitado resultante

en conjuncién con algin compuesto alquilico de sluminio Li
bre se considera en general que constituye el verdadero ca
talizador activo de polimerizscidn. Otros coordinadores or—
génicos y organometalicos, como el tetrastoxisilano o los

éteres dimetilicos del polietilenglicol pueden afiadirse
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también para formar los catalizadores complejos coordina-
dos que pueden userse para polimerizaéiones de alfe~olefim-
neg. En alternativa, es posible realizar la preparecion del
catalizador usando eélo eproximadamente de 0,3 a 0,8 moles
de compuesto alquilico de aluminio por mol de cloruro de ti
tenio, y luego afiadiendo una cantidad suplementaria de com-
puesto alquilico de aluminio a la zona de polimerizacion pa
ra elevar la relacidn molar Al/Ti de la misma a un valor en

tre 131 y 3:1, eproxinedaments.: — = - = = = = « = « = = =

Tuego se ponen en contacto 1os mondmeros con el eatali
zador resultante en presencia de golventes hidrocarburos
inertes. Los solventes hidrocarburos que hen demostrado ser
particularmente utiles para estos fines y particularmente

pera polimerizaciones de propileno incluyen hexano y hepta-

La polimerizacidn se efectia convenientemente a tempe-
raturas de aproximedamente 50 a 1002C, y presiones que va-
rian de 0 a 500 p.s.i.g. (aproximedemente, de 0 a 35 kg/
cn®) normalmente de O & 100 D.S.i.Z. (aproximedamente, de
0 a 7 kg/on?). Le concentracién del catalizador en la zona
de polimerizecion es preferiblemente entre los limites de
0,01 & 0,5% en peso basado en el liguido totel y la concen-
tracion del producto polimero en le zona de polimerizacidn
es preferiblemente mantenida entre aproximadamente 5 a 15%
en peso basado en el contenido total de modo que permita
una facil manipulacidén de la mezcla polimerizada. Ie ade-

cuada concentracidn de polimero puede lograrse teniendo bas~
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tente diluyente inerte presente, ¢ controlando la polimeri-

zacidn por debajo de 100% de conversitn. — — = = = = = = =

Cuando se ha logrado el grado desesdo de polimerize-
cidn, se suele afiadir un aleanol C4 2 C, como alcohol met{-
lico, etanol o alcohol isopropilico, a la mezcla de reac—
cidn con objeto de desactivar y parcislmente disolver el
catalizador. No obstante pueden ussrse en alternativa otros
metodos de desactivacion del catalizedor bien conocidos

por 108 oxpertos en 1la técnichs = = = = = = = = = w = - - -

Los productos tipicos de polimerizacidn de las alfa~
olefinas obtenidos con los metodos antes resefiados son nor-
malmente mezclas de polimeros con estructures moleculares
variables y pesos moleculares variables, que puedeﬁ frac-
cionarse por solventes, siendo estas fracciones, seperadas
por solventes, polimeros de diferentes estructuras y dife-
rentes pesos moleculares. BEn el proceso de polimerizacién
usando un medio de polimerizacion de hidrocarburo inerte,
como pentano, hexano, o heptano, el producto obbtenido gere
en general en forma de lechada y suele ser parcislmente so~

luble en ol medio de polimerizacidne = = = = = = - -

Por 1o general, el producto polimero insoluble se re-
cupera del solvente que contienen las fracclones de polimg
ro disueltas centrifugando la lechada, o filtrsndo, o por
ambos procedimientos. El producto polimero solido recupera
do suele lavarse a continuacion con alcohol y secarse has-
+a dsr un producto polimero altamente cristalino, de alto

peso molsculer en forma de polvo blanco. Reta fraccion de
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polimero suele denominerse fraccidn cristaling, = = — = =

En elternative, la fraccion soluble del producto poli-
mero producido se ha hallado que contiene solo una pequelia
fraccion de polimerocs cristelinos y se ha denominado gené-

ricamente Fracelon atfetich. = = = = = « = o w - - = - - =

Se ha expuesto en el Journal of Applied Polymer
Science, vol. IV n? 11, pp. 219224 (1960) que el polimerc
soluble en heptano de la polimerizacidn del propileno que
entes se venia denominando como fraccidn "atdetica" conte-

nfa 22 a 38% de polimero cristalino, midiendo con infrarro—

JOBe = m o e mam— - -

En general se ha dicho que lag fracciones polimericas
de alfe-olefinas solubles al solvente de polimerizaecidn a
menudo conocidas como fraccidn atéetice, estén cémpuestas
de tres tipos de polimero segﬁn su egtructura molecular, a
sgber: cristalinos, que se han definido antes; polipropile
no amorfo, que se define como un polimero de estructura no
estéreorregular, polimero que no es cristalizsble; y poli-
mero de bloque estéreo, que se ha descrito en general como
un polimero de alfa~olefine generalmente lineal que posee
segmentos cristaelizables de estructura estereorregular y
gsegmentos no cristalizables de estructura lrreguler en la

4 los fines de la presente invencion, la anterior de-
finicidn de polipropileno stactico se considerard como si~
nénima de la fraceidn soluble al solvente de la polimeriza

cion del polimero de alfa-0lefinge = = = « = = w = = « = =
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Particularmente utiles en el procedimiento de la pre-
sente invencidn son las fracciones stacticas de polietile-
no, polipropileno, y copolimsros de propileno-stileno. La
expresion copolimero de propileno-etileno se use para de-
signer un producto copolimero en que la mayor proporcidn
de producto polimero es propileno polimerizado y una menor
proporcion del producto polimero es eotileno polimerigzado.
En general un copolimero propileno-etileno contiene 50 a
99% en peso de propilenc polimerizado y de 1 a 50% en peso

de etileno polimerizado, midiendo con endlisis infrarrojo. =

La fraceidn atdctica recuperada de un proceso de poli-
merizacion de elfa-olefina como se ha descrito anteriormen—
te se ha propuesto como aditivo en composiciones de petrd-
1le0, composiciones de cera de recubrimiento o laminado,asi
como en muchas otras apliceciones generales comerciales.No
obstante, se ha descubierto que la freccidn atictica del o
1imero de alfa-olefina per se cuando se afiade en cantidades
substenciales a distintas composiciones es relativemente
incompatible con muchos otros compuestos orgénicos, particu
larmente ceras y aceites del potrdleo. De modo especifico,
en ol procedimiento de mezclaer una poliolefina atdctica con
cera o sceite, suelen ser precisas altas temperaturas para
mentener una mezcla homogénes del polimero atdctico y los
otros componentes. Por ejemplo, si se deja enfriar una mez-
cla caliente cera-atéctico, las fracciones del polimero a-
tectico comienzan a precipitarse provocando 1o que se cono-
ce en la técnica como floculacidn. ILa composicidn que con

tieéne los fldéculos resulte entonces no interesante para re-
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cubrimiento u otros fines debido 2 las dificultedes de pro-
cedimiento a menudo experimentadas. Por consiguiente, a fin
de usar mezclas que contienen polliolefines atactlices en ale-
gunes centidades grandes, es necesario mentensr la mezcla

& alta temperatura. Si se requieren condiciones de baja tem
peratura como en ciertos procedimientos de recubrimiento,
80lo se puede entonces user una pequefla cantidad de polime-
ro atdctico en la mezcla si se desea evitar la indeseable
£loculacion. Esta limitecidn restringe naturalmente el uso
de dichas mezclas hasta el punto gue a menudo dejan de ser
comercialmente interesantes. Asimismo, la accion de enfriar
mezclas fundidas cglientes que contienen cantidades substan-
ciales de polimero atdctico suele redundar en separacion
del polimero de los demés componentes de la mezcla, origi-
nando as{ una composicidn heterogénea que suele ser inuti-
lizable para los fines previstos o bien originan un produc-

$0 inferior. Hgte problema ha sido shora solucionado, = - -

Se ha descubierto shora que por el procedimiento de la
presente invencion puede recuperarse un polimero de alfa~
olefina amorfo substancialmente puro & partir de una frac-—
cion de polimero atactica recuperada de la polimerizacion

estereocespecifica de 81fe~0lefings. « = = = = = = =~ = = = -

Se ha descubierto que por el procedimiento de la pre-
gente invencidn la fraccidn atdctica de ls polimerizacion
estersoespeci{fica 2 baje prosidn de alfa~olefinas puede pu~
rificarse hasta el punto que contenga sdlo aquellas fraccio
nes de polimero que se encuentra gue son substancialmente

del todo miscibles con ceras y aceltes y otras composiclio-
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nes organicas.

Por tanto es un propésito de esta invenciodn proporcio-
nar un nuevo procedimiento pare recuperar un polimero de sl

fa~o0lefina atactico mejoradoe. = — - = = - .- -

Es otro propdsito de esta invencidn proporcionsr un mé
todo de recuperacidn de una fraccidén substancislmente amor-
fa de polimero de alfe~olefins atdctico wtilizendo sbélo el

solvente de polimerizecidn como medio de sepsracidne = = =

Es ademés otro propdsito de esta invencidn proporcio-
ner un metodo de recuperar por separado'una fraccidn emor-
fo, une fraccidn de bloque estéreo y una fraccidn cristali-
na de polimeros de alfa-olefina a partir de una mezcla de

las mismes en una solucidn en hidrocarburoe = = = = = = =

Se ha descubierto ghora que las fracciones de polime-
ro cristelino y de blogue estéreo que normelmente se hallan
presentes en los polimeros de alfa-olefina atdcticos sinte-
tizados por métodos que utilizan técnicas de baja presidn
con composiciones catalizadoras estereoeSpecificas, pusden
separarse de la fraccion de polimero de alfa-olefina atdce

tica, dejando una fraccidn atactica compuesta sustencial-

mente de polimero BmMOTTO. = = = = = = = = = = = = = - -

Se ha descubierto ademés que sometiendo el polimero
de alfa-olefina atactico disuelto en un solvente de polime~
rizecidn hidrocarburo C5 8 010 a las etapas especificas del
procedimiento de la presente invencion, la fraccion amorfa

{ 4 .
del polimero atactico puede recuperarse substancialmente



libre de las fracciones cristalinas y de bloque estéreo del
polimero. También se ha descubierto que esta fraccidn amor
fa sustancialmente pura recuperads por el procedimiento de
esta invencion es totalmente miscible y compatible con o-
5¢ tros compuestos orgénicos con los que el polimero amorfo no

purificado es relativamente incompatiblee: = o = = = « v =

En el procedimiento de la presente invencion, se evita
substancialmente el uso de liquidos extrafios. Solo se re-
quiere el solvente de polimerizacion que forma parte de la

10. golucidn solvente-polimero que debe separsrse. Por tanto,
las torres de fraccionamiento de solvente, costosas, consu-
midoras de tiempo y complicadas, necesarias con los metodos
de 1la técnica anterior, son innecesariss y pueden excluirse
cusndo se practice el procedimiento de la presente inven=

15. CllNe = = = = m - e - . e - e e m e e - - e - -~

En resumen, la presente invencion comprende un proce~
dimiento paras le recuperacidn de polimero de alfa-olefina
amorfo substancialmente puro & pertir de una solucion en
hidrocarburo de una fraccidn atédctica de polimero recupere-

20. da de la polimerizacidn estereoespecifica a baja presidn de
alfa~olefinas. Estae fraccion atéctica normalmente suele com
prender polimeros de alfe~olefina smorfos solubles en hidro~
carburos, de bloque estéreo y cristalinos. ELl procedimiento
de la presente invencion comprende, de modo general, a) calen

25, By y concentrer una solucidn dilufde de polimeroc atéctico
de alfe-olefine y solvente hidrocarburo, destilendo el sol-
vente hasta una concentracidn del orden de 10 e 40% en peso

del polimero en la solucidn; b) enfriar la solucidn concenw
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treda a une bemperaturs del orden de 15 & 302C y centrifu-

gar la solucion enfriada para recuperar un filtrado subs-
tancialmente libre de polimero cristalino; c¢) diluir el fil
trado centrifugedo en un solvente hidrocarburo hasta obte-
ner una concentrecidn de polimero en solvente del orden de
5 & 15% en peso de polimero; y d) filirar el filirsdo cen=
trifugado dilufdo resultante ¥ recuperar una solucion de
polimero & alfa~olefina amorfo y de solvente, substancial~
mente libre de polimero de blogue estéreo y recuperer de la
solucidn mencionada en ultimo lugar un polimero de alfa-0le

fina amorfo substancialmente puroe = = = « = <« = -—-——--

Se obtendra una comprensidn més completa de la inven—
cion considerando los planos anexos que son una represente-
cidn esquemética del procedimiento de le invencidn y en el
que no se han representadc ciertas valvules, motores y o=
tros medios de control y de funcionamiento comunmente em-
pleados por los expertos en la técnice, a fin de lograr la

moxima simplicidad de presentacitne. — = = = = = - - -

Con referencie & 1los planos, una solucidn diluida de
polimero de alfe~olefina atéctico en solvente de polimeri~-
zacidn se transfiere sl interior de una columna de concen-
tracion 11 a través del tubo 9. Una vez mas, por ls expre-
sidn "atactico" me entiende le fraccidn soluble gl solven-
te de polimeriéacién de las polimerizaciones esterscespe-
cificas a baje presidn como se ha descrito previamente.
Agimismo, como antes se ha establecido, los solventes de
polimerizaeién inertes normalmente ussdos en los métodos

estereocespecificos de baja presidn se eligen de entre hi-
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drocarburos saturados 05 ) 010. Los solventes de polimeri-

zacion preferidos son hidrocarburos saturados 05—65. - -

Por solucidén dilufda se entiende une soluclidn de poli-
mero en solvente que contiene una concentracion de polimero
del orden de 0,1 2 107 en peso. L columna de concentracidn
11 puede ser un sutoclave con camisa de vapor, adaptado pa-
re eplicacidn de calor indirecto exterior al contenido de
la columna, o puede ser una simple columne dotade de un me-
dio de entrade en contacto con vapor directo como el ilug=
trado en el punto 8 de la figura. Ia solucidn polimero-sol
vente en la columna 11 se concentrs & una concentracidn de
polimero del 10 al 40% en peso del polimero en la solucidn
de aolvenfe por medio de aplicacioOn exterior de calor a la
perte exterior del recipiente 11 como por ejemplo proporcio
nando vapor e le camisa de vapor o poniendo en contacto di-
recto le solucidn con el vapor. La concentracion de la g0-
lucidn se logra destilendo solvente de la solucion en la
columna 11, solvente que es transferido & través del tubo
10 8l recipiente 28 en que se condensg el solvente y se al=

mecena pars usarlo como luego se desoribirf. — ~ - = = = =

Ia temperatura de la columna de concentracion 11 duran
te le etape de concentracidn puede ser cualquier temperatu—
ra en que ol solvente hidrocarburo pueda ser eficientemente
destiledo al grado deseado. No obstante es preferible mante~
nerls entre log 35 g 7590. Esta temperatura puede regular~
ge segun el contenido de sélidos deseado y/o velocidad de

paso de la solucidn en el recipiente, as{ como por la can-
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tidad de calor aplicado a la coluwmME.: = = = = = = = = = -

La solucidn concentrads se transfiere del recipients

11 gl recipiente de decantacion 14 o traves del tubo 13. =

El decantador 14 esta dotado de un medio intercambia-
dor de calor con 10 que el concentrado solvente-polimero
puede enfriarse g temperaturas de 15 a 4020, y en el que
ge efectie tembién la separeclon del agua errastrade por

el concentrado polimero~solvente. — = = = = = - ————-

El sgua gestada precipitada de la golucion concentrads
puede.separarse del decantador 14 g traves del tubé 15y
rechazarse. La solucion concentrada polimero-solvente, SUS-
tancialmente exenia de agne, se transfiere desde el decen-
tador 14 al tanque de equilibrio 17 a través del tubo 16 y

luego a la centrifugadora 21 a través del tubo 18s = = = =

Substancislmente todo el polimero cristalino queda se-
parado de la solucidn concentreda de polfmero por la cen-
trifugadora 21. El polimero cristalino se extrase de la cen—
trifugadora 21 a través del tubo 19 desde el cual puede ser
tratado ulteriormente para recupersr un producto polimero
en forma de polvo seco. ELl concentrado polimero-solvente
ghora substancislmente exento de polimero cristalino, se
trensfiere a un filtro previo 25 a través del tubo 22 que
contiene una valvula 23 en T. El concentrado polimero-sol-
vente (recuperado de la centrifugadora 21) se diluye en la
vélvuls 23 en T a la concentracidn del orden de 5 & 15% en

peso de polimero en el solvente con extraccidn de solvente
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del recipiente 28 a través del tubo 29. Una solucidn de po-

: '-»,s‘:'I I N
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4,

1{mero-solvente diluida que comprende polimerc de alfa-olg
fina amorfo substancislmente puro en solvente hidrocarburo
se recupera como filtrado del filtro 25 o traves del tubo
5 26. E1 polimero smorfo substancialmente puro puede recupe-
rarse a continuacion por evaporacidn instanténes, separa-
¢idn por vapor, o cualquier otro de los bien conoecidos me-
dios de seperacion de solventes. El residuo de filtro com=
puesto substancisimente de polimero de alfe-olefina de blo=
10. que estéreo que se recoge en el tambor del filtro 25 se se-
ca & través del medio 27 a partir del cual puede Secarse y

recuperarse como producto polimerte. - =« = = = o « = = = = =

Como adiclonal ilustraciodn del procedimiento de esta

invencidn se den los ejemplos siguientes: = = = = = = = - -

15. EJEMPLO I

Un autoclave de 50 gelones (aproximademente 190 litros) -
con camisa de vepor que tenfa un agitedor pars mezclar co=
locado en su interior, se cargd con 25 galones (eaproximede—
mente, 95 litros) de n-hexsno que contenia 22 partes por

20.  millén de hidrogeno y tenf{as dispersas en 61 part{culas de
una mezcle catalizadora que tenia una relacion de 2 moles
de cloruro de diletilgluminio para un mol de tricloruro de
titanio pare 0,02 moles de dimetileter de dietilenglicol
(diglime). La mezcle catalizadora se prepard en concentra= -
25.  cion de 0,002 libres (aproximadamente, 0,9 g) de tricloruro
de titanio por libra (aproximadamente, 450 g) de n-hexano.

El auntoclave cergedo se agitd luego de modo continuo ¥y se
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mantuvo a una temperatura de 719C y presion de haste 100

PeS.ieg. (aproximadamente, 7 kg)cm?), con mondmero de pro-
pileno con lo que la polimerizecion del monomero de propi-
leno se efectud para dar polimero substencislmente criste-
lino de elto peso moleculer. Le polimerizeciodn del propile-
no se prosiguio hasta que 30,0 libras (aproximadamente,
15,6 kg) de mondmero de propileno hubieron entrado en el

autoclavet ------ - e e Gh GE m W G AE n N A G S ee E e

Iwego se hizo ceser la entrade de mondmero y Se mato
la reaccion introduciendo 2 gelones (aproximedsmente, 7,6
1itros) de metanol en la mezcle de reaccion caliente. El
polimero insoluble en hexano (fraccion cristelina) se se- .
perd luego del polimero soluble en hexeno (fraccidn atéc—
tica) por centrifugecidn. Se recuperd de la lechada de
resccidn une solucién de freccidn atéctica de 1,8% en pe-
g0 de sdlidos de polimero en solucidn de hexeno. Un anali-
gis de este polimero atdctico segin los procedimientos re-
veledos por Netta y otros en La Chemlca e L'Industria 39,
ne 4, pp. 2';8-283 (1957) indicd que esta fraccidn atécti-
ca contenis 11,4% en peso de polimero cristalino, 20,3% en
peso de polimero en blogue estéreo, y 68,3% en peso de po-

1{mero amorfo. = = = = — = - - - - -

Esta solucion polimero atactico~solvente se sometid
al siguiente proceso pare recuperar una fraccion de poli-
mero amorfo substencislmente pura. La solucion polimero-
solvente se concentrd por aplicacion de csalor seco segﬁn

el procedimiento de la presente invencidn como se he reve-
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lado antes haste una concentracion de 10% en peso de s6li-

dos de polimero en le solucion de solvente. La solucidn
concentrada se enfrid luego e eproximedsmente 252C, y se
centrifugd paere producir fracciones separadas liﬁuida y
gdlida. La fraccidn de liguidos se filtro luego. EL filtra-
do recuperado de la etapa de filtracidn, que contenia po-
1{mero en solvente, se sometio luego & evaporacidn instan-
ténea con 1o que e recuperd un residuo de pol{mero s6li-
do. Por andlisis, se halld que el residuo de polimero sé-
1ido contenia més del 99/ en peso de polipropileno amorfo,
existiendo sélo trazas de contaminentes de polimero de blo-

que estéreo y/0 cristeling. = = = = = = = = - . - - - = -

EJEMPIO II

Una fracclidn atécticae de polipropileno disuelta en
hexano se recuperd de un procedimiento de polimerizacidn
esterecespecifica idéntico al manifestado en el ejemplo I.
El endlisis de este ojmplo reveld que la solucidn atactica
recuperada de la lechads de polimero cristalino contenia
3,4% en peso de polimero atactico. Por amalisis, se halld
que esta fraccidn atactica contenia 54,8% en peso de poli~
propileno cristelino, 0,6% en peso de polipropileno en blo=

que estéreo y 44,6% en peso de polipropilenc smorfo. — — -

Bata solucidn polimero-solvente se sometio & proceso
de modo identico sl de la solucion polimero-solvente del
Bjemplo I con la excepcion de que en la etapsa de concentra~

cidn, el solvenie hexano se destild de la solucién inyec-
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centracidén de polimero en la soluciodn era de 25% en peso.

E1l producto recuperado por este método se enalizd y se vid

que contenia 99% en peso de polimero amorfo. — = = « « = =

EJEMPLO TIT

Uns muestra de polipropileno atactico en solucidn de
hexano idéntice 2 la muestras del Ejemplo I se sometid a
procedimiento idéntico al del ejemplo I con la excepcidn de
que se omitid la etepa de concentracidn del Ejemplo I', en
que 1la solucidn solvente-polimero se concentraba a 10% en _
peso de polimerc en solvente. Por lo demas el procedimien—
to fué el mismo. EL snalisis de la solucién polimero-sol-
vente recupsrads de la etapa de filtracion reveld que sdlo
se hebis separado la mited eproximedemente de polimero cris
t2lino en el producto original, y que solo aproximadsmente
10% en peso del poldimero de bloque estéreo habia sido ox=
traido, con lo que el resultado era un polimero de alfa-ole
fina amorfo que era substencialmente impuro-. As{ queda
ilvstrado lo esencial que es que todas las etapas del pre-
sente procedimiento sean seguidas de modo substancial como

Se revela para que se obtengan todas las ventajas de la pre

sente invenciodn.
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El método de la presente invencién puede adapterse
tanto al procedimiento por cargas como continuo. El filtro
25 como se ilusitra en la figurs puede ser del tipo de tam=
bor giratorio de revestido previo blen conocido por los ex~
pertos en la tecnica. Pueden usarse todos aquellos auxilia=
res de filtracion bien conocldos normelmente formados con
tierra de diatomess y en general conocidos por los exper-
tos en la tecnica, para mejorar la eficiencia de esta parte

del procedimientoe = = = = « 0 - m C Cc m m E cm - - - -~

El procedimiento de la presente invenciodn puede reali-
zarse a presion atmosférica, subatmosférica o superatmosfé-
rice segun los medios disponibles mas adecuados. Se prefie-

re 1la prosion atmosférico. = = = = = - = = = = - - - - -

Otra ventaja de la rresente invencion es que la frac-
cion de blogue estereo del polimero de alfe~olefina atdcti-
co, asf{ como la fraccidn de polimero cristelino, pueden re-
cuperarse por separado proporcionando productos poliméricos
utilizables que pusden volverse a mezclar con el polve de
polimero cristalino o udar como aditivos poliméricos indi-
viduales pare los que hay muchas gplicaciones conocldas,
por ejemplo como plestificante en una composicidn de recu-

brimiento polimérica 0 resinogt, = = = = = = «w = = = = = =

Hay que insistir tambien ahora en que otra ventaja im-
portente de proceso obtenida en la préctice del método de
esta invencidn es el hecho de que no se introducen cantide~

des substanciales de liguidos extrafios en el sistems de pro-
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ceso del polimero. Clero estd que se conocen muchos otros
metodos de fraccionar polimeros. Por ejemplo la extraccidn
del polimero con éteres u otros solventes selectivos para
£racciones de polimerq amorfo. Bl uso de cosgulantes anti-~
solventes como cetonas de bajo punto de ebullicidn, alcoho
les, u otros liquidos orgénicos polares gon bien conccidos
como medio de fraccionar polimeros de alfs~olefinas. No
obstante cada uno de estos procedimientos implica 1z adi
cion de grendes cantidades de liquidos distintos del sol-
vente de polimerizacion & le corriente sometida a proceso.
Antes de que el solvente de polimerizecion pusda ser reci~
cledo al recipiente de polimerizacion, que normalmente es
la practica en los procedimientos comerciales, todos estos
liquidos extraiios deben separsrse. Como se ha mencionado
antes, los sistemas catalizadores para polimerizar alfe-
olefines son extremademente sensibles a los compuestos po-
leres y/o que contienen oxigeno. Por tento son necesarios
sistemas de recuperacion del solvente costosos ¥ que con=-
sumen tiempo, cuando se emplesn liquidos extrgfios para
fraccionar o recuperar el polimero soluble del solvente

de polimerizacion si hay que volver a emplear este solven-

e m mw e m e e mm e e — . ————— - - -

p
Dentro del aslcance de la invencion, con posibles va-
riaciones y modificaciones razonables, siendo la esencia
de aquélla el procedimiento de separar y recuperar fracclo-
nes de polimeros de alfa~olefinas amorfo, cristelido y de
bloque estéreo a partir de la fraccidn atdetics de un poli-

mero de glfa-~0lefinge « =« = = = = =« - - e - - -
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N O T A

Se declaran de novedad y propiedad para Espefia, sus

territorios y plazes de soberania, las sigulentes: - - - =

REIVINDICACIONES

1.= Procedimiento pare la obtencion de polimero amor-
fo subgtancialmente puro, y mes particularmente pera la re-
cuperaclon de polimero de alfa~olefine amorfo substencial-
mente puro a pertir de una mezcle de polimeros de alfa=-ole
fine emorfo, de blogue estéreo y cristelino, en solucidn
dilufde con un solvente hidrocarburo saturado, carscterize-
do porque comprende’ a) calentar y concentrar dicha solu-
cildn polimero-solvente dilufde destilando solvente hasta
une concentracidn del orden de 10 a 40% en peso de polime-
ro en la solucidn; b) enfriar la solucidn concentrada a tem
peratura del orden de 15 a 302C; c¢) centrifugar la solucion
enfriada y recuperar un filtrado substancielmente libre de
polimero cristalino; d) diluir el filtrado cenirifugado con
solvente hidrocarburo hasta una concentracidn de polimero en
solvente del orden de 5 a 15% en peso de polimero; g) fil~
trar el filtrado centrifugado dilufdo resultante y recupe=
rar una solucidn de polimero de alfa-olefine amorfo y de
golvente substancialmente litre de polimero de bloque esté-
120, y f) recuperar de la solucidn mencionade en dltimo lu-
gor un polimero de alfa~olefina amorfo substancislmente pu~
POs = w e e ot e o e - o - e o e e e o o e

2.= Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ceracte-
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rizado porque le solucidn dilufda polimero~solvante se con=
centre calentando la solucidn dilufda polimero-solvente has-
te una concentracidn de sdlidos de 20 a 40% en peso de poli-
mero en solvente, poniendo en contacto directo dicha solu-

cidn dilufda con vapor. = = = = = = - e e e -

3.~ Procedimiento segin la reivindicecion 1, caracte-
rizado porque la solucion diluida polimero-solvente se con=
centra calentando diche solucidn dilufda y destilendo sol-
vente hesta una concentracion de sdlidos de por lo menos
10% on peso de polimero en solvente, realizandose dicho ca=

lentamiento y concentracion en ambiente substancialmente

4.~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1, caracte-

rizado porque el polimero de alfa-olefina es polipropileno.- '

Be= Procedimiento segin le reivindicacion 1, caracte-

rizado porque el polimero de alfa-olefina es copolimero pro

pileno~etileno. = = = =« «w « w - c o - e ... . - - -

6.= Procedimiento segin la reivindicacidén 1, caracte-

rizado porque ol solvents es un hidrocarburo 05 a 010. - -

7.~ Procedimiento segun la reivindicecién 1, caracte-
rizado porque la solucién dilufda de polimero de alfa~ole
fine amorfo, de bloque estereo y cristalino en solvente hi-
drocarburo saturado se concentra calentando dicha solucidn

diluida hesta una temperatura del orden de 35 a 7580, - — =

8.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 2, ceracte-
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rizado porque el polimero de alfa-olefina es propilenc. - -

£

1)
b 'fj&;
Y3 sy

" '“\l‘li"nu’t"*

9.~ Procedimiento segin la reivindieacion 2, caracte-
rizado porque el polimero de alfa-olefina es un copolimero

propileno-etilene « = = = « = «w = - - - - - = - -

10+~ Procedimiento segin la reivindicacion 2, caracte-

rizado porque el solvente es un hidrocarburo 05 a Cyge = -~

11.~ Procedimiento sezun la reivindicacion 2, caracte-
rizado porque la solucion diluide de polfmero de alfa-olefi
na amorfo, de blogue estéreo y cristalinoe en solvente hidro-
carburo saturado se concentra calentando diche solucidn di-

luida hasta una temperature del orden de 35 a 752Ce = = = =

12.~ Procedimiento segun la reivindicacion 3, caracte-

rizado porque el polimero de slfa~olefina es polipropilenc.-

13.~ Procedimiento segun le reivindicacidn 3, ceracte-
rizedo porque el polimero de slfa-olefina es un copolimero

14.~ Procedimlento segin la reivindicacidn 3, caracte~

rizado porque el solvente es un hidrocarburo 05 a 010. -

15.~ Procedimiento segin le reivindicacidn 3, caracte-
rizado porque la solucidn dilufide de polimero de alfe-ole
fine amorfo, de bloque estereo y cristalino en solvente hi-
drocarburo saturado se concentra calentando diche solucion

dilufda hasts una temperatura del orden de 35 a T75%C.

16.~ "PROCEDIMIENTO PARA LA OBIENCION DE POLIMERO ANMOR
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FO SUBSTANCIALMENTE FURO": = = = = = = = =

Todo ello conforme se describe y reivindica en la pre-
sente memoris que consta de veinticuatro hojas, foliadas y
mecanografisdas por une sola de sus caras, y de una lamins

de dibujos que la ilustra.
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