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Esta invencidn proporciona un procedimiento de poli-

T

merizacidén para producir con uniformidad polvos de gran densi-
dad aparente de poliméros olefinicos de alta densidad, normal
mente sélidos. EL procedimiento comprende las operaciones de
prepara? un catalizador especial qﬁe contiene titanio y poli-
merizareel mondmexrc olefinico en presencia de dicho cataliza-
dor, bago una pres1én comprendida anroxiradamente entre 5 y
30 atmésferas, a 1a temperatura de polimerizacidén de suspen-—

siones. Fn la preparacidn del casalizador especial que contie+

ne titanio, se hace reaccionar tetracloruro de titanio disuel

to en un ‘disolvente hidrocarbonede inerte, utilizando una agi-
tacién intensa, con mcaoclorure de dietiialuminio también di-
suvelto en un disolvente hidrocarbonado 1nerte, de tal maera
querla relacién molar de tetracloruro de titanio a monoclorurg
de dletzlalumlnlo es en cuziguier momento anterior a la reac-
cldn de todo el tetraclo*u“o de titanio igwal a 1 como minimo
desp ués 31 producto de reaccién se lava con un disolvente hi-
dr:zerbonado inerte y se filira o .va seperar las impurezas so
iubles en el disolvente hidrcc:rbonado y el producto de reac-
c1dn lavado se achtiva por ad“€¢6n de itrizlquilaluminio en una
cantldao tal que lz relacidn wmeolzr de $rialquilaluminioc a pro-+
durto de ‘reaccidn que cowtlyhe vitanio estd comprendida en-—
tre 0,3{1 ¥y 3t1 en el catalizador. result"nce.

Adémés de formar noivcs de gra: fensidad aparente que
pueden ser utilizados sin rlnguna otra transformacidn en la
mayoria.de las operaciones de fabricacidr de polimeros, el prg
cedimieﬁto de egta invencidn p?esenta'ba-ventaja adicional de
permiti:ilé'poliﬁerizacién qéntinuada hacta suspensimes sltasg en
j36lidds‘poliméricds ‘que -upa3deﬁ‘ser agitadas fdcilmente pa-

ra efectuar una adecweds trapeferencia ¢¢ calor. Asimismo, el
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rmlentos de polimero por kl*cvramo de cgtallzador empleado

dad, <» ﬁxaéo ¢- ezrvoms  Iv *ros comocidos versenos de

» - . - ‘ W, -
R . - - - a . '

nuevo procedlmlento de, este 1nvenﬁo produce mayores rendi~

que 1ﬂs que utll*zan dlferentea catal zadores ¥y pres1ones

més bagas.._"

En la puasta en prénflca de las realizaciones pre-
ferldas de estz pnvenc16n~'se producen polvos de polimeros
olef irlcos 11nea“es, nornelm ﬂte sdlldns, con unas densida-
des araventes qu* oscilan °“tr 25 ¥ gg'llbras por pie cdbi-
co( Oa560g/1) - I

| 1“1 térmlmo "pol:n°rx ole¢¢nicb‘lineal" se refiere a

aquellos donde ’; CQdeaa del &"gﬂeleto'de la macromolécula

es ﬁs“nc1almenta no ret¢cu+ada ni ramificada Yy comprende po- |

©
.

_.roros de etlle“o, pro 11 me, ow sheno-" v l-alguenos superig |.
res antﬂplendo “2 5 a ”P.ézomos de caxbono, en cuyo polime-

=2 1levs - i,“x)os sustituyentes uni |

e 1% éadené{pr;ﬁfipal Zim
dos é-;é éiémé'éﬁe;prbeeﬂem'éel monéme?o'etilénico sustitul-
do. A Smismo, en 2l éenﬁi§6 gﬁi izado .aui, el término "poli-
@efoéIéﬁéfihicgsf gorarande Los homopolimeros, copolimeros e
inferrélimergs,da“loérg; caénos. Loé"ééos moleculares de
log pc“*mevogr5?§f£di§85 Tora7a rados | ex, id prdetica de esta
inva ncléﬁ sc” ccmpgféb?és z, ;qs'ie léé 2 limeros olefinicos
produéldﬁs on »Oﬁ:??Gﬁéétﬁ Lo polimen ;'nCldn convencionales

3 000 OOO o mds,

Zlegler—Nat#an - 3% iéﬁﬁ&‘?ﬂﬁ,@?& a8
uomo nr:n-ﬁa_sﬁapa zn ta “””U”“"Clén del cataligador,

= to’e;[“n dlsolvenJe hidrocar

el teurac*orur“;ié titanic -
bonaée 1n€r*e Cooo o Mexam ac hiae r~iccionar cor. monoclo~
rure <o AUiv. demoller 22 en un discolvente hi-
z

drccaibonadc imcrie, Im reacsidy se Ll:za a cabo a temperatu-

~
A

ras cu ““3?""““” sotre 10T 0 Cen 21 xemcia de aire, de hun;

fro

RO - 1
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los catalizadores.VComo disolventes hidrocaqunados inertes,
se emplean adecuadamentezlos hidrocarbures saturados alifdti-
cos, acfelicos y:ciclicos. Son ejemplos de estos hidrocarbu—
ros el butano, hexano, ciclohexano, heptano, pentano, octano
¥y otroé hidrocafburos que hierven entre 60'y 250°¢

En'la reaccidén del tetracloruro de titanio con clo-
ruro de dietilaluminio, debe ‘enerse cuiqédb de garantizar
gue en é;é}qqier moﬁento antes de la reaccidn de la totalidad
del té%réclorﬁrb’de tiﬁanio, la relaciéﬁ molar de tetracloru-

ro de titanio a cloruro de diet 1_a1:m*__o as de 1 como mini-

0. Por 1o tanto, es convenierte introducir primero el tetra=~|

clorure ds titenio disuelto er el disolveate hidrocarbonado

inerte ei‘una vasiia de reacciédn apropiada yrdespués agregar

a lz vasiéa de reaccidn el monocloruro de dietilaluminio tam-

blén dlsve;.o en un dlsolvente hidrocarbonado inerte. Alterna|

txvamen 'n_adﬁn introducirse juntas las soluciones de las

sustanﬁ reacc10“antes en lz. vasija de reaccidn, de tal ma-

nera qun ‘er cada momento de reacc;ﬁnq iz relacidén molar de

comnuestﬂ de tltan D8 compueqco de aluminio sea igual a 1 co|

mo minlmﬂ

Se ha eneontrado que si el tetracloruro de titanio

se pon °?°n‘cortaoto con un exczasc de ﬂloruro de dietilalumi-

nic en ﬂualquler mcmento, no se n“oducn um polvo de gran den-—

-

s1dro n nte adecuado para ser ~mpleadc directamente en las

opera01ones de fabrlcac1dn. Sin emba“ro, deopués de la reduc~

cldn de‘ﬂodo el;tluanlo tetravalenme 2 tlpanlo trivalente que

generalmente se p“oduce cuande s2 a?co 122 una relacidn molar

de r‘onn:*ues‘t;o de titanio a compuestc de aluminio de 2:1 apro-
es permisible un exceso de

x1madamegte,' oruro de dietilalu-

minio,iﬂe hecho, generalmente es convéﬁien;e continvar la adi

c16n de "loruro de. dletllalum“ﬁkV ac”ta “ue se alcanza una re
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1ac1on molar de compuesto de aluminio a compuesto de titanio
comprenulda enﬂre J 721 y 4:1 ¥y preferwcknmente del orden de

1,2.1.

N -

ComOHOurd *aracterist"ca crit;ca en la preparacién

del comﬂonen+e oue contlene u“uanlo, 1a ooncentra016n del te-

!‘\ aA

tracloraro de ultaqlo en el 1501V°at° rldrocarbonaao inerte

1

debe eSuar omprendlda entre 19 y 34 % an peso, preferiblemen

or

te alreaedor del ‘Zi % en peSO'y la conc&nvra016n del cloruro

de dlet¢1a1um1‘;a_°q el dlsolvenue q_orocarbonado inerte debe

estar comp”eqd Qa mbe e 15 y 40 ﬁ en peug y preferiblemente
alredec,A derééf% m peéo;

Como o%ra ¢ racﬁeristica, %ambiéniés importante agita
1aime2cla de re~b~;on durantn 1 urop ciSn del componente
que ¢o jiene - t“"a.“o. Por 53 amplo, c".qsc de una agitacién ge

N

"3

neralm mte a baﬁa 791001ua:, T 30 :pm de una turbina 'de

dlaves plarvios, con.8 dlabes  un-fiimeure exiemo de 3

(7,6'cﬁ},9n'uﬁafwaéija 82 1 ;
didrety: interno &z 12" {C)3.1; 28 (2,54 em x 0,6 m
mcntadoé-en lov-izdes de la miuzz, de Forar a la formacidn de

‘ad aparente relati-

un cata:iZador,que'forma'vcxvns LT leng

vamente pequenao rcr obra TAEIUE. T L0 fwsos en que la Teac-

u'&

c16n pa“a formar e“ compcﬁens<lque Gg;siune tltanlo se lleva

a- cabo a ve1001dam 2s mEs 31%355 .z Gesde 300 a 40C rpm apro

x1madamante, en un aparato a:rzwﬁur(lalllamada agitacidn a
fondc;i'se produce un catalizaier *e da 1ugar a la formacidén
de polvbé de ,gran densidad apsrzuie. &o ;obreentlende que las
VelOCLd cdes de avlua016* 29 rvadsn ser eétablecidas signifi-
catlvwngnte en forma def” vCiyL“»Q\s por minuto que sean apll

cakles . todos los mecaniInos Puedsres: sin embargo, la deg

T

o
LT N .
eew o ot

L]

ciripeidr anterior ¢ , nezitir al experto en

bt )

)

e il dpedsmer n ot s e
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rconvenlen+e separa* la materla scluble en el hldrocarburo,

nado liguido inerts, a temperaiiris gue -permitan la forma-

15 técnxca de los glstemas de ag1t3016n convertlr el grado
de agitz 16n eSuable01do para 1a va813a de 10 galones (37,85
litros) que contiene cuatro tablques con_un agltador de 4la-
Bes piénés tal éomo se ha especificaao en cualquier sistema
de agltac ién de que se disponga.

7 Una vez completada la rea001én para formar el compo-

nente. oue contiene tltanlo y antes de la pollmerlzac16n, es

1nclui’” ‘el dicloruro de monoetilaluminio gue se forma duran-
te la reaccidn, del componente que contisne titanio resul-

tant@ r ﬂel cloruro de dietilaluminio gue no haya reacciona-
dos la ;epara016n se reallza nreferzb“emente filtrando el com
ponent c que contlenp tltanlo inscluble en el hidrocarburo pa-
ra_sep;rario'del gicloruro de monoetilaluminio soluble en el
hidpoéa&ﬁuro yiiavando el éqmponente filtrado con un disolven

te- h1€r - ~arbonado inerte adicions’. Debe tenerse cuidado de

.

-

exc‘v*%',s humedad, el aire, el didxido de carbono y otros

venenﬂh; 3‘alitlcos durante 3z operacidn de purificacidn. Desg|

nués de ggparar 1la materia solubie =z el hidrocarburoc, se ha
en"or A6, éuélla relacidén molar de compuesto de aluminio a
compuesfo'de titenio en el couponente que contiene titatio
esté 001p“end1da entre O, OBa,: C,2:1. Ta gree que el compo-
nente cue contiene titanio CAnpranae gnhdamentalmen*e trieclo-
ruro de titanlo ‘en. la ferma oris “pling @ y probablemente for-
mando urrcomplego organomeidliice con un grupo etilo.

g Ia pollme*lzac1én o 222climerizzzidn para formar los
polvoszde;alta densidad apar0n+= de poiimeros o copolimeros
a~olefinicos 1iﬁeales, norms_mente solifos, se realiza con-

tinua ¢ discontinvamente en v medic fispersante hidrocarbo-

o rro.
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'1ne"te, que pueae He igua:'al dlsolvente hldrocarbonado iner:

016n del produc o polﬂm ico en forma de'pafticulas sblidas

as 11 amadas tempe*auaras de nollmerlzaC1dn en suspensién)
N baao p“e81ones crmorendﬂups uﬂxre 5 y sO atmésferas, prefe-—
rlblemenve en*re *C ¥ 13 atmdsferas. Ia mezela de reaceidn de

pollmerlzacldn es van+agosam°nue agitada a2 las ve1001dades

EEE

que se Uuillzan'co¢'encwonmlﬁeﬁue en la ;ollmerlza016n en
suspens;én en prescabia de un uauallzador Zlegler, habitual-
menwe 1a "e1001dad que es suf c1ente pazz efectuar la trans-

-1

fe“enc 2 ie calc

?n 1as nvéuylcas QreLc"ldas, el componente que contie

D prepa:a’ﬁ de wcueréo con 1os yrocedlmlentos antes

1ndlcados, se dlspe“sa prlmaro en un dllrvente hldrocarbonado

nct’oe

te antec descrlto; sé’a 1va ocon trlalqullalumlnlo, preferi~
b_emepve dlsuel olem wm dlaolmante hldrocarbonado inerte ¥y

se,carga en na zona de bclimerlza016n qur puede contener un

©n,

ageﬁtgﬁ “ﬂ“Clgﬁa*, es de01*, o dllayente hidrocar+

bonadd',ner,v.#Sin”nmomr cy, 420 entenderse ‘que la activacidén
¢ : .

también aue&e s;ﬁrﬁ”ae**a&"en el reacho:. de polimerizacién

intro&ua;endo po* ﬁepa o an aste Wltims el componente que

0 el dl“uye“*e hidrocaroonado y

'(D‘

coa*lene ﬁ1+an;c diz ké gaic
el trlalquila;umln d;sv Lhe an el dim ",eq+9 hldro.wrbonado

; Uara ¢o~.f";- de o8 gm__nvenc16* nor trlalcullaluml—
nlo se entﬂende 2% *“ﬂme*lﬁa fp, ri-txlal ninie,; tri-sect
propllalumi ﬁ$f~“~p” yila;um*nio,- ot n—butﬂlaluu inio,
trl~lSODu21“a*U&i £ ¥ ﬂ"*"s en ks:yw e* ?rupo alqullo contiene

hasta 17 “&fonos Ge‘éaxbo:c. "eferlblﬁn ue, se emplea tri-

lQODha~-ﬂlum1” c

.aCT:I.""' e

pl reteris! mcmonérics ge introd-ce en el rezctor a

wna velcsilad st z wentener wiz presidn de 5 atmég
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ferasrcomo minlmo darante toda la pollmer*zac16n, preferible-
mente de 10 a 13 atmésferas. I pollmer121016n puede ser re-—
gulada sg,cuanto al peso molecular, ‘como yares sabido, con
agentéé ?aleé cpmb hidrégen&,y otroé réguli&ores conocidos.
Guzndo se empleé hi&régeno como agente dé‘control del peso
molecular, preferlblemente estd presente a. concentra01ones
comprendldas entre 15 y 30 moles por 01ento, expresadas como
concentra016n en la fase gaseosa de 1a zona de polimeriza-
cidn. El materlal monomérlco puede estar ﬁonstltuido por mis
de una a—monoleflna allfétlca, por eaemplo, por una combina-
¢idn de etlleno y butenp-1 0 unarcomp;paclén de etileno ¥y
proplleno. ' ‘ N 7 : | 7

Ia concentracldn del componente que contlene titanio
eh la receta de pol.merlzacldn esté comprendlda entre 0,15 ¥y
10 mlllmoles ‘por 1itro de receta, preferlblemente alrededor
de 1 mllumol El actlvador, trlalqullalumlnlo, estd presen-
te en 1z receta en una concentracidn suflclente para propor-
cionarruna relacién molar dé compuesto de aluminio a componen
te que contiene titanio comprendlda entre 0, 3 1y 3:1, prefe~
rlblemenue alrededor de 1:1.

ua pollmerlaac16n puede ser ventaJosamente proseguida

hasta que la cantidad de sdlidos pollmérlcos alcanza un valor

de 500 a, 30,000 g de polimero por gfamo de componente que conj

tiene titanio, preferiblemente por lo menos alrededor de
5000 g de polime*o por gramo de componente.

) Durante ia vreparacidn del catalvzador y durante la
pollmer17ac16n, es uonvenlente emplear materiales de partlaa
préctlcamente puros con ooJeto de aumenta; al mdximo la efi-—
ciencia del catallzpcor N produ01r con ccastancia polvos de

‘una densxdad aparenue uniformemente alta.
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Uha vez completada la pollmerlza01dn, el catalizador
es desactlvado ¥ el polimero en forma de polvo puede ser re=-
cuperado por un método convenc1ona1 en 1a recupera016n de po-
limeroq olefin:.coc de alta dans1dad de las suupens1ones del
polimero en un. d17ayente hldrocarbonado 1nerte. En lag rea-
11zaclones prefer*das, 8s convenlente retirar intermitente
0 contlnuamente 1prsuspen516n de polimero del reactor de po-
llmer17acldn a’ unn vasija donde el dlluyonte hldrocarbonado
inerte y otros ma+°r1ales de ba jo punto de ebullicidn son
volatlllzados ¥ donde es desaotivado el catalizador. Desde
esta VcSlJa se rec: nera el polimero ¥y se seca hagta formar un
polvo con una, onnqldad aparente de 25 & 35 11bras/p1e3 (400 a
560 g/;.,*gnnera“"ente de 27 a 34 llbra /' 3 (432 a 544 g/1)

Zl si guxeate egemplo ilustra me lor la 1nvencldn. To-
das lag na*tes y ﬂorcenﬁaaes se dan en neqo salvo indicacién

en con**ﬂvloo

EJEMP 0 1

‘Se *Palﬂzan varuas oreraclone:.e (1dent1flcadas como
operac:onas i 18, :~4 en la Tabla I ' h“ acuerdo con el pro-
ceso de. aotm 1”*° Lkén, por el 51gulan*ﬁzvroced1m1ento'

Prenaraclér d 2 zeializador

Se awaﬂﬁm 94 11bras (10 87 kg\ e una solucmén al

[

25 % er. pesc de eloruro de d”etllalumluqo en n—hexano, a una

velocidzs de 8,-._.*us/hora (J,e -Lg/h)} ,:..;;f;_:t.lbra (16,3 kg)
de una so?Jeiéﬁ Bt 23,8 % en peso de ta"ricloruro de titanio

n un reacto“ de J“ﬂ“o inoxidable de

doble raxred, 4z % "alones (J7 85 lltré ?, con un didmetro

interne de 12% T 2 m) ¥y una-long;tui j 2 pies (0,6 m) y pro;

visto de un mecsmismo de filtracidm, 4-tabiques,(2,54 em X

0,6 m) montados :-“we su pared inferns  vna sola turbina de

L]

b e e e e i o 4 =
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dlabes planos con 8 dlabes y wn diémetro externo de 3" (7,6cm)
Ia adicién de la éqlucidn de clorurc de dietilaluminio se reary
liza en uma atmdsféra de nitrégeno seco, exento de oxigeno, a
wna temperatura de 35°C y a una velocidad de agitacién de
300 rpm, con lo que se forma una suspensién del componente del
catalizador insoluble en hexano., Se filtra la suspensién en
atmésfera de nitrdgeno utilizando el mecanismo de filtracidn
del rga@tor y se lava dos veces con n-hexano limpio para se-
paraf léé sustancias solubles en hexano. EL componente del

catalizador lavado, que pontiene tricloruro de titanio, se

redispersa en n;hexano hasta.una concentracidén 27 milimolar.

Polimerizacidn

“En un reactor de acero inoxidable de doble pared,
de 200 galones de capacidad (757 litros), con un didmetro in-

terno de 36" (0,9 m) y unanlongitud de 4 pies (1,2 m) y equi~

1

pado'coh dos turbiﬁas de d4labes planos con 6 4labes por turbi
na y‘teﬁiendo cada turbina un didmetro externo de 17" (43,2
cm), un tabique y una védlvula de vaciado accionada por un ni-
vel pare la retirada intermitente de suspensidn de polimero,
se cargan 750 libras (340 kg) de n-hexano bajo una atmésfe~
ra de nitrdgeno seco exento de oxigeno. E1 reactor se calien
ta a 88°C, se presuriza‘hasta 100 psig (3 atmésferas) y se
carga hidrdgeno en el reactor hasta que se alcanza la pre-
sidn establecida para la operacién particular en la Tabla I.
Ia disﬁersién 27 milimolar de componente de catalizador con-~
tenieﬁd6~titaﬂio lavado en n-hexano ¥ ur3a solucién 27 milimo+
lar de tri-isobutilaluminio en n—hexanorse introducen en el
reactof a una velocidad de 7 *ibras/horz. (3 kg/h) de cada una

de ellas. Se bombea n-hexano en el reactor a uma velocidad

de 400 libras (181 kg) por hora y la alimentacidn de etileno
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en el réaétor'ée'iﬁiéia después de.qué sé han introducido en
el mlsmo 15 llbras (6,8 kg) de dlsper516n del componente que
contlene titanio y solucidn de trl—lsobutllalumlnlo combina-—~
das, a un. caudal que se aumenta cuando la presidén y la ‘tempe-—
ratura To’ pennlten hasta 134 libras (60, 7 kg) por hora. Ia
mezcla—de'polimerizacién se'agita a 140 rpm. Durante la poli-
merizacidn el hidrggeno constituye alredeaor de 43 moles por
clento de la iase gaseosa, 51endo el res+o de la fase gaseosa
esen01a¢mente etlleno con cantldades traza de hexano vapori-
zado. ml prodécto pollmérlco en forma de suspensidén en la que
las paréiculas de polimero en forma.de polvo tienen la densi-
dad aparente 1ndlcada en la Tabla I bajo el encabezamiento
Dengidad Aparente rlmarla, es 1nterm1tentemente sacado por
1la parfe superibr delrreactor a través de la vdlvula de vacig
de accionada pof'un nivel & trasladadona‘una vasija para des-
activar el catallzador y recuserar el hexano. El catalizador
es desavblvado con n—propano_ ¥ las ausman01as voldtiles son
separadas por dest .lacidén en corrlente de -vapor.

El polimerf nlmedo s& seca por evapora01én instantéd-
nea hasta contener menos del C 1 % de s;@tanclas voldtiles,
lasg particulas se”as forman W polvo con 1a Densidad Aparen-
te Flnal 1ndlcada en la Table i. La devuLdad del polletlleno
formado en las dlvprsas operaclones es du 0,965 g/cm y el in
dice de flumdez (190 ¢, 2,16 Kg) del mismo esté comprendldo
entre 0,95 v 1,20 dg/minuto. '

Con flnes comparatives y para poqer de manifiesto las
ventaaas de ﬁsta invencidn, “embién se efectua una operacidn
de control (1dexluaflcada en -a Tabla I como opera016n.nﬁm
¢ ), préctlcwnente de la mizrs. forma que las opera01ones ante-

riores a excepeidn de que se tmplean unss presiones de 60 psig

T it o
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(aproximadamente S_afmdsferas) ¥ la velocidad de,alimenfacién
del mondmero es de 60 libras/hora (27,2 kg/h) durante el pro-
ceso derpolimerizacién. Ias Densidades Aparentes Primarié Yy
Final del polvo resulténte también estdn régistradas en la
Tabla I, Ie densidad y el {ndice de fluidez (190°C, 2,16 kg)
del polietileno son de 0,965 y 0,79 dg/minuto, respectiva-

mente,
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Op. nims.

>~ WD

T

Presién de po

limerizacidn
psig atm
145 10,9
150 11,2
148 N
135 10,2
60 5

(1) ASTM D-716-45

- 13

TABLA T

Densidad aparente, li-

pras/pied (g/1) (1)

Primaria Final
30,3(485) 33,4(534)
30,3(485) 32,9(526)
30,2(483) 33,0(528)
28,3(453) 32,3(517) -
21,4(342) 26,2(419)

No es un ejemplo de esta invencién

aficd
Compu
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TABTA T

1li-

1)

Mnal

,4(534)
2,9(526)
3,0(528)
2,3(517)
5,2(419) -

Sficiencia del cataliza-
dor, g de polimero/g de
compuesto de titanio

~~ 2400
- 2400
—~~ 2400

~ 2400
~~ 1350
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En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la produccién de un polvo
de alta densidad aparente de un’ polimero olefinico 1ineél,
normalrante sdlido, por polimerizacidn de por lo menos una
a—monooleflna en una .zona de pollmerlzac1dn bajo una presidn
comprendlda entre 5 y 30 atmésferas, a ia temperatura de po=
11mera?16n en suspensidn, en un medio dispersante hidrocar-
bonadsrliquido inerte,'en presencia de un catalizador prepa-
rado por (1) reéccidn de tetracloruro de titanio disuelto en
un disclvente hldrocarbonado inerte con cloruro de dietilalun
minio Q1suelto en un disolvente orgénlco, comblnando lag sus+
tanciag reaccionantes mediante agitacidén a fondo de tal ma-
nera qﬁe la relacidn molaf de tefracloruro de titanio a mono-
clorure de dietilaluminio en cualquier momento'antes de la
reacciéﬁ’de la totalidad del tetracloruro de titanio sea por
lo menos'igqal a 13 (2) separaci6nrde lzs impurezas solubles
en el iisolvente hidrocarbonado del producto de reaccidn re-
sultaﬁte que contiene titanio, insoluble en el disolvente hi-
drocarponado; cuyo procedimientec se caracteriza por.(3) acti-
var el;productorde reacéién insoluble en el disolveénte hidrg
carbonzdo combinando dicho producto con trialquilaluminio,
en un medio dispersante liquido nidrocarbonado inerve, de tal
maners gque-la relacién molar de trialquilaluminio a producto
de reaqcién qué contiene titanib esté comprendida entre
0,3:1 & 3:1, -

. 2; Un prccedimiento segGn la Reivindicacién 1, ca=-
racteriiado porque la polimerizacidn sézlleva g cabo bajo

una presién comprendida entre 10 y 13 atnésferas.
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3. Un procedimiento segin la Reivindicacién 2, carac
terizado porque la a-monoolefina es etileno.

4. Un procedimiento segun cual@uiera de las Reivin~-
dicaciones 1 a 3, caracterizado porque durante la polimeriza-
cidén hay presente hidrdgeno a una concentracidn comprendida
entre 15y 30 moles por ciento de la fase gaseosa de la zona
de polimerizacidn.

5. Un procedimiento segin cualguiera de las Reivin-
dicaciones 1 a 4, caracterizado porque el medio dispersante
v el disolvente hidrocarbonzado es n-hexana,

6. Un procedimiento segim cualquiera de las Reivin-
dicaciones 1 a 5, caracterizado porgue el trialquilalﬁminio
es tri-isobutilaluminio. )

7. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el que

ha de recaer la patente de invencién que se solicita: UN PRO|

CEDIMIENTO PARA IA PRODUCCION DE UN POLVO DE ALTA DENSIDAD
APARENTE .DE UN POLIMERO OLEFINICO LINEAL, NORMALMENTE SOLIDO
Tddb conforme queda descrito y reivindicado en la
presente méﬁoria descriptiva que consta de guince péginas
mecanografiadas.,
Madrid, 13 de Agosto de 1.974

BERNARDO UPGRIA
: ‘«ife 2.
P "P"".r,‘/ L7

of
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