HOE Y4/F ogs x

gLy, g

ot g
!
{

‘flmi cla meww“"’“‘

4134999

PAYESTE BE Ynvewncros

& Tavor e .
- HOECHST SRTIEMOUSELLECHAFY, du namm:atidaﬁ alooang, meman
o on G230 Frankfurt/Main 80 (Rupiblion Fﬂdqml M.amnn}, poTk
“PROCEDINICHTR PARA LA OBTEACYON DT 4o CATALIZADOR® -

En e poldmerizaciSn do progilong o do ol =olafinas
supsriores gon catalizédorss Zisglor so obblsnan, M’i}{éﬁffi do po
ﬁmma aibomanty a‘r.iﬁﬁnxmw, agpovialmnte Intarovantos dose
da 1 ?.z:unﬁn de vists thsafon ¥ que on law tondiclonos do is pg
Yinerizooidn son inmoiubiss o rogpostivomanta dificlimonte aow
lubloe an los hidrocaxburos enploddos pano dia;maahkae, ton-
bin poilnoroe onorros, Pietlnente solublao, sol como ecuiten,

BAD ORIGINAL




1%

15

2%

36

Segin Natbe, los poifmssas sdtanents tristalinps Beban prdenge
dos estasitonents y go dencninen *imsténtions®y lentres que
ins pulimsrizsdes sulublos mebdn duserdonsdes aobdrinymonte ¥
ft Xlaman Ystaoticos®,

Lo pracuceitn de polie O -piefines {owbdeticas o amog
fon viena goborensds por el sistems do eslellzedur. Pazn su proe
esdinionte aprousthable ssondnicarants Son MOCLSETins siohomat .
U9 cobalivedoy do agcifn pelosiive, gue potolian oo produzcan
pxmlusivamonte & enal exelusivesands Ios polineres desosdus,

Ha oide dado & sonscey un prossdimisnts (scophress la
patonds brikbnien nv 8U5.508), sonfubne sl ousl Lo sultciivie
dott de¢ ialen woballzsdores go glove sonbidevsblomsnis oo cuanbd
a lo Porneoion de podinovos con altas proporelonss imaggtiaaa.,
of pors alls s} producto ds 1o reapcifn eotwe TiBL, v impron- |
gue profnices e glumlnis hulopenados Se vouets & wy Yvshouniug
bo t4TIERe o uns bomperatars 46 40 B 1500 C ¥ ovortusisints so
tovs uaiies votos von an disclusoie Bnonte gospuln de _&;ma
peabantenta, Este cabalizador votseldn y laveds ot aobive enton

T pug 8b kn potimsrizonifn de plofings oo m&mmwmﬁ# dintiln

juniole sosfonto, Lo eficesia do estas gotalienseves zopapidos
ponds 89%F Nurieds gcends 8l pave sllis ef etﬁﬁﬁiﬁﬁﬁchigﬁﬁim o8
piovs ¢ tebo gu prossneie do formedores do é:msmmm £ BAEHEOm
pivomnnbe Porsadoras de splas doblens isnlog somn Stason ¥ sloly
o sholom, - | .
Hon oide docerites ssimismn oumplojos cobolibicns qus



35

49

s

58

w3 om

an In pulicesizasidn du ol wolofinss son myrﬁnaivm ¥ paloraom
sopaeiticns [conpérese 1a sellcitud do pubtante alomsna publica

Cfdaone 2.81%,006), Eotos wemplojon o9 produson modionte le tow

duceidn du tabratiorurs ¢u titonic con wy compuastn orpdnico
do stuminioy Sratamionbe Sfeetes dal prodovke abiido ds 1o
toaceidn an 81 modis de la roouoldn, ssparariOn y ovado dol
#niito ¥ au teatandonts fun un tonante de i:}.nntrnmmnn, DOPG~
piok un Stew, prefatvntangsnte dtor diteosmiifco, y fimolconto
raaelon ton tobrastorurs do tihando dospult da un Muevn lovae
ém:~ L pomploing m!mzfuixmm a8 sinlac madlants un torcor prg
togs 9y lavado. ho obbonnin d¢ oetos eomplojus catalfticos e
pot sonsdgulenty sostoss y gexn, pooabs yun hay que rsponurar
sanbidudon grardes do enlustonns do Javeds {rompdress Gcoumon
tne axpusshos do Ls patente bolgs ne 904,408}, En lz rogooucas
#idn do eo solusionds dn lavedo pars Sasupsrer ol Gler, ue
nbblonon dontidaden grendoe do agues roclduales quo vontianon
titanio. | | o

£} -.tm&a% st rofinry 2 un procodintants pora la obw
tencidn du un cabalizodor matlanta la rospeidn do ﬁi;tm::mmw
de bitaniy Con un &nmgsuwztr, ar§§n1ua de aluninie gus contunng
elorore dialoohilics do aleminio, on un dicolvante luorts a
bagy do hidescarhubin, aepetouidn ¥ lovads dol producte oo Lla
sopucidn, ¥ slouionte teatamionto bdrmise dol produsts du ln
roanetdn sespandide on ol dispivanis g beoo do RddracaTbuyros,
on presencin de un dter {componento 4}y ¥ mozcls con uh halow



g5t

65

ki3

a8

o

gt disleshilicos de elusinie {compomenty 8} y ovonbusimento
cun wy tiskopniison e gelidad dg fz}'amm@«zzﬁ@amm% {anmponon-
42 £}y rrocudinlonts gue cebld coersobsrizeds gor o) hoohs de guo
pars Lo gbtonoidn dol opmopununty Ry B3 3o mamia’iﬁ el fulnge
cloruss do Libanta con ol sompuesto orgasice g2 oluninis quo
contions ol elovury dislechilice do sluminie, 9@ commeobn ore
nanise do pluminic ss sgvege sl Loteaplaruso do Bibende m wng
tenpuroture de -20 honte 4300 £, en unz veloidn nalor salre
gl sinzudo Sinloohilics de sluminic ¥ ol Sobroeloruen do Bibse
nho do 0,8 & 7 hwsbe 1,8 5 %, clonde lo suspoopidn iz conbiew
o 6 producte e5lide do is seeoetfn Jevadp Bomobles B sonbie
munei@n dol trobenisabe béenite, on presencie do un s’l';%:rr BAiad -
ﬂiﬁ%ﬁ&iﬂﬁt o un posteirahonianta son o %mzezx;zmmmkaﬁmh&&m iy
alunindo; sin teperar proviewsnte ol Stor o olguhn ﬁsa Jwa pras
duntos 49 lo repenift.

EX mwenbo sa rePieso gsimdens ol oabalizeder, nbtend
da per sobe prossdinisnte; yoa ou paples pere mi’im&i%@ oecia
Pimas, E

Pata la obbsneldn del epbalizader conforse al fmwonte,
oy peeosdy por 14 prento ¢ houer respsienst bobigolowore dp Lie
tenin, on up disolvente fnorks g boss de hideovsrbufod, ton un
panpuesks ceudnice do aluninie Guty conbonug olovuss ﬁia&;ﬁwﬁéﬁg
o oy aluniala,

51 compubotos srodnlen de aluninis que sontiona slory

o dislznghilice de aluminio pustds asr, o bien on slgrere disleg



85

96

b1

LY

113

.ﬁﬁﬂ

sitien ds shtnly con grupos slochilos do % @ & Stooos o cag
bong, sen prefaranciy clorure diotfifce, viuxurs dipropiiice,

- plovure difeoprepdlice y clorurs difschutizico de aluninis,

sobre tode sloruts oietilics étz aluninin, o blon un sonquiclp
rure ateshiiics -ﬁa aluminlo que soo ung nostla aq#aiunat o
monuolorurn giatounilten de alininde y dioloxurs aloohitica ds
wluninin, don profergncls mﬁqu&e.;awm atiiice, sosquiclaoruro
peopilios, sasguiclurvie ‘Map:uﬁ!zim o sasguicloruro fsobut s
lire du eluninde, Lotze los gosquiciotutan sa proffioze o0 09w
poeiod nl secuuiclorurs stllice ¢o aluminda. |

‘Er 1n sesceldn dol tebreglorure do titanio con Bl
sompugsta sroinice de sluminie que contione ub t:lafuné 127123 O
soblsten ds Qluninio, la volauide ﬁn;zw enteo ol cloruro dis}
eon{ifon d# slumdnio ¥ ol bebraciorura do tibenle astionds &
4,0 ¢ 4 hoote 7,5 ¥ 1, con prefovancis g 0,9 ¢ 1 haoke IRERF

* poragdndnea 6} covpussto de alupisie gl totvecloture d titanio

dissglte. So brobsja a unas Sumporaturg de «20 hanta $200 L, con
proferoncle du D haste 4o O,
Gomd disolvontn 8o soplog vanbojossmente un alcano

o oheineloens Maulds 8 Yo teupersturn prevista da lm reaceiihy

ful oomy hexeno, haptenu, ottons, ciclshoxansy una mezelo do

hidrooarbusog, Eal cume, por ojusplo, une Proecidn ge boncina

son un intorvate do abuiiisifn Jo 130 & 1700 £, o bion un die
eolventi do log quo pusdgn sy gnploadns pere lo polimerizee

cidn to ol »ulofings, Ly centigad do dicelvents oo oligs do np
do que o) batraslorure do titando coe ouplogds on ume solucidn



i

815

12Q

125

5%

81 40 haska 69 § gn pass, ¥ 5l cospussio ergénico de sluminio,
on ung golucisn al 15 hosbae 25 ¥ an pase.

EL producte sliss de la remceif, gus tontisns Tifly
o3 Separsg ¢ nedienta lsuvade con o) dissivente amplocdo, o2 1w
bare de Sode lus sustanglos splublas,.

A pantlnuncisn op vuelve o suspendsy ol producto M
1u rooncidn on »l dissivents z hove do hidrooswboros, on una
vantidsd Sal, qus la coscormdivaoisn del titonie soolonds g ©,8
hasta 2,9 noles, con prefavencia o 1,8 hests 2,2 seles de TiCly/
iites go dlsplvonts, ¥ en prosenis do um 9bor dialeohbilice zo
gomets @ un beotenteotn kSsmico, B Sredamiscts 3&taive o vage
iime o ofte Lompooatuca du 80 o fB8e £, won gesfewonnis de 40 &
%ﬂ'ﬁi@f £y ¥ o oppesiel do 60 « PO% L, Gone ghor disicobiiise oon
spripiadoa Ios que conblonen 2 o § Sbonos do onybeto oo pade |

r.gg;‘gg}p; ﬁamﬁ,{ggm s DT ajgm;miﬁf'é%@? ﬁﬁﬁ!ﬁgiﬁﬁﬂy éﬁﬁ%“ &5’4@3&@}};{@;

1ico, dter difoenronllion, Star dien-bubflicn, Stor dilsebubiiy

o8, siondo an oopesisl spropisde sl Stov dies-bukilien, Lo sols

Bion wg@ gatrs ol beislonunn de é&%aaﬁ.a ¥ o1 Ster diaisohilie

om an 81 Iradamiente birmice seignds onvpnientsmonte & § ¢ 0,6
hasta 3 ¢ 1,2, cop proforsnsia o § 3 0,8 hools § 5 4,

& eots perbioulay oo pusdsg o hlen propgrar ovevigeop
to Lo vuopaneifin y anpegered a1 Staz diatashiiien, o bion prong
torey & '};;.a Snveren, fn @i brolenisnaie tdrnine =0 pultle owplser
o1 $ar dislechitive dieuwelie on un disaivante » Bace de Bideoe
parburos, sl bion oe ehe ventajese omplostle oin dilufr. Lo adl



135

140

1214

155

aw T -

widn dei Stor f:!-i‘amﬂhixim 8 la -tmwmﬁiém o blon la sdicién

48 1a muspeneifin al Ster diateoniticn, & s Easpsraburs dol

tratomionte tismiva, puwie roolizersy un ol transsurge do ewoul
oy hotte do § horow, don proferoncia do ¥ g 30 minubos, Dooe
puds do  juntar los toschivos, s anibe duronts § o 300 minue
tiwe, con profarancis 30 o 60 oinvton, o fs Sempsestura do) 63
tombonts tdraics,

Seguidananty, ¥ uin suporar provicranty ol dter o
slqwm do Iog productes do ls rosoeidn, -~ tratn io cusponoicn
von un helegunurs aleohilioo du sluninde de 1o fdenulp ALR K o
o la gqus B sionifica un fadiesl alcoidlo con 2 8 B dtomee do
sorbong; X o stoma do hologanh, ¥ & una oifets de 1 a"?,v oo
profavencie fos halogomros dloiechiilcos v diveloganutos alag
hilinos, mol topo loe sssguihelogonuros da mliminio. Eupocipie
mento sg emplosn clorurs ¢istilico do sluninis, dicloture otili
o5 do sluninis ¥ sesgeicorurs etilice do oluminie, Un mdtodo

 muy soondnlto dal procodimdents gonplebs on quo pova vels troe

tanionto pastorior so anplogn lee souos sodres qua ¢ produgan |
un Lo obkoncltn del producko do la roanein que conbiono TiClm,
y qus sobre todn vantdonon disisrurcs slsohliicos do alﬁm&nim.
Lo radocids asler ontre ol halosenuro aicohilico do
aluminio ¥ af T3Cly on in ausponeidn quo ho do sor Sratade, og
clonds duranta lo sonceldn @ 9,0 ¥ 1 haote 10 ¢ 7, won proforop
cin s 119 hasta 5 ¢ ‘1&, Lo roscoidn oo Liove o eabo wngdbando,
5 una bomporature de § g 50% By von praforoncis e 20 hasta 430C,



i

370

180

£31 trobanionto posborios Som o) halsoenuts BLAOHELie
¢n de aluninde se togilze veniajosomande on prodaneia 06 wng
pantided ponuolis do un clolopolisne, fates uile sob spruplades
norcaradions, pel copo ¢ielopsiience ven ¥ oulsbunas do snilic
¢ 3 dobley oniocns no stumulodos on ol @0ille, ask ceno o
qua $ienen § oplgbores de gniils y 2 & 4 onlgsew detlos no acy
nulsdon s o) sndlle. Peoforentesonts so soploen eloistupbatnig
noefT,3,6), cloleostabrienes{1,3,5} y sicloseistoteaonnell By
5.%); ool foen pus ﬁzﬁ*iwmﬁ%ﬁ% sugtituldon por alvohilic ¥ sloowiy

gandunisndo o) ovupc aleshile ¥ a 4 Stoans do warbono, on copd

ohol ob sifelolubhetsioneelt:5,8) e of,

Lo suiscidy oolar ondze ol dricluruse da ﬁié@mz} v nl
oholopskione asolonds & % ¥ D.80% hausks ¥ 3 9, oon profuroncis
& %% 6,008 hasta § 2 0,8, y un ocpoatal @ § ¢ 0,075 hosta 1o
tpBe

| 81 &) treboviontc postorisr aon on hologorasss 'a:';%mz‘zg

$ise do slusinie oo llows o cubn oo poessnclz do un olclepelln
tizg 08 punde swenbueloonte suprinly patuinl & ﬁa&a@mi&nﬁa s
adicidn de un torgey componante dal -@aﬁa&ﬁaﬁm {uampanenta £}
an la polinevizacidn. '

EX .mamsmw postarier son ol halegsnuro sleohifie
o du a:%mie@éﬁ punds burg Jupsr sslodony on prosgueds 4y ung
guntidad gs@emsm dn wne olofing, pudionde ostsr protonds o sue-
gande wh ciclonpiiong O lo mlomy slove ¥y aw My xamm ami::mmﬁ
duemelbas pas ;%w%iam S ﬁﬁ?miﬂﬁ&ﬁ monouiafings o 2 & 180



185

190

185

200

205

w 8 -

&tomos do carbonp. Preforentomonte se emples etilens, propiloe

no, buteno={l) o metileponteno=~(1)s La rolacidn moler entre ol

. tricloruro de titanic y la olofina aseiende a 1l 3 1 hestse I 3

100, con prefersncia n 1 ¢ 1 hasta ) ¢ 50, ¥ on eepucial a 1l s
1,5 hasta 1 3 20. '

5i para el tratamisnto ulterior g6 amples un dihalagew
nura ploohilico de aluminio & sespectivements un sasquihaloge-
nugo pleohflico de aluminio, os nBcesaric esparar do la suspen-
8ldn 8l compunshts A del catalizador qua so ha producido, y low-
varlo con un disoluente inerie e base de hidrocarburos. Ahora
blen, s8i ss emples un moﬁohaloganura dialechflico de siuminio,
sn punde suprimiz la saparacidn y el lavado del tomponento A del
catalizador, Adends se puede roducly an éate casd la cantidad
dal componente B dal eatalizador en la proporcidn do 1o cantie
dad ds monchalogenuro dialcohflico de aluminio emploada,

El pcomponante A del catalizador puuads sscarsd despuds
do ssparado ol disolvente mediante decantascidn o Filtrocidn bo=
Jo exclusiln de airn y de humoded, y almacenarss seguidamento,

£l componente A del catalizador sonforme al invonto se
smploa, 0 bion como suspsnaidn, tsl como rssulta, por sjumplo,
en 8] tratsmiento ulterior con un halegenuro elechilico do alu=
minlo, o bien aislado, lavado y suspondido en un disoclvento insye
tn a baso de hidrocarburos, para la polimorizacidn de Xeolofiw
na, junto con un halogonurc dialeohfiico do aluminio (= compoe

nente 0). Naturalmento es posible tambidn emplear sl compononte A
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soco del catalizador gomo tals Las o(=olefines son las de la
férnula CH =CHR, en )2 que R aignifiea un radical slochils mon
1 2 8 dtomos do carbonp. Propileno, butono-(1), penteno-(1),
Sematilbutono={1), 4=mstilpantena=(1) y S-matilpéntsnoe(l), aﬁn
loa que ze polimerizan proferentemante con ayuds del caealiia-
dor da acuerde con el fnvantao, 5l blen on sspecial propileno,
fdomds da baxa la homopolimerizacidn, el catalizador eonforme
al invents ss aproplade tanbidn para ls polimerizacifn do meze
tlas de sstas olefinas entre sf y/o con stilens, ascendiendo
el contenido en la mezela de una de las OQnale?inés a por lo
menca 95 § on pgeoy ¥y 21l contenido de stileno, & como mdximo
5 % en pooo, con relacidn en cada vaso a la cantidad total de -
los monOmarog. Son de destacar ospecislmente mezclay de propi-
lenn von cantidades paquaﬁés de etilenv, ascendiends él nanta—f
nido do otilenoc & 0,5 hasta 5, con profersncia 1,5 & 3 5 en pg
80« Asimisme s apropiado el catalizador conforms al invents
para la copolinerizecidn en blogue de astas 0<—oiefiﬂag:ﬁntre gf
¥./o con etilenc, siendo sl contenide de etilenc inferior a
25 7 en peso, profersntsmente para la obtencibn de copolimerizae
dog sn blogus & base da propllano y etileno. Estos gopolimerie
zados on blogue se corsciarizan por una gran dureZa y ung oxco-
lente resistencio al chogque o temporaturss de por debajo de 09C,
La polimerizaeidn puede pravticarss de mensrs continua
o discontinua en suspensidn o én la fano gasacaa,'a una prosidn

da I a G2 kg/cmzﬂ pont praferencia de 1 a 40 kg/amz.
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pongify puode practiverse bowbifn du manore voobslose ompluondo
I JLwoiofing que as protonde policarizar, gor ajemp:mg [ PTOw
ptiene tauidn con dispormants, h

Bhro nmibodo consiste an pragtiosy ie polfcorixscidn
wn susenoda de un disolvanty on 1o Posh ousuobn, ;mz' ammpin,
#e un Jacho Fluddizado.

&l poen molnculor so roguls, an Sogn nauaaarm, macian
48 14 wotoifn da hidz‘agmm ‘

L4 gantldad dol gompanonts A dol catallzedor daponde
ds las sunddetonue proviedas pora lae rosucidn, 9n #aﬁsé}ﬂ da
is proelér y de 1o tempoveborg, Pov 1o gonetsl oo noploen 0,05
# 10 nilisolons de Yilly pov Litro de disolvonto on lg polioonie
mfsi-é:: an susponsdéng, o do uwlunon do fwockor on Lo polinosdvoe
uidn on 1u ?am gagansn, con proforoncls 0,1 o 3 milisoles So

‘-rm:r.w
El gonpononde B 4ol cobollmmior 0w un monocloturo die

aloohilicy do aluminde de Yo Plpoula RiftaCly on do quo B:po un
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do componantn ¥ oz olion de wooons gue o pelocifn molat onbyw
Bl eompanckbe B v ol compovionte A, pon zolecddn &3 TEl3gs Dig~
glonds o 8,5 ¢ 1 hosts 10 » 1, von proferencts a7 ¢ 1 bosts
10 ¢ 1
268 - Corr noke opbelinedor, sonsistento oy low componanbtos
& ¥ 8, oo gonelgun une glts sebivided éa patimsrivacidn, & la
yox qua unn buene eepecifidad ohbdries, Abore Bism, ln oupecd
fidad sstdries doponds smolismento de lo Sowporabush 'éga» ta py
Moorizsein, Asl, por siowplo. oo ung tomperobuss fd pelinge
i dis phrasidn do 600 £ so abbione on le pollmovlzecifn g8 propilee
to zne proporeiSn coluble em el disporsonts de moncs dp 8,0 8
an poss foon pelapifn o) pelfnmeve tedal), con puefoboncis de
wwing do 2,0 % oo puse. o 56 ow oube Ig %ngxaam%w dw 2o pow |
timmrizneifn & 70 huska 802 O, pusenty lo fndessuble peoprecifn
278 - ¢olubls hasks 6 ¥ en peos, Por nizs pavte oo dosopble uns hone
parakurs de polioorizanifes s oitn, o stonsidn o L Sugsuseidn
dol solor de Lo polimsrizecitn, )
En 2abido asimione que al sebly ls prosdén ¥, twn
pilo a1 sov nfy aito ls wvelooiced de poliuorizacidn, guuontan
ann rus parbes propurtionslon solvbies. Asly por ojecpln, n una
nolisesizonitn du propilens an propllene Youies {~ 82 ;:g;jmz,_
Ton 6} so ahblonon nade vanns guo hoste 8 ¥ de parlies solvblos.
Le oepecifidad astdrion dal oobolivnder do dos tutpg
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nentss, sn of busna, pusde sor gumsntada adn mis pora prosiow
nos mis altas y temparaturas més altas en la polimerizacidn,

pl pars ello as'amplaa urt giclopoliano sn calidad de COMPONare
te £ del cata@izadar» Son epropiados ciclopolicnos de la mismé
niaaa qua ha aidu‘déaerita més arriba, La gdicidn del comptnene
te C al components A tiens lugar conveniontsmente junto con el
componente B, ol somionza do la polimerizacidn. La rolacidn

noler sntre el componenta C y el cumpahenta & (calculado como

TiCly) eseiende & 0,1 t 1 hasta 1 s 1, con preferencis a 0,2 s

1 hasta 8,6 ¢ 1,

La polinerizacifn on presencis del cgtaIIZGdéi-nanfo:-
e al invento se pr;ctica a8 una tampuratuia de 20 a 120 C, con
prafaroncia &s 50 a 900 €, Una temporatura m8s alts, 51 bion s
funéamantalmania poasible, hace que aumente en cambio le parte
proporecional de paligarn atdctico soluble,

Medianta ol tratamiuﬁto ulterior conforme al invento
con un haloganuro elcohflico de aluminio del producto qg,la roage
eién qus contlene TiCl, y trotado tﬁrmicamentp son un ba%ato
éter'dialcahlltcn.akifétiau, se obtlens un compononte 5 dal ca= -
talizador, gque ya en comblnacldn con un halogenuro dialcohflico
de aluminio en galidad de activador (componente B), origina on
1la polimerizacidn do Ol(=olefinss una elsvacidn impoartante da la
velocidad de conversidn, a la vez que una aapacifidaé ostdrica
mejorada, Frente al ostado actusl do la tScnica quo viene dado

por la patente britdnica n% 895,595, se monsigue con igual fame
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on 1u-téblé 1; Este tratamiento ultsrior se lleva a cabo a 358
€4 aoitandn y bajo atmisfera da.nitrﬁganu o respactivaments de
arghn. Uespuds de agregade el halogenuro aleohflico, ss sigus
agitands todav{a durente wna hora a 358 €, E1 componenta A del
catalizador es emplon, 8in lavar o lavado {3 2 S vaces con la
fraccidn do bencina), tomo suspensidn pava la polimerizacidn.
Previamente se determina Bl contsnido do TECYy en la suspens
s8ifn, tomfndoss tol centided do alla, que cada vez sso aplicaw
da 1 milimol de TiCl, (véose la tabla 1)e
B Polimorizecidn de orosilenc

_ En un hutoclaua'ds videio da 1 1. da capaci&é& 58 dis=
ponoty, bajo exclusidn de alre y do humsdad, 0,5 ) dn/ﬁga froc-
cidn de beneina hidrogenada y exanta do oxfgano (Punfdv&a pbulll
oién 140 & 1658 C), ¢ & 550 ¢ so satura on prapilunc;MDQSpuéa 88
zorsgan las cantidades de al(tzﬂs)ztl {sctivador (comporiente B))
indicadas sn la tabla 2, y e continuacidn sn cada caédﬂdna canti=
dad fal del somponsnte A del catalizador, cuya obtoncidn ha sido
dogorita an A (vdase la tabla 1), gue guode agregads 3 wilimol de
TiCl, ®n cada casc. Seguidaments so introduce tal cantidad do hie
drégeng, qua so alcanza una prosidn de 0,28 k:g/cmz, despuds de 1o
cual se introduce en ol transcurso de S minutos tanto propilono,
que g8 establezea ung prasidn total de € kg/bmz. Esta presifn es
mantiene durante al tiempo que: dura la polimerizacidn, introdue
clendo para allo propilenos Dospuls de 2 horss de polimerizacidn

s destargs el asutoclave, y la suspensidn de polfmerc so aspira



L3 e

448

4350

- B

% hravde do un Pilbroy ¥ lu bupda ¢ Pilize ev lovs som 1 1
o ﬁimlv&atﬁ gallsnte {700} » o coon baje vosls & Yoo €.
Paxa dotetninas is @mgmmﬁm d9 lo parts soluble
produside on Is polinerizecide (poltproptions gtéosice), se
Juntan log ooues oodron 88 la pﬁz—k&ﬁmimaﬁﬁ ¥ Ron solutlanns
gu lavado, ¥ &% dooenen on ol venlo.
tob resultadus de o polinesizacife hart side woouopd
Yooy on lo fobls 2, -
£ lanele 45

fi. fibkanciGn dal calaliz

sies .
La sodunsifn del TAEL, m Llowa g wobu como on od ejemle 1.4
¥5 oo rodunon 103 miliseles de VACL, Buspede de sepostde 8% pig
dusty do In routulin, Y soparen ¥ austdan 188 novan madeas g
aocing, s ver invoda ol &5:&2@, ue peAcRde ol bechanionte thz
foa gn conpanbrosido Zenolay son 95 nilimelow de Btor gimipebye
#’ai f&@’:ﬁ?y %ﬁﬁ ponn 8o indlen on 0% ﬁgmymw 4 fels EL &m»m&mﬁm
uilacint do o wuwm&w ga practiog R ok poung mﬁmz&z e
parodes, ous Fuston sisbenidan f&m‘zm& x%& 553 mﬁuﬁmim -::iﬁ Tan: &
¥ fuo wontionmn diolsers stilice de slundnio. Mﬁz@m@ £ B5C,
i imaggmﬁw % 93 tronconves de 18 wdnutos 158 eousd madrag
B la pueps *’&%M?m; dospulin d8 Xo ousl 2 plgun soidonde duzonle
‘& P ¢ 358 s%éa EX ﬁmmgaiamwm ¥ gul m%&.%a@m s dowe fres vy

CUED Son un ﬁmmzwmm Rewinln,

La mz,'?mm&;:mi@ﬂ i.ﬁf;fma L}g@sx f:ia 34 marove fndineda an Bl



435

240

345

As0

- 1% -

ajuapio 1 8 sopleonde sl wmpanahts A dol cetalizador dogw
prito was avriba (4 nilioo} de Tiflg)y €% rondisionto do po-

. Lipropiions criskaling $nepluble seciunds & 140 g 41 cabu de

2 horan 4o polimerizenting £1 pose apsronte ssclando 8 460 o/l
y o1 valor RSY & 5,8 dl/g, En lex sguos uadros dé lo poliver)
2acitn e sntuesbran 2,79 g do polipropilens soluble {s 1,0 ¥

- on pasay,’

En una saldora gomallede do 150 1 do copacidad, prow
visko de @xmmu pelafaceidn par canise gxterior y gﬁm da
antrads do gasy quw ogtd precaidonda @ 600 §, &0 dlsponen bado
aroluoidn suddadoss de oxigenn el adre ¥ hunodad 70 ;',»'da U
frsuoitn du bonoing hidragonade, exonts do nxfgono y de un
punta dgz abuliiasdn Kp de 140 q'*!'ﬁsn: t; ¥ 6o satury aan propk
tano duspuds de 1o tual a9 sgrags bajo abndabars do 'mragm

une soluctify de K7 5 d» monacturuse dlosdiico dy alunintn {2560

niiinsles) {conponents B) sn 2035 ¢ do le Pracedde de hoocina,
Bospufe de apiter 10 minutos eo mgrogan 70 milino-
loa {TiC1.) do in susporsdn shbanida gonforme al aloopls B,

|t paliacrizaciSn contonsy al oolo dg potos winutos, dogpuds
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488 proporciana 28,7 kg de copolfmevo (valor RSVs 3,0 d1/g; peso
aparentas 470 g/ly dureza a la pendracién de una bolas 593 kp/
cmgl»nun un gontenido do 2,8 7 on pese de etilenc, delerminado
por ufn espsctroschpica infrarroja.

£l contenide de partes solubles en las aguss madres

490 asclende a 3,1 % o8n peso, con relaeidn a la cantidad totel ds

capol!mazaw.
£1 producto puede sor transformado en plezos noldege
tdag y hojag de nuy buena transparancio..

Ejomplo 18
495 Copolimerizacidn socuonte de propilenc y stilong.

234

En ung salders do IST ) do copacidad prapar;da cono
en el ejemplo 16 y wargada con 130 1 de la fraccidn de bencina
hidrogonada y exonta de oxfgeno, se agregan p:imnrnmaﬁtﬂ 67 0
da monoclorure dintfiico do sluminio (=560 milimoles), y a con=
500 tinuacifn 200 m21£m9198~(T1t13) de la gusponsifn obtenida cone
forme al sjemplo O, 3
A une temperatura do polimerizacidn dg 558 g; so ipe
troduce s continuacién durante 5 horae propilenc an ;n; contie
dad de 5,5 kg/hora, con un contenido do hidedgono da 0,3C ¢ en
508 volumon. Despufs de cortar el gos mondmero, so hace doscondoer
la prosidn dao propileno an la caldera hosta 1,7 kg/bmz, lo que
requiera unas 30 minutos, Degpuds so Intyoduce durante 53 minuw
tos una corrionte de gas.de 3,25 kg/hora ds etileno,

La pﬂlimexxzaciénvaa Intornumpe nadiante la adicidn
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rizegidn oo dustavos vl subsoleve, ¥ 18 susponnidn de polfnvee
e gepire & brovds do um Fiitre, ¥ I tosto. du Piltre uw louwg
aom £ 1 dn disulvenss wullanke {(VHREY, v o oo on plvacle o ToOUL)
&n gma dempupature da p&mma:éaw&% gupwrior ¢ Goe O
{udnen 1o tabls 3, o gasmssm oy 3o poonbe durants 10 nie
rutios g 600 ©, ne ajuctdndoss haote dogpuldn de ©liv Is tonporae
ture gfe alts 9o polinsvizecifn.

ﬁs&imﬁm&m de propilens oo ol manduern Mwwﬁ ©

Una eoldors somgitavn do 8 3 85 topanidody prowite
to do poftedor, velofmosifn peifsnte confes oxtovios p tubo do
,mwma puby ety 50 kava 2 tomperabucs anbinale gon mm«mc«m
puna sr,} & rmu%mm&mﬁ gort aropilonn, Bedlesds in iﬂ%mimmw
e hidrfoene sa aatablens antoncen wis prosib do O W ¥,
# brsvls do ung aaa&ua% g gevesss wha solunidn do 82 2 piiimglos
#e AL{UH:)L08 gn 6 1 o propilong Mouide ¥ mn sucpongidn Y
sigtante oo Bl Compobondn & dol esfaliundoy, coRrsspinsients g
& pilinsios e ‘é‘i%:iy ¥ shitondgp ¥y pisieds conforad o ajtupla b
g2 in tabis i nel, Bany Eg«% @l de mmo solwdfy moise d cliolchag
Lesrdumond tyty8) {cunpanente £) on hetone (2,4 nildveles) v 6 3
273 "rwmaﬁmm ilgnsse, Sequidemente ue saldsa & 786 8 son lo g
S iﬁi\?%ié?ﬁ gnbe hoaba spponivadommnie 39 E‘mfm@, ﬁ@ﬁi«‘.&wﬁa 2P -
garanide su mationy o tonporatory Inbuelior g o Ex Lo polioge
rizocién comionza al taby da pes ihwabon. £ gnssye Lo mﬁm:mg
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pa nl caba de 6 horas, dejendc para ello escopar la presién de
la calderas. Despuds do sapsr, se obtienen 4,9 kg ds un polfmepo
¥lufde como lo arena, con un pess asparents de 540 g/l. E1 vae
lor ASY asciands & 2,5 difg. Modiante oxtreccidn con haptano
durante 16 horas, so comprusba una perte goluble de 4,8 7 sn
poso. La dureza a la penetracidn do una bola 6a de 750 kp/c’m2
(CIN 53 456).

51 sa practice la polimerizacifn de monera andlaga
con un catalizeder que no contiens components O (ciﬁlqhaptam
t:inna»(l,&,ﬁ), as oncusntre on ol poliproplleno uné'parto aolue
blo de 7,8 7 en peso (vampdtesc ol sjomplo 19).

P gbhtencidn del eatalizador -
f.ls Reduceifn de TiCl, wediante seasguicloruro atflico do olu~
wlnio « 27

En un reciplante de agitecidn do 13 1. de 2apacidad o
visrtan prauiamsnté, bajo exclusidn do aire ¥ humedad, 1099 nl de
vna Pracoidn de bancinz hidrogenada v oxonta de oxfgono (Xp: 140
a 1658 L), y 558 ml de totracloruro da titanio (5 molos), v a
0% C, agitendo (280 repems) y on 8l transturso de 8 horas y boe
Jo atmdefara protoctors . de nitedgono, 8 agrega & qotos una 8o~
lycidn de 1111,2 g do acsguicloruro stflice de aluninio (quo
contiens 4,5 moles de monoclorurs dietfiien de aluminie) en
3334 g do la misne fraceldn do bsncinas Precipits un Pino sodie

mento de color pordo rojizo, A continvacidn se sigue agitando
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durante 2 horas a 0¢ C y, seguidamente, 12 horas a temperatura
ambianta,

Despuds de asentado al sedimento, se decantan las
aguas madrags de encima, y el producto sflido de la reaccién se
lava tres veces, cada una ds allas con 2.000 ml de la fraccidn
de bengina., Para la slaboracién ulterior se suspende en tal
cantidad de la fraccifn de béncina, que ss alcanfl@a una concen-—
tracidén de 2 melas.de'Ticlz/lg La deterninacién del contenide

de titanio trivalente (como TiCl:} en la salucién se resliza

& x
2 v

mediante titracién con una solucién ds Ca (IV).
8.2, Teatamisnto térmico del producio da la xeaccidn,yqua Coner
tiens TiCly, on pressncia de 6ter di-n-butflico.

-En un recipisnte de agitscidn ds 2 1. de'éééacidad, ba=
Jjo exclusifn de aire y humedad y bajo atmds?eza.protgctapa.da;ni-
trﬁgena; se calientsn a BOR £ 500 ml de la suspensifn Z-malar'
de mds arriba (correspondients a 1 mol de TiCls), y}g;gata tem-
peratura ss agregan entonces a gotas, agitendo y enAQ}:trans-

2

curso de 30 minutos, 161 ml ds édter dien~but{lico (1% que corresg
ponds a 0,95 moles)i A nontinuacién s8 mantians la ;ﬁséenaiﬁn
duranite 5 horas a 80¢ C, Al anrsgarsse el dter, las aguas madres
sg tifien de golor verde eceituna,

Para el tratamiento ulterior de lz suspensidn de
TiClg, se diluye hasta un contenido de TCL, de 0,5 molas/l.
La determinacifn del contenido de titanio trivalente (como TiCl,

se efectda meﬁ;anta titracidn con una solucién dae Ce (IV),
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A%, Tratanienbo ullerisy dol produsie do 1y roavcidng qus tcog
tieny Ti0ly, ton helogenuess aleohilices do aluninio ¥ un
elelopoliong. A

i’Bt’t ol ds ln ?z'&anit'm da benclina oo incorporan, bojo OXw
698 tlusiin du ofre ¥ humsdads 1 miliood {T1C1) de la suspennidn
color vorde acoiuns dos s arribay gel wana u,x oilinolos do
niaz.uaantatﬂmm(i,&,ﬁ} y 2 -mi&iqumﬁ do sonociorure distilice
do sluninim, o conbinuactdn do o cusl se anide la mezcla due
tanks ¥ hove o bomporabucs snbionba, )

655 : 1long
£n un ﬁuﬁwﬁ.@w de widrio do ‘! Y da ‘u;-maawm)!,, bajo
axelusidn do olre ¥ hunodad, oo vierton 8,8 Mtrae o una frog
pién da bencing -h.mwmnw& y sxonta do nxinmu {epe ‘faa - 16580),
L ¥a 585 U oo sature cun propilong. Despols oo ngragan 2 milinoe
yos lm’f d wonwelarure tlatdilfon do pluninis [dotivador (mmpanunta
B)?' ¢ ¥ voguidansnte s susponsidn do mzzg Lratady ;waauz-iamezm,
to sonforee & A (4 wilinsl). & contimuastidn se intracducs kol
pantidod de ﬁmrt‘iwrm,; Huk o umam:?a» una prosion do 0,25 kg/#smz,,
¥y senuidanonia, on of trenscurss do B nimbos, unn cantidad tal
05 do propilona, gue en satablozca une prooidn total de 6 ke/cn®s
£uta prositn 50 mantiono miontras durg lo policoeizacidng ine
sroducionde patra wily mmmm :"n‘f. #ako de T hovas do palitoe
riznaldn, s dostargs o) autacmw y oo uoplita lo sueponsidn
do polfmsrs & trovde o un Piltes, 8¢ lova ls torta e fPlltto
718 o 't 1 da disclvonta talionto {von ‘%‘3_-:- v 8¢ geos on o} vacio
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% 702 €, S obbienon 837 g do pollprepilbng Snooluble on ol
poenta de oisppeeifn, £ imm ppagarin dol polvs do paiinors,
Piulde come lo soong, nsolomdn o 524 Wiy ad walor RSV a 2,8
Alos v 5o Susosn o le swmas‘cmmiﬁwé@ wnn bulay & 480 ’Rw‘wg
Y5 fore B965sY, Pete determines i peoporeifa sroducida g polie
propilaong valulle {utichinel, ov . funben au soons matten Sy
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T2 5 1a tetedied ol mﬁﬁm&éf
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i

C tovior dolop protesha 48 i yesceiin €m@}, el m%ﬁmsx 3‘%3,3,

25 con i bodagerurn aloohitice d shuminis ¥ o &gﬁ&%ﬂw«@%# o
srnmles mﬁixzwmammaw{%ﬁﬂﬂ} an foger du mqﬁs&&m&mﬂaw
noelt, 5,50 _ c'“':.,

| 8.900 6l €o I Pressifn de buoetne ov SamoEpbian, bu
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otfn calor voords aesliung i@&ﬁmgxzm By §.23p 8.8 nilivolas de
aéoteotintaivamoe] 1, %5, 7F v £ nilioslen v punselopuss m%,
tien e olusinie, ¥ & &mﬁmﬁmﬁm g% anite La moenin dunhate
1 tote o benpenstury seblionts, | |

| Lo pokimmrizzoidn del éfégxﬁ&zm o Yinvn & cobo on
55 oo condiolonsy inticaton on ol ojeoplu 3. 9o ohbisnon B4% g



4%

745

750

753

760

d&nlﬁ"!@

tla poliproptione Inscluble sn al agonty de disporsidn, do un
papy spetonte do $10 o/1 ¥ un velor QSY de 3,0 di/g, {Duroza

& ln punubracidn de une bolag 020 kp}’mg; DI 53456). Lo proe

poreiles da pelipropilono solublo seofonds & 1,5 g (= 0,83 2
von roleviln o la totalided dol poifmesn).

La obteneidn del asmpononte A tiens luger dou la tow
nora Sndieads on 8l oforple 31, €3 fradasiesto postorior dol
producto de e rouccidn {A.2), quo contiona TiCl. Gon.halogoe
ture alzobilics do aluminie ¥ un clclopsiiono, 8o prackics on
provonciz dn ung olefing, do lo manary elgudontes iaﬁ nilioo~
ina da la susponuicn do '?m& ohbonidy conforma al ajs;ﬁpm 34,
B2, oo diluyormodisnte 1o edisidn do ﬂamﬂmﬁaﬂamn U0 mY
do Ya Propeidn do beneing bosta 0,1 molun g8 TECLy por litro
o) sgonta du Jispersicn y, boin axz:xu;iién ,ﬂg alre y bunsdad,
33 agrages SO0 ailinoios de mt:z;:a)gc; {# 62,52 p1) ym Niw
Hnolos da efclohuptatrionse(t,3,5) (= 4,18 ni), sgitSndese
durankas § ninubos o tenporature sablonto. Ssguidonunis. Ok fne
trodutan & banporoturs smblente {Tofrisnranifn)300 milimolow
iﬂ.‘ 12;& u} do ;:ir.apizﬂm paesoto un ol tzmﬁxﬁmeﬂ do ung hora
(6,7 Caic)e Pora ovitor quo so produce un vaclo, so diluye o)
propilons son uno cantidad pogualia do erpdn. 4 tontinuasidn oo
acits le susponsiin do cabuiizodor, qua contlione Ti&:;s; duranm
tn 1 horn @ tomporaturs asbianto y baje ntolefors Jo mrodn, Lo
detorninguifo dol sontanido de titandn trivalante {vomg m:i‘,&)



i

770

K3t

Ftsg

748

gs aPentdy medisnte titeapidn noa wns soluweldn de Sa(lu),

Er un subtoolove de videlo do § 3 4% sapenlded 5o
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iﬁﬁﬁh w8 708 § oo sobure gon propdlon. ﬁ&nw{w o8 gurasa 4
mitimod €5 3o cusponpite do nds spriby (s 4049 pl). & contioug
s o Intenduse tal venbided de bidsdesao, que oo altemsa unn
m*zmﬁm o By2% mfm » ¥ uspuidanonte Sl cantided 4o prople
isne oo ol brensourge do § odnubon, tun oo osioblioss HOG proe
widn tobal do & kﬁ/mg, fote prooifn oo enbione nloniiss dung
Ya podimarizacidn, wedlanks L Snbyedsueiln do propilenc, Al
edenn Glmme st sleve fa bospupebuvs Bosba 888 O ¥ 8u meatie-
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da agimdar;; talafaccitn por fombua extorior y tube do ontroe
da pars gome S0 lovs s bamperstucs anbienty con nitedgone puro

¥g & tonbinugoidng con propilonm. Modisnte la dntroduceiln do

tidrboonn se wababloon entonras ona proalin de 9;5 kofen®, v @
travis do unm secluss oo agrogs una solucddi de 20 milinolos de
AL{BoH:Y,C0 dn & 1 de propilens yiuusais, v despulds, o travis

do obzs ssclues, & oiliscles (son relaciin al TiCly) do la suse
#encidn dol zonponantn R, obonide confores s ejumple 31 y quo
conkisne 20 wilionlos o AL{CHe)aCle 1,6 wolop do Glclshepbae
trdomow(ty3,5) ¥ una gonticnd poquelin du mx&.ﬂmiz&hn, dilutde
con & X do propilone dnuide, Seguideninia oo Coldos a 70% C,
con %o que lo precifn mubs 8 32 kolens Hodiantn rofrigoracion
s rontinee Lo tenpsreturs iIntactor & 708 L. Ls polimerizecidn

. comlenzs sl cabo da pokos nimutos. €1 onoaye s Intorrumoe ol

tsho do ¥ horss, dojandn osceper pars #)lc la prasidn de 1o cal

. tlara, So sbblensn davpuds de sacar 3,8 kg ds w polfsers fluide

coms 13 BTEnS, con un pest speronto do BSU ofl, EX prenc dal
puitingro ap trgnalicido. £% volor BEV gosclonds & 2,1 48/ 0. How

© pignte oxtracciSs com huptono duronts 18 hotus, @9 camarucba

ung proporeidn do parte solublo do 3,0 £ an peso, La dutoze o
1a ponctractdn do wis boln oo de 780 ka[x:mz ot 53466),

5 milimolen (T401y) du 18 suepanssdn de color vorda
aveibuns nh_!mns.:!& ponforne of olomple %Y so auppundan an SO0 wl
da is Praceifn do bansina, bejs uxclueidn do alre y humoded, a
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Esta Patonts de Invancidn ss correcponds @ las deposi=
tadas en Alemonia (Ropdblica Federal Alsmens) con los nfmercs
P 24 09 72645 v P 25 03 638.8 y tiens prioridades da fecha 1 de
mgezn de 1374 y 39 do snero de 1975 respectivomenta, pop atogele
ge @ lés beneficios del art. 21 del vigente Cstatuto sobre Prupig
dMZMwmeymlmbaﬂ&iMWmmdnmum%dgmﬁm
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l}. Procediniento pera la obiencida de un catalizador msdiante '

ia reaccidn de tztraclozurc da titanio con un compuesto orgidnice

da aluminio que contenga cloruzo disleohflico da aluminiu, en

un cisolvente inects a base de hridraocarburos, soparacidn y la-
vada del producto ds la roazcisn, y siguiente tratamiento Lfxe |
mico dal producto da la reacclisdn suspendido en sl discivante a '
basa de biésccarbusas, en prasencia de un dter {a&wponahte Ay
y mezels con uh halogenuro dinleohflico de aluminic (compunan~ :
ta 8) y avantualmsnise won un ciclopolisng en calidad de aﬁﬁéw
reowrogulador {(componente C}, carasterizado parqma»pafafla
abtencidn del componente A, on lo reaccidn del tetrasloruro

de titenic pon ol compusoto orgfnicu de &luminin=que:cdﬁﬁiaw

ne cloruro diesivshflico de eluminio, ei compusgio orglnico da
sluninio se agrega al tetraclorurc de tiiaéiu a una tempersiura
tig =23 hasta ¢« 200 €, en une relacidn molar snire 8l clorue

ro dinleohfiico de aluminig y sl tetracloruso de titenio de

0,8 5 3 hasﬁa'l,s ¢ 1, siendo lz suspansifin gqus centisne el

producto sflide de la reaccifn lavado sometida @ continuae
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cidn del tratecionto térmico, en prosencis de un Gtar dinlcg

. hilicoy o un trotamiento posterior con un halsgonurn aleohiiy

oo de alumirdos
2). Procedimisnto de acuerds con la relvimdicecifn 1). coractg
rizado porqua 2l tratamionto postarior con um hologenurs alcg
nilice do aluminic se lloua a cobm an proscnolo da una conty
dad paquela da un ciclopolionn y/o do una olefina,
3le " pnoc&a:mxaﬁré PARA LA OBTENCION DE UN CATALIZADOR®,

Echa wemoris consts de traints y nusve hojas folig

das y mocanografisdas por un solo lado da sus Coras,

tigdrdd, 22 da Fabrero do 1,575

o=
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