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PRQCEDIMIENTO DE OBTENCION DE UN COMPONENTE
CATALITICO PARA LA POLIMERIZACION DE ALFA-

OLEFINAS.

é;géhﬂhﬂﬁ” TUHO TITANIUM CO., LTD., entidad japonesa, resi-
" dente en 3 Aoi-cho, Akasaka, Minato-ku, Tokyo,

Japbn.

La presente invencidn se relaciona en
general con un procedimiento para preparar un catalizador
Y mis particularmente, para preparar un componente espe-
cifico de un catalizador empleado para la polimerizacién

de of{~0lefinas en alto rendimiento.
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Ya es conocido en la técnica que se pueden em—
plear componentes cataliticos formados por pulverizacidn de
tricloruro de titanio puro para la polimerizacidn de alfasolef
Pinas que tienen al menos 3 &tomos de carbomo, por ejémplo
propilenb. Estos componentes se pueden obtener reduciendo -

tetracloruro de titanio con hidrégemo o titanio metilico;

pulverizando un cloruro séiido que tiene una comp051c16n que

corresponde sustancialmente a T13A1 0112,

reduccidn de tetracloruro de titanio con aluminio metalico;

que se obtlene por

0 pulverizando una mezcla de tricloruro de titanio puroc o

el cloruro s81ido que tiene la composicidn correspondiente,
éustancialmente, a T13A1 Cl,, con un éter orglnico y/u otros
componentes comocidos tal como un compuesto donador de elec—

trones. :

En la preparacién de un polimero de alfa-olefina,
por ejemplo polipropileno, cuando se mejora el rendimiento de
la forma cristalina del polimero elevado, existe también una
mejora concomitante del rendimiento del producto final global _
y en la calidad del producto final. Convencionalmente, en la %
polimerizacidén de alfa-olefinas, el rendimiento del poliniero
cristalino se ve influenciado mis grandemente por los cambios '
en las propiedades del componente catalitico que por los cam=
bios correspondientemente significativos de las condiciones »
de polimerizacidn o del método de polimerizacibn. Sin embargo, '
el rendimiento es influenciado, en cierto grado, ﬁor la elec~
cién del método o condiciones de polimerizacidn. Por congi-
guiente, la mejora de las propiedades del componente cataliti-
co constltuye un problema significativo mo solo para los fabr1-1
cantes de catalizadores sino también para los fabricantes de )

polipropileno.
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En la solicitud de patente japonesa No. 063486/71,
se propone un p;ocedimient& para la preparacién de un compo-
nente catalitico adecuado para polimerizar alfa;olefinas, que
incluye las etapas de formar el producto de reaccibén de tetra-
clorurc de titanio y un é&ter orghnico, affadir dicho producto A
a triclorurc de titanio o una composicién que comprende
tricloruro de titanio y un haluro metélico y efectuar enton-
ces un tratamiento de pulverizacién. Si bien esta técnica me-

jora realmente las propiedades del producto final de reaccidn,

o es todavia del todo satisfactorio. En consecuencia, seria
més deseable disponer de un muevo catalizador que mejorara

adicionalmente la calidad del producto.

Por consiguiente,rconstithe un objeto de esta
invencidn proporcionar un componente de un catalizador utili-
zado para la polimerizacién de una alfa-olefina que permite

la produccién de polimeros cristalinos en altos rendimientos.

Este y otros objetos de la invencibn se consi-
guen proporcionando un procedimiento para la polimerizacién .-
de alfa-olefinas que utiliza un catalizador a base de un
componente catalitico formado por las etapas de aftadir (a)
oiigéno y el producto de reaccién de tetracloruro de titanio

y un éter orginico a (b) tricloruro de titanio o wna composicién

que comprende triclruro de titanio y un halum met&lico (denom:.na-
da de aqui en adelante como comp051c16n de tricloruro de ti-

tanlo) y someter este componente a un tratamiento de molien=

da. Cuando este producto se utiliza como catalizador, la pro=- s

porcibén de polimero cristalino formado al polimerc total pro-

“ducido se mejora sorprendentemente con respecto 2 la obtenida -

en los métodos anteriores que utilizan componéentes cataliti-

cos convencionales.

[}
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Composiciones adecuadas de tricloruro de titanio
seglin la presente invencibn, incluyen aquellos compuestos
obtenidos reduciendo un haluro de titanio de la méxima valen-
cia, segiin los métodos convencionales. Agentes reductores
apropiados incluyen hidrégeno, titanio met&lico, aluminio
met4lico, hidruros metilicos tal como hidruro sddico,, hidruro
ée magnesio o hidruro de silicio(silanps), y compuestos or— .
ganometalicos, tales como compuestos organicos de aluminio
incluyendo trietil-—aluminio y haluros de dialquil-aluminio.
El producto de reaccién que tiene la composicién correspon-
diente practicamente a Ti_ Al Cl

. 3 12!
cidn de unos 3 moles de tetracloruro de titanio con 1 mol

que se prepara por reac-

aproximadamente de aluminio metdlico, se prefiere en especial

para utilizarse como composicién de tricloruro de titanio.

Bteres orgénicos adecuados para utilizarse en
&sta invencidén, incluyen los éteres orgénicos que tienen al

menos un grupo &ter en la molécula. Dichos &teres organicos

incluyen éteres dialquilicos inferiores tales como éter dieti-

1ico; éter n-propilico, &ter isobutilico, é&ter metilbutilico

vy similares; &teres obtenidos a partir de alquilenglicol o sus

polimeros tales como etilenglicolmonoetiléter, dietilenglicol-

dimetiléter, trietilenglicol y similares; dioxamps tales como
1,4~dioxano, z-metil-1,3—dioxano y similares; alquilariléte-
res tales como anisol, para-propenilanisol y similares; y
dialiléteres tales como difeniléter y similares. Se presen-
tan diferencias cuantitativas en el producto final variando

el tipo de é&ter utilizado. El efecto mis satisfactorio se
obtiene cuando se utilizan los éteres dialquilicos inferiores,
los alquilaliléteres o los &teres organicos obtenidos a par-

tir de alquilenglicol o un polimero del mismo.
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gl producto de reacciSn de tetracloruro de ti-
tanio y el &ter orghnico, segin la presente invencidn, se ob-
tienen por reaccién de tetracloruro de titanio y &ter orgh-
nico a temperaturas del orden de aquellas a las cualés el
éter se'encuentra en estado liquido hastael punto de ebulli-~
cién del &ter. Es preferible que el tetraclorurd de titanio
se utilice en esta invencién suficientemente puro. Asimismo,

en esta invencién se prefiere utilizar gas oxigeno de alta

pureza.

La adicién de oxigenc y del producto de reac-
cién pueden ocurrir en cualquier momento antes, después o

durante el tratamiento de molienda de la composicidén de tri-

‘cloruro de titanio, en tanto en cuanto la composicidén de

tricloruro de titanio, oxigeno y producto de reaccién reac-

cionen suficientemente y se mezclen uniformemente.,

Pulverizadores adecuados para utilizarseren el
tratamiento de molienda segim la invencién, incluyen los ya
convencionales que han sido utilizados anteriormente para
la fina pulverizacibén de polvos, tales como molinos de bolas,
molinos vibratorios, molinos aerodindmicos, pulverizadores
tipo torre, molimos de anillos, pulverizadores de impacto y
similares. El1 tiempo requerido para el tratamiento de ﬁélien;
da se puede determinar por las técnicas convencionales ya
conocidas para los expertos en la técnica. El periodo depen~
ders del tipo de pulverizador empleado en el tratamiento de
molienda del medio a pulverizar. El tratamiento de molienda
se efectua preferiblemente en una atmdsfera de gas inerte,

a una temperatura de -20 a +80¢9C, preferiblemente 0 a 602C,.
Naturalmente, la atmbsfera de gas inerte no es necesaria

cuando la molienda se efectua durante la adicién del oxige-

|
|
J
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La concentrac16n molar de oxigeno deberd ser de
0,1 a 5 moles %, basado en el numero de moles de tricloruro
de titanio. Cuando la cantidad de oxigeno excedé dé 5 moles
%, 12 actividad catalitica se disminuye drastlcamente Yy se re-
duce el rendimiento en polimero cristalino. Cuando la can-— -
tidad de oxigeno es inferior a 0, 1 moles %, la ad1c16n de oxi~

gemo no tiene ningfin efecto sustancial.

La cantidad de producto de reaccién con respec-

to a la cantidad de composicién de tricloruro de titanio, de-

beri ser de 0,1 a 30 % en peso, de preferencia de1ai15 $ent’

peso. En el producto de reaccidn, el tetracloruro ‘de titanio
deberé estar presente en una cantidad superior al O % e in- ‘
ferlor al 100/en peso, con preferencia entre 1y 70 ¥ en pe-

so, con respecto a la cantidad de éter orgénico.

El componente catalitico de titanio segin esta
ipvencidn conmstituye un catalizador, junto con un compuesto
orgénico de aluminio, comocido como un componente del cata-
1izador de tipo Ziegler. También se puede utilizar
con el compuesto de aluminio,con otros componentes catali-
ticos conocidos tal como un compuesto donador de electrones.
En cualquiera de las formas resulta muy eficaz para la poli-

merizacién de alfa-olefinas.

Una vez descrita en términos generales la inven=-
cidn, se puede obtener una conclusidén mis completa haciendo

referencia a ciertos ejemplos especificos, que se incluyen

con fines ilustrativos solamente y no intentan limitar el al- .

cance de la misma., a menos que se especifique lo contrario.

EJEMPLO 1

En un molino vibratorio, con una capacidad inter-

i
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na de un litro, se cargan 200 g de una composicibén de triclo-
ruro de titanio que tiene una gérmula sustancialmente igual
a Ti_ Al Cl o* El molino tieme una atmdsfera del gas argon y .

3
contiene un volumen ‘aparente de 0,8 litros de bolas de ace-

ro de 12 mm de didmetro. La composicién de tricloruro de

titanio se moltura a 359C durante 30 horas en la atmbsfera

de argbén. A continuacién se inmtrocuce un producto de reac-
cidn formado entre 10 g de éter dietilico y 2 g de tetracloru-
ro de titanio, molturdndose adicionalmente a 352C durante

5 horas. Se carga entonces en el molino 1 mol % de gas oxi-
geno, basado en el ntmero de moles de triclorurc de titanio,
y se moltura adlclonalmente a 352C durante 5 horas. Se ob-

tiene un componente catalitico.

Se llena un autoclave de acero inoxidable, de
1,5 litros, con argon y se carga con 0,5 g del componente
catalitico resultante,0,75 g de monocloruro de dietilalumi-
nio y 500 ml de n-heptano. El autoclave se calienta a 70¢C,
se alimentan 200 ml de pidrégeno y se introduce propilemo
en el autoclave. El propileno se polimeriza a una pre516n
parcial de propileno de 6,03 kg/cm? relativos a 70eC du-

rante 2 horas.

Una vez detenida la polimerizacién por adicidn
de butanol ai autoclave, el contenido de éste ﬁltimo se sa=-
cude suficieﬁtemente para descomponer el catalizador y se
filtra. A continuacién, los reactantes sbélidos se lavan con

una mezcla dé jsopropampl y metamol y se seca in vacuo para

producir un polimero s§lido. La cantidad de polimero resul-

tante se designa como (B).

Entonces, el polimero sélido resultante se eX=

tracta con heptano hirviendo durante 6 horas para producir.
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soluble en heptano se designa como (C).

La cantidad de polimero que permanece el el

disol&enrerse designa como (A). De &ste modo, el rendimiento

en polimero'isotéctico (D) se puede calcular por la férmula:
D = ¢/(A+B)x100

La actividad de polimerizécién (E) del cateli-
zador se puede calcular por la férmula:

E=A+B/cantidad de catalizador

El rendimiento en polimerb atbctico se puede

calcular por la férmula:
100-D

Los resultados se muestran en la tabla 1.

EJEMPLO 2

Se repite el experimeﬂto del ejemplo 1, excep~

;tb que, antes de la iniciacién del tratamiento de molien-

da de la compodicién de tricloruro'de'tifanio, se aflade un
mol % de oxigeno, basado en el nfmero de moles de tricloru-
ro de titanio. A continuacién, se efectfia durante 35 horas
el tratamiento de molienda. Se aflade un producto de reac-
cién derivado de 8 g de éter dietilico y 2 g de tetracloruro
de titanio y se efectfia el tratamiento de molienda durante
5 horas, para obtener un componente catalitico. Los resulta-

dos obtenidos se muestran en la tabla 1.

EJEMPLO 3

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto

que antes del tratamiento de molienda de la composicién de

tricloruro de titanio (que tiene una compdsicién correspondien

i
l
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te sustancialmente a Ti3A10112), se aflade un producto de
peaccidn derivado de 18 g de éter dietilico y 3 g de tetra-

cloruro de titanio.

El tratamiento de molienda se efectfia durante 10
moras, se affade 1 mol % de oxigero, basado en el nfimero de mo
1es de tricloruro de titanio, y entonces el tratamiento de
mlienda se efectha adicionalmente durante 30 horas, para

obtener un componente catalitico. Los resultados obtenidos

se muestran en la tabla 1e

EJEMPLO 4

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto
que antes del tratamiento de molienda de la composicibén de
tricloruro de titanio (que tiene una composicién que corres-
ponde sustancialmente a Ti3A10112), se afiade 1 mol % de oxi-
geno basado en el nimero de moles de tricloruro de titanio.
El tratamiento de molienda se efecttia durante 20 horas. Se
afiade un producto de reaccidn derivado de 16 g de &ter di-
etilico y 4 g de tetracloruro de titanio y el tratamiento de
molienda se efectfia durante 20 horas para obtener un compo-

nente catalitico. Los resultados obtenidos se miestran en

la tabla 1.

EJEMPLO 5

Se repite el experimento del ejemplo 1,'eXCepto~
que antes del tratamiento de molienda de la composicidn de
tricloruro de titanio (que tieme una composicidén correspon—
diente sustancialmente a Ti3Alcl12), ce afiade un producto de
peaccién derivado de 6 g de tter dietfilico y 3 g de tetraclo-
pruro de titanio y 1 mol % de oxigemo basado en el nlmero de
ples de tricloruro de titanio. El tratamiento de molienda se

efectua durante 40 horas, para obtener un componente catali-
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y 2 g de tetracloruro de titanio y el tratamiento de molienda
"se efectfia durante 20 horas para obterer un componente cata-

tricloruro de titanio (que tieme una composicién correspéndien-

- 10 =

tico. Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 1. -

EJEMPLO 6

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto
que antes del tratamiento de molienda de la composicién de
triclorurc de titanmio (que tieme una composicidén que correspon-

de sustancialmente a Ti AlCl12), se aflade 1 mol % de oxigeno

3
basado en el nflimero de moles de tricloruro de titanio. El1 tra-

producto de reaccidén derivado de 12 g de dietilglicolmetiléter

18tico. Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 1.

EJEMPLO 7

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto

que antes del tratamiento de molienda de la composicidn de |

te sustancialmente a Ti3A10112), se affade un producto de reac- .

cién derivado de 10 g de anisol y 2 g de tetracloruro de ti-

tanio.

El tratamiento de molienda se efeptua’duranté'
35 horas. Se afade 1 mol % de oxigemo, basado en el ntmero de
moles de tricloruro de titanio, y entonces el tratamiento de
molienda se efectua adicionalmente durante 5 hofas, para ob-
tener un componente catalitico. Los resultados obtenidos se

muestran en la tabla 1.

EJ EMPLO 8

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto
que se afiade 0,15 % de oxigemo basado en el nimero de moles

de tricloruro de titanio.
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EJEMPLO 9

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto

que se afiade 5 moles % de oxigems basado en el nimero de moles
de tricloruro de titanio. Los resultados obtenidos se muestran

en la tabla 1.

E[EMPLO Y

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto
que la composicibén de tricloruro de titanid (gque tiene una .
comp051c16n que corresponde sustancialmente a T13 SAlCl13 5) s
somete a un tratamlento de molienda durante 10 horas. A conti-
nuacién, se affade un producto de reaccidn formado entre 16 g
de &ter dietilico y 2 g de tetracloruro de titanio y se mol-
tura adicionalmente durante 25 horas. Se afiade luego 1 mol %
de oxigemo, basado en el nimero de moles de tricloruro de
titanio, y se moltura adicionalmente durante 5 horas. Se ob~-

tiene un componente catalitico. Los resultados obtenidos se

muestran en la tabla 1.

EJEMPLO_11 ' ;

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto

que antes del tratamiento de molienda de la comp051c16n de \

tricloruro de titanio (que tiene una comp051c16n que corres- 5'

ponde sustancialmente a T12 5AlCl10 S), se -aflade 1 mol % de
oxigeno basado en el ntmero de moles de tricloruro de tita-
nio. El tratamiento de molienda se efectua durante 30 horas.
Se aflade un producto de reaccién derivado de 18 g de éter '
dietfilico y 2 g de tetracloruro de titanio y el tratamiento |
de molienda se efectua durante 10 horas para obtener un com- i

ponente catalitico. Los resultados obtenidos se muestran en la

tabla 1.



NN

10

15

20

25

30

- 12 -

EJEMPLO COMPARATIVO 1

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto
que la composicién de tricloruro de titanio (que tiene una

composicidn que corresponde sustancialmente a Ti AlCl12) se

3
somete a un tratamiento de molienda durante 35 horas. A con-

tinnacidn, se afiaden 5 g de &ter dietilico solo en lugar de

oxigerno y producto de reaccidn de &ter dietilico y tetracloruroi

de titanio y se moltura adicionalmente durante 5 horas. Se
obtiene un componente catalitico. Los resultados obtenidos

se muestran en la tabla 2.

EJEMPLO COMPARATIVO 2

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto

que antes del tratamiento de molienda de la composicidn de

I
, |
tricloruro de titanio (que tiene una composicién correspondien%

te sustancialmente a Ti_AlCl

3 12), se afladen 20 g de bter dieti-

lico.
Bl tratamiento de molienda.se efectua entonces

durante 40 horas, para obtener un Eomponenﬁe catalitico. Los

resultados obtenidos se muestran en la tabla 2.

EJEMPLO CUMPARATIVO 3

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto
que la composicién de tricloruro de titanio (que tiene una

composicién que corresponde sustancialmente a Ti AlCl12) se

3
somete a un tratamiento de molienda durante 20 horas. A con-

tinuacidn, se affaden 8 g de &ter dietilico y 2 g de tetraclo-

ruro de titanio, individualmente pero simultaneamente, en lu-
gar de oxigeno y producto de reaccién de &ter dietilico-te-
tracloruro de titanio. Se moltura durante 20 horas, para Ob-
tener un componente catalitico. Los resultados obtenidos se

muestran en la tabla 2.

!
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EJEMPLU COMPARATIVO 4

Se repite el experimento del ejemplo comparativo
3, excepto que la composicibén de tricloruro de titanio (que

tiene una comp051c16n que corresponde sustancialmente a

T13A101 ) se sométe a un tratamiento de molienda durante 30
horas. A cont1nuac16n, se afiaden 16 g de éter dietilico y

4 g de tetracloruro de titanio inéividual pero simultaneamente,

y 'se moltura durante 10 horas, para obtener un componente ca-
talitico. Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 2.

EJEMPLO COMPARATIVO 5

Se repite el experimento del ejemplo 1, excepto
que la composicién de tricloruro de titanio (que tiene una
composicién que corresponge sustancialmente a TiSAlCl12) se
somete a un tratamiento dz molienda durante 35 horas. Se aflade
1 mol % de oxigeno solo, basado en el nfmero de moles de tri-
cloruro de titanio, en lugar de 6xigeno y producto de reac—
cién de &ter dietilico-tetracloruro de tithnio y se moltura.
durante 5 horas. Se obtiene un componente catalitico. Los re-

sultados obtenidos se muestran en la tabla 2.

EJEMPLO COMPARATIVO 6

Se repite el experimento del ejemplo 1, ex-—

cepto que la composicién de tricloruro de titanio (que tiene
una composicién que corresponde sustancialmente a_TisAlciizjd
se somete a un tratamiento de molienda durante 35 horas. A

continuacién, se afiade un productb de reaccidn formado entre
10 g de éter dietilico y 2,1 g de tetracloruro de titanio en
lugar de oxigeno y producto de reaccidn de éter dietilico-

tetracloruro de titanio y se moltura durante 5 -horas, Se Ob-

tiene un componente catalitico. Los resultados obtenidos se:

|
muestran en la tabla 2, |
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EJEMPLO COMPARATIVO 7

Se repite el experimento del ejemplo compara-
tivo 6, excepto que antes del tratamiento de moliénda de la
composicidn de tricloruro de titanio (que tiene una composi-

cién correspondiente sustancialnente a Ti AlCl1p), se affade

3

_un producto de reaccibn derivado dé 10 g de &ter dietilico

y 2,1 g de tetracloruro de titanio.

El tratamiento de molienda se efectfia durante
40 horas, para obtener un componente catalitico. Los re-

sultados obtenidos se muestran en la tabla 2,

EJEMPLO COMPARATIVO 8

Se repite-el experiment¢ del ejemplo comparati-
vo 1, excepto que se afiaden 0,05 moles % de gas oxigemo ba-
sado en el nfmero de moles de tricloruro de titanio. Los

resultados obtenidos se muestran en la yabla 2.

EJEMPLO COMPARATIVO S

Se repite el experimento del ejemplo comparati-
vo 1, excepto que se afiaden 6 moles % de gas oxigems basado
en el nimero de moles de tricloruro de titanio. Los resul-

tados obtenidos se muestran en la tabla 2,

A partir de los resultados mostrados en las
tablas 1 y 2, puede verse facilmente que cuando la polimeri-
zacién se efectfia usando un catalizador que comprende un
componente catalitico preparado ségﬁn el procedimiento de la
invencién, el rendimiento en polimero cristalino se mejora
significativamente con respecto al rendimiento en polimeio
cridtalino obtenido cuando la polimerizacidn se efectfia usan-
do un catalizador que comprende un componente catalitico pre-—

parado segin un método fuera del alcance de esta invencién.
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‘TABLA 1

Resultados experimentales:

Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejegpi
1 2 3 4 5

Cantidad (A) g de poli
mero que permanece en . 2,5
el disolvente de poli- 2,1 253 2,3 2)4 2,6
merizacién
cantidad (B) g de 5
polimero sélido 211,2  206,8  207,5 200,4 203,3 201,
cantidad (C) g de
polimero insoluble . : 200. 1
en heptano hirviendo  209,5 204,9 205,4 198,3 200,8 ’
Rendimiento (D) %
en polimero iso-
téctico, 98,2 98,0, . 97,9 97,8 97,5 57,3

(TETEFEY' X 100)

Actividad de poli-~
merizacién (E) del

catalizador, , 8.6
( A+ B ) 426 ,6 418,2 419,6  405,6 411,8 408,

cantidad de cata-
lizador

Rendimiento % en

: 0 n
polimero atéctico 1,8 2 2,1 2
(100 - D)

%

[\b]




e ——————

Ejemplo Ejempioc Ejemplo " Ejemplo Ejemplo Ejéemplo

1o
° 6 7 8 9 1 -1
2,5 2,6 2,5 2,3 2,4 2,5
201,8  204,2  209,5  195,0  201,9  201,8
200,1  201,8  207,1  202,0  199,8  199,4

97,9 97,6 97,7 97,4 97,8 97,6

408,6  413,6 = 424,0 394,6 410,4 408,6
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TABLA 2

Resultados experimentales

Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejer
Comparativo Comparativo Comparativo Comr
1 2 ! 3
cantidad (A) g de
polimero que perma-
nece en el disoiven 545 5,7 4,0 K

te

cantidad (B) de po- .
1imero sblido 198,8 197,9 197,2 19¢

cantidad (C) g de po-
limero insoluble en
heptano hirviendo 193,3 193,0 192,3 194

Rendimiento (D) %
en polimero iso-
téctico,

(T X

Actividad de polime-
rizacidén (E) del

catalizador 408.6 407,2 402, 4 405

94,6 94,8 95,6 95

( A+ B )
cantidad de cata-
lizador

Rendimiento %

en polimero 5,4 5,2 4,4 4
atéctico,

(100 - D)




Ejemplo'

Ejemplo

Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo
vo ~ Comparativo Comparativo Comparativo Comparativo Comparativo Comparativo

4 5 6 7 8 8

3,6 7,6 2,9 3,2 3,5 6,0

198,9 191,7 200,9 198,7 200,0 124,8

194,0 185,7 197,3 195,2 197,0 120,6

95,8 93,2 96,8 96,7 96,8 92,2

405,0 398,6 407,6 403,8 407,0 261,6

4,2 6,8 3,2 3,3 3,2 7,8
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Descrita suficientemente la ﬁaturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarse en la préctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente ihdicadas
son susceptibles de rodificaciones de detalle en cuanto no
alteren su principio fundamental. También se hace constar que
el invento corresponde a una solicitud de patente presentada
en Japén con el ne 140793/49 de 6 de diciembre de 1.374; aco-

gzéndqse por lo tanto a los benef;c1os que conceden los Con- -

i venios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la

esencia del reférido invento por lo que se solicita Patenté
de Invencidén por 20 affos en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTVU DE
OBTENCION bE UN_COMPONENTE CATALITICO PARA LA POLIMERIZACION

DE ALFA-OLEFINAS; caracterizéndose por lo siguiente:

- Procedimiento de obtencién de un componente

catalitico para la polimerizacién de alfa-oleflnas, caracteri-

zado porque comprende afiadir () oxigemno y el producto de reac- |

cién de tetracloruro de titanio y un éter orgénico a (B) tri-
cloruro de tltanlo o a una composicién de tricloruro de tita-
nio y un halurc metélico; y molturar la mezcla. '

- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca=-
racterizado porque la com9051c16n de tricloruro de tltanlo
y haluro metélico es un cloruro sélido que tiene una £érmula

sustancialmente igual a Ti AlCl,,. ‘
. 3e= Procedimiento segimn la re1v1nd1cac16n 1,

caracterizado porque el &ter orgénico es un éter dlalquillco
inferior.

4.~ Procedimiento seglin la reivindicaciénm 1,

caracterizado porque el éter orgénico es un éter alquilalili-

oo,
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caracterizado porque la cantidad afiadida de oxigemo es de 0,1

‘1la adicibn de oxigemo.
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5.~ Procedimiento segun la reivindicacién 1, ca-

racterizado porque el éter orglnico es un dioxamo.

6.— Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el éter orgénico se deriva de un alqui-

lenglicol o un polimero del mismo.

7.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 1,

mles % a 5 moles ¥, basado en el nimerc de moles de tricloruJ
ro de titanio o en el nimero de moles de tricloruro de titanio
contenido dentro de la composicién de triclorliro de titanio

y haluro met&lico.

8.- Procedimiento segfn la reivindicacibén 1, ca- |
racterizado porque la adicidn y moliénda de oxigeno y producto
de reaccién de tricloruro de titanio y &ter orghnico, se efec-

tuan individualmente.

 9.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la molienda se efectua a una temperatura

de -20 a 80¢cC.

10, - Procedimiento segln la reivindicacidn 1, .
caracterizado porque la molienda se efectua en una atmbsfera

de gas inerte, a mends que la molienda se efectue durante

11.~- Procedimiento seglin la reivindicacién 1,
caracterizado porque en el producto de reaccidn, la cantidad

de tetracloruro de titanio es superior a O % e inferior a

100 % en peso, con respecto a la cantidad de éter orgdni~ i
co, :
12.~ Procedimiento segfin la reivindicacién 1, ca-

i
racterizado porque la cantidad de producto de reaccibn entre |

tetracloruro de titanio y é&ter orginico, con respecto a la
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cantidad de tricloruro de titanio o de composicién de triclo-
ruro de titanio y haluro met&lico, es de 0,17 230 % en péso.-

13.~ Procedimiento de obtencidn de tn componen-
te catalitico rlp'ara la polimerizacién de alfa-olefinas, tal y
com queda sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 19 hojas escritas a maquing
Por una sola cara.

Madrid, =5 BIC. 1975
TOHO TITANIUM CO.,

HEL REEED Y MBRET
1 Btrmador L. Grefe Famén
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