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do&e:

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

OLEFINAS.

Síácilan íe: i>UHO TITANIUM CO., LTD., entidad japonesa, r e s i­
dente en 3 Aoi-cho, Akasaka, Minato-ku, Tokyo, 
japón.

La presente invención se relaciona en 
general con un procedimiento para preparar un catalizador 
y t más particularmente, para preparar un componente espe­
c if ic o  de un catalizador empleado para la  polimerización 
de o<.-olefinas en alto  rendimiento.
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Ya es conocido en l a  técnica que se pueden em­
plear componentes c a ta lít ic o s  formados por pulverización de [ 
tricloruro  de titan io  puro para la  polimerización de a lfa -o le -  
fin as que tienen al menos 3 átomos de carbono, por ejemplo 
propileno. Estos componentes se pueden obtener reduciendo 
tetracloruro de titan io  con hidrógeno o titan io  metálico; 
pulverizando un cloruro sólido que tiene una composición qué 
corresponde sustancialmente a Ti Al C1 , que sé obtiene por•j i |
reducción de tetracloruro de titan io  con aluminio metálico; j 

o pulverizando una mezcla de tricloru ra de titan io  puro o - j  

el cloruro sólido que tiene la  composición correspondiente,
sustancialmente, a Ti.Al C1 n con un éter orgánico v/u otros -3 12 l i
componentes conocidos ta l  como un compuesto donador de e lec- j 
trones. !

En la  preparación de un polímero de a lfa -o le fin a , 
por ejemplo polipropileno, cuando se mejora e l rendimiento de 
la  forma c r is ta lin a  del polímero elevado, ex iste  también una 
mejora concomitante del rendimiento ^del producto f in a l global 
y en l a  calidad del producto f in a l. Convencionalmente, en la  j 

polimerización de a lfa -o le fin as, el rendimiento del polímero 
cr ista lin o  se ve influenciado más grandemente por lo s cambios 
en la s  propiedades del componente c a ta lít ic o  que por lo s cam­
bios correspondientemente sign ifica tiv o s de la s  condiciones 
de polimerización o del método de polimerización. Sin embargo, 
e l rendimiento es influenciado, en cierto  grado, por la  elec­
ción del método o condiciones de polimerización. Por consi­
guiente, l a  mejora de la s  propiedades del componente c a t a l í t i ­
co constituye un problema sign ificativo  no solo para lo s -fabri-j 
cantes de catalizadores sino también para lo s fabricantes de ¡ 
polipropileno.
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En la  so lic itu d  de patente japonesa No. 063486/71,
se propone un procedimiento.- para l a  preparación de un compo-r 
nente ca ta lít ic o  adecuado para polimerizar a lfa -o le fin a s , que 
incluye la s  etapas de formar e l producto de reacción de te tra -  
cloruro de titan io  y un éter orgánico, añadir dicho producto 
a tricloruro  de titan io  o una composición que comprende 
tricloruro de titan io  y un haluro metálico y efectuar enton­
ces un tratamiento de pulverización. S i bien e sta  técnica me­
jo ra  realmente la s  propiedades del producto f in a l de reacción, 
i»  es todavía del todo sa t isfac to r io . En consecuencia, se ria  
más deseable disponer de un nuevo catalizador que mejorara 
adicionalmente l a  calidad del producto.

Por consiguiente, constituye un objeto de e sta  
invención proporcionar un componente de un catalizador u t i l i ­
zado para la  polimerización de una a lfa -o le fin a  que permite 
la  producción de polímeros c r ista lin o s en a lto s rendimientos.

Este y otros objetos de la  invención se consi­
guen proporcionando un procedimiento para la  polimerización • ¡
de a lfa -o le fin as que u t i l iz a  un catalizador a base de un 
componente ca ta lít ic o  formado por la s  etapas de añadir (a) 
oxigeiü y el producto de reacción de tetracloruro de titan io  
y un éter orgánico a (b) tricloruro  de titan io  o una composición

que comprende tricloruro de titanio y un haluro metálico (denomina­
da de aquí en adelante como composición de tricloruro  de t i ­
tanio) y someter este  componente a un tratamiento de molien­
da. Cuando este producto se u t i l iz a  como catalizador, la  pro­
porción de polímero crista lin o  formado al polímero to ta l pro- ; 
ducido se mejora sorprendentemente con respecto a l a  obtenida - 
en lo s métodos anteriores que u tiliza n  componentes c a t a l í t i ­

cos convencionales.

i



Composiciones adecuadas de tricloruro  de titan io  
según l a  presente invención, incluyen aquellos compuestos 
obtenidos reduciendo un haluro de titan io  de l a  máxima valen­
c ia , según lo s métodos convencionales. Agentes reductores 
apropiados incluyen hidrógeno, titan io  metálico, aluminio 
metálico, hidruros metálicos t a l  como hidruro sódico,, hidruro j 
de magnesio o hidruro de s i l i c io ( s ila n o s) , y compuestos or- j 
gaiüm etálicos, ta le s  como compuestos orgánicos de aluminio I 
incluyendo trietil-alu m in io  y haluros de d i alquil-alum inio.
El producto de reacción que tiene la  composición correspon­
diente prácticamente a Ti¿ Al Cl12, que se prepara por reac­
ción de unos 3 moles de tetracloruro de titan io  con 1 mol 
aproximadamente de aluminio metálico, se p refiere  en especial 
para u ti liz a r se  como composición de tricloru ro  de titan io .

Eteres orgánicos adecuados paira u ti liz a r se  en 
é sta  invención, incluyen lo s éteres orgánicos que tienen al 
menos un grupo éter en la  molécula. Dichos éteres orgánicos 
incluyen éteres d ia lq u ilico s in feriores ta le s  como éter d ie t í-

a

l ic o , éter n-propílico, éter iso b u tílico , éter m etilbutílico | 
y sim ilares; éteres obtenidos a p a rt ir  de alau ilen glico l o sus \ 
polímeros ta le s  como etilenglicolm onoetiléter, d ie tile n g lico l-  
d im etiléter, t r ie t ile n g lic o l  y sim ilares; dioxanos ta le s  como • 
1 , 4-dioxano, 2-m e til- l ,3-dioxano y sim ilares; a lq u ila r ilé te -  | 
re s  ta le s  como anisol,para-propenilanisol y sim ilares; y 
d ia li lé te re s  talles como d ifen ilé te r  y sim ilares. Se presen- 
tarn d iferencias cuantitativas en e l producto fin a l variando 
e l tipo de éter u tilizado . El efecto más sa tisfac to rio  se 
obtiene cuando se u tilizan  lo s éteres d ia lq u ílico s in fe r io r e s ,!
lo s  a lq u ila lilé te re s  o lo s  éteres orgánicos obtenidos a par 
t i r  de a lqu ilen glico l o un polímero del mismo.
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El producto de reacción de tetracloruro de t i ­
tanio y el éter orgánico, según la  presente invención, se ob- j 
tienen por reacción de tetracloruro de titan io  y eter orgá­
nico a temperaturas del orden de aquellas a la s  cuales e l 
éter se encuentra en estado líquido hastadL punto de ebu lli­
ción del éter. Es p referib le  que el tetracloruro de titan io  j 
se u t i lic e  en esta  invención suficientemente puro. Asimismo, j 
en e sta  invención se prefiere u t i l iz a r  gas oxigeno de a lta  

pureza.

La adición de oxígeno y del producto de reac­
ción pueden ocurrir en cualquier momento antes, después o 
durante el tratamiento de molienda de l a  composición de t r i -  
cloruro de t itan io , en tanto en cuanto la  composición de 
tricloruro  de titan io , oxigeno y producto de reacción reac- 
cionen suficientemente y se mezclen uniformemente.

i
Pulverizadores adecuados para u ti liz a r se  en el | 

tratamiento dé molienda según l a  invención, incluyen lo s ya | 
convencionales que han sido u tilizad os anteriormente para | 
l a  fin a  pulverización de polvos, ta le s  como molinos de bolas, ¡ 
malinas v ibratorios, molinos aerodinámicos, pulverizadores 
tipo torre, molinos de an illo s, pulverizadores de impacto y 
sim ilares. El tiempo requerido para el tratamiento de mólien- j 
da se puede determinar por la s  técnicas convencionales ya | 
conocidas para lo s expertos en la  técnica. El periodo depen­
derá del tipo de pulverizador empleado en e l tratamiento de 
molienda del medio a pulverizar. El tratamiento de molienda 
se efectúa preferiblemente en una atmósfera de gas inerte, 
a una temperatura de -20 a +802C, preferiblemente 0 a 602C. ¡
Naturalmente, la  atmósfera de gas inerte no es necesaria 
cuando la  molienda se efectúa durante la  adición del oxíge-
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La concentración molar de oxígeno deberá ser de 

0,1 a 5 moles %, basado en e l número de moles de tricloruro 
d i titan io , cuando'la cantidad de oxígeno excede dé 5 moles 
%, l a  actividad c a ta l í t ic a  se disminuye drásticamente y se re­
duce e l rendimiento en polímero c r ista lin o . Cuando l a  can­
tidad de oxigeno es in ferio r a 0,1 moles %, l a  adición de oxi­

gena no tiene ningún efecto sustancial.

La cantidad de producto de reacción con respec- 

to a l a  cantidad de compasicián de tr id o ru ro  de titan io , de­
berá ser de 0,1 a 30 Ü en peso, de preferencia de 1 a 15 X en 
peso. En el producto de reacción, e l tetracloruro  de titan io  
deberá estar presente en una cantidad superior a l o í  e in­
fe r io r  a l lool'en peso, con preferencia entre 1 y 70 X en pe- 
SO con respecto a la  cantidad de éter orgánico.

¡

j
i
i
t

!
i

I
j

El componente ca ta lít ic o  de titan io  según e sta  j 

invención constituye un catalizador, junto con un compuesto ; 
orgánico de aluminio, «nocido como un componente del cata- : 
lizador de tipo Ziegler. También se puede u t i l iz a r   ̂ j 

con e l compuesto de aluminio,con otros componentes c a ta lí-  j 
t ic o s  conocidos t a l  como un compuesto donador de electrones. j. 
En cualquiera de la s  formas re su lta  muy eficaz para l a  p o li-  ¡ 

merización de a lfa -o le fin as.

25

Una vez d escrita  en términos generales la  inven- . 

ción, se puede obtener una conclusión más completa haciendo ! 
referencia a c ierto s ejemplos específico s, que se incluyen 
con fin es ilu stra t iv o s  solamente y no intentan lim itar e l a l-  . 
canee de la  misma., a menos que se especifique lo contrario. j

EJEMPLO 1
En un molino v ibratorio , con una capacidad ín ter
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na ctó un l i t r o ,  se cargan 200 g de una composición de tr ic lo -  
ruro de titan io  que tiene una fórmula sustancialmente igual 
a Ti Al C1 . El molino tiene una atmósfera del gas argón y 
contiene un volumen aparente de 0,8 l i t r o s  de bolas de ace­
ro de 12 mm de diámetro. La composición de tricloruro  de 
titan io  se moltura a 35 “C durante 30 horas en l a  atmósfera 
de argón. A continuación se introduce un producto de reac­
ción formado entre 10 g de éter d ie t íl ic o  y 2 g de tetracloru- 
ro de titan io , molturándose adicionalmente a 35®C durante 
5 horas. Se carga entonces en el molino 1 mol % de gas oxi­
geno, basado en el número de moles de tricloruro  de titan io , 
y se moltura adicionalmente a 352C durante 5 horas. Se ob­

tiene un componente c a ta lít ic o .

Se llena un autoclave de acero inoxidable, de 

1,5 l i t r o s ,  con argón y se carga con 0,5 g del componente 
ca ta lít ic o  resultante,ü ,75 g de monocloruro de d ietilalum i- 
nio y 500 mi de n-heptano. El autoclave se calien ta a 70SC, 
se alimentan 200 mi de hidrógeno y se introduce propileno 
en el autoclave. El propileno se polimeriza a una presión 
parcia l de propileno de 6,03 kg/cm2 re la tiv o s a 702C du­

rante 2 horas.

Una vez detenida la  polimerización por adición .. 

de butanol al! autoclave, el contenido de éste  último se sa­
cude suficientemente para descomponer el catalizador y se 
f i l t r a .  A continuación, lo s  reactantes sólidos se lavan con 
una mezcla de isopropanol y metanol y se seca in vacuo para 
producir un polímero sólido. La cantidad de polímero resu l­

tante se designa como (B).

Entonces, el polímero sólido resultante se ex­

trac ta  con heptano hirviendo durante 6 horas para producir.
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un polímero insoluble en heptano. La cantidad de polímero in- j 
soluble en heptano se designa como (C). ¡

i|
La cantidad de polímero que permanece en e l ¡

disolvente se designa como (A). De éste  modo, e l rendimiento j 

en polímero iso táctico  (D) se puede calcu lar por l a  fórmula: {
i
S

D = C/(A+B)x100 |

La actividad de polimerización (E) del c a ta li­
zador se puede calcu lar por l a  fórmula:

E=A+B/cantidad de catalizador

El rendimiento en polímero atáctico se puedei
calcu lar por l a  fórmula:

100—D

Los resultados se muestran en la  tab la  1.

EJEMPLO 2

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excep­
to que, antes de l a  in iciación  del tratamiento de molien­
da de l a  composición de tricloruro  de t ita n io , se añade un 
mol % de oxigena, basado en e l número de moles de tr ic lo ru ­
ro de titan io . A continuación, se efectúa durante 35 horas ¡
e l tratamiento de molienda. Se añade un producto de reac- .!
ción derivado de 8 g de éter d ie t il ic o  y 2 g de tetracloruro 
de titan io  y se efectúa e l tratamiento de molienda durante i 
5 horas, para obtener un componente c a ta lít ic o . Los re su lta-  1 

dos obtenidos se muestran en l a  tab la  1 .

EJEMPLO 3

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto 
que antes del tratamiento de molienda de l a  composición de 
tricloruro  de titan io  (que tiene una composición correspondien
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te  sustancialmente a T ^ A IC I^ ), se añade un producto de j

reacción derivado de 18 g de éter d ie t il ic o  y 3 g de te tra  

cloruro de titan io .

El tratamiento de irolienda se efectúa durante 10 

to ras, se añade 1 mol % de oxigeno, basado en e l número de mo 
le s  de tricloru ro  de titan io , y entonces e l tratamiento de j 
jiolienda se efectúa adicionalmente durante 30 toras, para 
obtener un componente c a ta lít ic o , io s  resultados obtenidos

se muestran en la  tab la  1.

EJEMPLO 4
Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto 

que antes del tratamiento de molienda de la  composición de 
tricloruro  de titan io  (que tiene una composición que corres­
ponde sustancialmente a Ti3AlCl12) , se añade 1 mol % de exi­
g e *, basado en el número de moles de tricloruro  de titan io .
El tratamiento de molienda se efectúa durante 20 ñoras. Se 
añade un producto de reacción derivado de 16 g de éter d i­
e t ilic o  y 4 g de tetracloruro de titan io  y e l tratamiento de 
molienda se efectúa durante 20 horas para obtener un compo­
nente c a ta lít ic o . Los resultados obtenidos se muestran en

la  tab la  1.

EJEMPLO 5

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto

que antes del tratamiento de molienda de la  composición de 
tricloruro de titan io  (que tiene una composición correspon­
diente sustancialmente a T i ^ C l , , ) , se añade un producto de 
reacción derivado de 6 g de éter d ie t il ic o  y 3 g de tetraclo  
ruro de titan io  y 1 mol % de oxígeno basado en e l número de 
*> le s  de tricloruro  de titan io . El tratamiento de molienda se 
efectúa durante 40 horas, para obtener un componente c a ta li-

i

I



5

10

15

20

25

-  10 t

tico» Los resultados obtenidos se lnuestran en l a  tab la  1.

EJEMPLO 6

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto 
que antes del tratamiento de molienda de la  composición de 
tricloruro  de titan io  (que tiene una composición qué correspon-; 
de sustancialmente a Ti A lC l^ ), se añade 1 mol /  de oxigeno j 
basado eñ e l número de moles de tricloruro  de t itan io . El tra ­
tamiento de molienda se efectúa durante 20 horas. Se añade un 
producto de reacción derivado de 12 g de d ie tilg lico lm etilé te r  
y 2 g de te tr  a d o r  uro de titan io  y e l tratamiento de molienda 
se efectúa durante 20 horas para obterier un componente cata­
l í t i c o .  Los resultados obtenidos se muestran en l a  tab la  1.

EJEMPLO 7

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto 
que antes del tratamiento de molienda de l a  composición de , 
tricloruro  de titan io  (que tiene una composición correspondien­
te sustancialmente a Ti A1C112) , se añade un producto de reac- j 
ción derivado de 10 g de anisol y 2 g de te tr  acloruro de t i -  !. 

tanio.

El tratamiento de molienda se efectúa durante 
35 horas. Se añade 1 mol % de oxigeno, basado en e l número de ; 
moles de tricloruro  de tita n io , y entonces e l tratamiento de 
molienda se efectúa adicionalmente durante 5 horas, para ob­
tener un componente c a ta lít ic o . Los resultados obtenidos se j 
muestran en la  tab la  1.

EJEMPLO 8

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto 
que se añade 0,15 % de oxigeno basado en e l número de moles 
de tricloruro  de titan io .
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EJEMPLO 9 i
¡

Se rep ite  el experimento del ejemplo 1, excepto 
que se añade 5 moles % de oxígeno basado en el número de moles 
de tricloruro de titan io . Los resultados obtenidos se muestran 

en l a  tab la  1 .
i

EJEMPLO 1Ü

Se rep ite  el experimento del ejemplo 1, excepto 
que la  composición de tricloruro  de titdnid (que tiene una 

composición que corresponde sustancialmente a Ti^ ,5A1C1 13,5) S1 
somete a un tratamiento de molienda durante 10 horas. A conti­
nuación, se añade un producto de reacción formado entre 16 g 
de éter d ie tílic o  y 2 g de tetracloruro de titan io  y se mol­
tura adicionalmente durante 25 horas. Se añade luego 1 mol % 
de oxigeno, basado en el numero de moles de tricloruro  de ( 
t itan io , y se moltura adicionalmente durante 5 horas, se  ob­
tiene un componente c a ta lít ic o . Los resultados obtenidos se 

muestran en la  tab la  1 .

EJEMPLO 11 I

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto 
que antes del tratamiento de molienda de la  composición de 
tricloruro de titan io  (que tiene una composición que corres— ¡ 
ponde sustancialmente a Tig ^A1C110 ,.), se añade 1 mol % de 
oxigeno basado en e l número de moles de tricloruro  de t i t a ­
nio. El tratamiento de molienda se efectúa durante 30 horas.
Se añade un producto de reacción derivado de 18 g de eter 
d ie tilic o  y 2 g de tetracloruro de titan io  y e l tratamiento 
de molienda se efectúa durante 10 horas para obtener un com­
ponente c a ta lít ic o . Los resultados obtenidos se-muestran en la

tab la  1 .



5 .

10

15

20

25

30

12

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1 , excepto j 
que l a  composición de tricloruro  de titan io  (que tiene una j 
composición que corresponde sustancialmente a Ti^AlCl^) se j 

somete a un tratamiento de molienda durante 35 horas. A con- 1j
tinuación, se añaden 5 g de éter d ie t íl ic o  solo en lugar de l
oxigena y producto de reacción de éter d ie tílic o  y tetracloruroj 
de titan io  y se moltura adicionalmente durante 5 horas. Se j
obtiene un componente c a ta lít ic o . Los resultados obtenidos ,
se muestran en l a  tab la  2. j

EJEMPLO COMPARATIVO 2 j

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto 
que antes del tratamiento de molienda de l a  composición de • 
tricloruro  de titan io  (que tiene una composición correspondien-j 
te  sustancialmente a Ti A1C112) , se añaden 20 g de éter d ie t í-  ¡ 
l ic o .

i
El tratamiento de molienda se efectúa entonces i 

durante 40 horas, para obtener un componente c a ta lít ic o . Los
«r

resultados obtenidos se muestran en l a  tab la  2.

EJEMPLO COMPARATIVO 3

Se rep ite  el experimento del ejemplo 1, excepto 
que l a  composición de tricloruro de titan io  (que tiene una 
composición que corresponde sustancialmente a T i^A lci^) se 
somete a un tratamiento de molienda durante 20 horas. A con­
tinuación, se añaden 8 g de éter d ie t íl ic o  y 2 g de te trac lo - ! 
ruro de titan io , individualmente pero simultáneamente, en lu­
gar de oxígeno y producto de reacción de éter d ie t íl ic o - te -
tracloruro de titan io . Se moltura durante 20 horas, para ob- ¡

i
tener un componente c a ta lít ic o . Los resultados obtenidos se j 
muestran en la  tab la  2.

EJEMPLO COMPARATIVO 1 j
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• Se rep ite  e l experimento del ejemplo comparativo
3f excepto que la  composición de tricloruro  de titan io  (que
tiene una composición que corresponde sustancialmente a
Ti A1C1 ) se somete a un tratamiento de molienda durante 30 

3 12
horas. A continuación, se añaden 16 g de éter d ie tílic o  y 
4 g de' tetracloruro de titan io  individual pero simultáneamente! 
y se moltura durante 10 horas, para obtener un componente ca­
ta l í t ic o .  Los resultados obtenidos se muestran en l a  tab la  2.

EJEMPLO COMPARATIVO 5

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, excepto
i

que l a  composición de tricloruro de titan io  (que tiene una 
composición que corresponde sustancialmente a Ti^AlCl^) se 
somete a un tratamiento de molienda durante 35 ñoras. Se añade 
1 mol % de oxigeno solo, basado eu e l número de inoles de t r i — 
cloruro de titan io , en lugar de oxigeno y producto de reac­
ción de éter d ie tílico -te trac lo ru ro  de titan io  y se moltura 
durante 5 horas. Se obtiene un componente c a ta lít ic o . Los re­
sultados obtenidos se muestran en l a  tab la  2.

EJEMPLO COMPARATIVO 6

Se rep ite  e l experimento del ejemplo 1, ex­
cepto que la  composición de tricloruro de titan io  (que tiene 
una composición que corresponde sustancialmente a Ti^AlCl^g) 
se somete a un tratamiento de molienda durante 35 ñoras. A 
continuación, se añade un producto de reacción formado entre ; 
10 g de éter d ie tílic o  y 2,1 g de tetracloruro de titan io  en ¡ 
lugar de oxígeno y producto de reacción de eter d ie t í l ic o -  
tetracloruro de titan io  y se moltura durante 5 ñoras. Se ob- , 
tiene un componente c a ta lít ic o . Los resultados obtenidos se- 

muestran en la  tab la  2,

EJEMPLO COMPARATIVO 4 I
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Se rep ite  e l experimento del ejemplo compara­
tivo 6 , excepto que antes del tratamiento de molienda de la  
composición de tr id o ru ro  de titan io  (que tiene una composi­
ción correspondiente sustancialmente a Ti A1C1 ) , se añade3 i 1 2
un producto de reacción derivado dé 10 g de éter d ie t il ic o  |

i
y 2,1 g de tetracloruro de titan io . j

El tratamiento de molienda se efectúa durante j 
40 horas, para obtener un componente c a ta lít ic o . Los re- j 

sultados obtenidos se muestran en l a  tab la  2.

EJEMPLO COMPARATIVO 8

Se rep ite  el experimento del ejemplo comparati­
vo 1 , excepto que se añaden 0,05 moles % de gas oxigeno ba­
sado en el número de moles de tricloruro de titan io . Los 
resultados obtenidos se muestran en l a  yabla 2.

EJEMPLO COMPARATIVO 9 . j

Se rep ite  e l experimento del ejemplo comparati- ' 
vo 1 , excepto que se añaden 6 moles % de gas oxígeno basado 
en e l número de moles de tricloruro de titan io . Los resu l­
tados obtenidos se muestran en la  tab la  2. ¡

I-I
A p a rt ir  de lo s resultados mostrados en la s  ¡

tab las 1 y 2, puede verse fácilmente que cuando l a  polimeri- \ 
zación se efectúa usando un catalizador que comprende un 
componente c a ta lít ic o  preparado según e l procedimiento de la  
invención, el rendimiento en polímero crista lin o  se mejora 
significativam ente con respecto a l rendimiento en polímero 
c rista lin o  obtenido cuando l a  polimerización se efectúa usan­
do un catalizador que comprende un componente ca ta lít ic o  pre­
parado según un método fuera del alcance de e sta  invención. '

EJEMPLO COMPARATIVO 7
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TABLA 1

Resultados experiméntalo:;

Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo 
1 2 3 4 5

E j  empl 
6

Cantidad (A) g de poli!
mero que permanece en 
e l disolvente de p o li­
merización

2,1 2,3 2,3 2 ,4 2,6 2,5

Cantidad (B) g de 
polímero sólido 211,2 206,8 207,5 200,4 203,3 201,8

Cantidad (C) g de 
polímero insoluble 
en heptano hirviendo 209,5 204,9 205,4 198,3 200,8 200,1

Rendimiento ( d) % 
en poliméro iso -  
tá c tico , 98,2 98,0. . 97,9 97,8 97,5 97,9

n n r  '

Actividad de p o li­
merización (E) del 
catalizador,
( A + B ) 426,6 418,2 419,6 405,6 411,8 408,6

cantidad de cata­
lizador

Rendimiento % en 
polímero atáctico 1,8 2,0 2,1 2,2 2,5

2,1

(100 -  D)



Ejemplo
6

Ejemplo
7

Ej emplo
8

Ejemplo
9

E j  emplo 
10

E j  ériiplo 
11

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

2,1 2 ,4 2,3 2,6 2,2 2,4
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' ’ TABLA 2 

Resultados experimentales

Ejemplo Ejemplo Ejemplo  ̂ Ejeir 
Comparativo Comparativo comparativo Comp 

1 2 = 3

Cantidad (A) g de 
polímero que perma­
nece en e l disolven 
te

5,5 5,7 4,0 2

Cantidad (B) de po­
límero sólido

*
198,8 197,9 197,2 19£

Cantidad (c) g de po­
límero insoluble en 
heptano hirviendo 193,3 193,0 192,3 19/

Rendimiento (D) % 
en polímero iso -  
tá c tico ,

< - ü h - i r x 1ÜU)

94,6 94,8 95,6 95

Actividad de polime­
rización  ( E) del 
catalizador

( A + B ) 
cantidad de cata­
lizad or

408.6 407,2 402,4 405

Rendimiento % 
en polímero 
a tác tico ,
(100 -  D)

5,4 5,2 4 ,4  4



Ejemplo  ̂ Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo Ejemplo
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



5

10

15

20

25

30

-  17 -

N O T Á

D escrita suficientemente l a  naturaleza del inven­

to , a s i  como la  manera de rea lizarse  en l a  práctica, debe 
hacerse constar que la s  disposiciones anteriormente indicadas 
son susceptibles de modificaciones de d e ta lle  en cuanto no 
alteren  su principio fundamental. También se hace constar que 
0̂  invento corresponde a una so lic itu d  de patente presentada 
en Japón con el n2 140793/49 de 6 de diciembre de 1.974; aco­
giéndose por lo tanto a lo s  beneficios que conceden lo s Con- 

• venios Internacionales en v igor, siendo lo que constituye la  
esencia del referido invento por lo que se s o l ic i ta  Patenté 
de Invención por 20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO DE 
OBTENCION DE ÜN COMPONENTE CATALITICO PARA LA POLIMERIZACION 
DE ALPA-OLEPINAS; caracterizándose por lo siguiente:

1 . -  Procedimiento de obtención de un componente 
c a ta lít ic o  para la  polimerización de a lfa -o le fin a s , caracteri­
zado porque comprende añadir fc) oxígeno y e l producto de reac­
ción de tetracloruro de titan io  y un éter orgánico a (B) t r ¿ -  
cloruro de titan io  o a una composición de tricioruro  de t i t a ­
nio y un haluro metálico; y molturar la  mezcla.

2 . — Procedimiento según la  reivindicación 1, ca­
racterizado porque la  composición de tric ioru ro  de titan io
y haluro metálico es un cloruro sólido que tiene una fórmula

sustancialmente igual a t í^AICI^.
3 . — Procedimiento según la  reivindicación 1, 

caracterizado porque el éter orgánico es un éter d ia lqu ilico  

in ferior.

4 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, 
caracterizado porque e l éter orgánico es un eter a lq u i la l i l i -  

oo.
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5 . -  Procedimiento según l a  reivindicación 1, ca­
racterizado porque e l éter orgánico es un dioxano.

6.  -  Procedimiento según l a  reivindicación 1, 
caracterizado porque el éter orgánico se deriva de un alqui- 
len glico l o un polímero del mismo. .

7 .  -  Procedimiento según la  reivindicación 1, 
caracterizado porque la  cantidad añadida de oxigeno es de 0, 1 

moles % a 5 moles %, basado en e l número de moles de tricloru- 
ro de titan io  o en el número de moles de tricloruro  de titan io  
contenido dentro de l a  composición de triclorúro  de titan io
y haluro metálico.

8.  -  Procedimiento según l a  reivindicación 1, ca- ;
racterizado porque la  adición y molienda de oxigeno y producto ' 
de reacción de tricloru ro  de titan io  y éter orgánico, se efec­
túan individualmente. '

9 . -  Procedimiento según l a  reivindicación 1, ca­
racterizado porque l a  molienda se efectúa a una temperatura
de -20 a 802C. j

10. -  Procedimiento según l a  reivindicación 1, ;
caracterizado porque la  molienda se efectúa en una atmósfera j 
de gas inerte, a menos que l a  molienda se efectúe durante
la  adición de oxígeno.

11. -  Procedimiento según la  reivindicación 1, 
caracterizado porque en el producto de reacción, l a  cantidad 
de tetracloruro de titan io  es superior a 0 % e in ferior a 
100 % en peso, con respecto a la  cantidad de éter orgáni­

co.

12. -  Procedimiento según la  reivindicación 1, ca-j 
racterizado porque la  cantidad de producto de reacción entre 
tetracloruro de titan io  y éter orgánico, con respecto a la
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cantidad de tricloruro  de titan io  o de composición de tr ic lo -  
ruro de titan io  y haluro metálico, es de 0, 1 a 30 % en peso. |

13.- Procedimiento de obtención de im componen­
te  c a ta lít ic o  para la  polimerización de a lfa -o le fin as , ta l  y 
cono queda sustancialmente descrito en l a  presente Memoria.

Esta Memoria consta de 19 hojas e sc r ita s  a máquina 

por tina so la  cara.
Madrid, - 5  WC-W5 ;

i

i

I
i
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