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Esta invención se r e f ie re  a sistem as ca ta lizado res 
de t r ih a lu ro  de t i t a n io  producidos por reducción de un te t r a  
halu ro  de t i t a n io  con un agente reductor de magnesio.

Es conocido redu c ir te tra h a lu ro  de t i t a n io  con un 
re a c tiv o  n a tu ra l de G rignard, es d e c ir , un compuesto o mez­
c la  de compuestos producidos por la  reacción  de magnesio y 
un haluro  orgánico en presencia  de un e te r .  Un compuesto de 
e s te  t ip o  se expresa convencionalmente como RMgX. También es 
conocido p roducir un re a c tiv o  de Grignard "s in  disolvente" 
por la  reacción  de un m etal de magnesio con un haluro orgá­
n ico  en presencia  de un d iso lven te  que se designa como un 
d isolvente no so lva tan te  (es dec ir un d iluyente in e rte  o no 
complejante) t a l  como un hidrocarburo como se d istingue a 
p a r t i r  de un é te r .

Los read tivos n a tu ra le s  de Grignard como m ateria 
p rác tic a  p resen tan  se rio s  problemas como agentes reductores 
en la  producción de ca ta lizad o res de a l t a  ac tiv id ad  dada la  
d if ic u lta d  que ex is te  en e lim inar la s  grandes cantidades de 
re s to s  de é te r  y e l  é te r  complejado que queda que pueden r e ­
ducir la  e fec tiv id ad  de ta le s  reac tiv o s de Grignard u t i l i z a ­
dos en l a  preparación  de sistem as c a ta l í t ic o s  de polim eriza­
ción de d e f in a s .

En algunas polim erizaciones de d e f in a s ,  es nece­
s a r io  "adaptar" e l  ca ta liz ad o r para proporcionar e l  t ip o  de 
polím ero deseado. P articu larm en te , en la  polim erización de 
p rop ileno , re s u lta  deseable hacer que l a  polim erización se 
produzca de t a l  manera que proporcione un polímero es té reo - 
e sp e c íf ic o .

La presen te invención tien e  par objeto : a) propor­
cionar la  reducción in  s i tu  del te tra h a lu ro  de t i t a n io  con___j30
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e l  producto de reacción  de un haluro  orgánico y metal de mag­
nesio  s in  que se tenga que u t i l i z a r  un d iluyente com plejante; 
b) proporcionar un agente reduc to r de magnesio para la  reduc­
ción de te tra h a lu ro  de t i t a n io  s in  ten e r que u t i l i z a r  cual­
quier d iluyente extraño; c) e v ita r  la  necesidad de ten e r que 
elim inar grandes cantidades de é te r  de lo s  componentes de ca­
ta liz a d o r ;  d) proporcionar un sistem a ca ta liz ad o r e s te reo es- 
p e c íf ic o ; e) proporcionar métodos sim plificados de producción 
de componentes ca ta lizad o res ac tivos de te tra h a lu ro  de t i t a ­
n io  para la  polim erización de d e f in a s ,  y f )  proporcionar l a  
polim erización es te re  oespecífica de p rop ileno .

De acuerdo con un aspecto  de esta  invención se p re­
para un componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  mediante la  reduc­
ción dn. s i tu  de te tra h a lu ro  de t i t a n io  con metal de magnesio 
y un haluro  orgánico en ausencia de un diluyente complejante; 
y de acuerdo con otros aspectos de esta  invención, se produce 
un agente reduc to r de magnesio para co n v ertir  te tra h a lu ro  de 
t i t a n io  en t r ih a lu ro  de t i t a n io  mediante la  ad ic ión  gradual, 
por ejemplo gota a gota de un haluro  orgánico a l  metal de 
magnesio en ausencia de cualquier d iluyente extraño.

El sistem a ca ta liz ad o r de e s ta  invención comprende 
un componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  que se produce por la  
reducción de un te tra h a lu ro  de t i t a n io  con un agente reduc to r 
de magnesio preparado mediante reacción  de m etal de magnesio 
y un haluro  orgánico en ausencia de é te r  en una re a liz a c ió n  
o en ausencia de cualquier diluyente extraño en o tras r e a l i ­
zaciones; y un compuesto de organoaluminio ac tiv ad o r. P refe­
rib lem ente, se encuentra también presente un compuesto orgá­
nico p o la r que actúa como un adyuvante.

El haluro  orgánico puede se r  un haluro  h id ro ca rb ilo30



-  sa turado  o insa tu rado  que tie n e  la  fórmula RX en la  cual X 
rep resen ta  un halógeno, preferiblem ente c la ro  o bromo, y R 
e s tá  seleccionado en tre  un ra d ic a l  a lq u in ilo , a lq u en ilo , a l ­
q u ilo , a r i l o ,  c ic lo a lq u en ilo  o c ic lo a lq u ilo  y combinaciones 

5 de lo s  mismos ta le s  como a r i la lq u i lo  y s im ila re s  que con tie­
nen de 1 á  aproximadamente 12 átomos de carbono por molécu­
l a .  El halu ro  orgánico puede también t r a ta r s e  de un haluro 
h id ro ca rb ilo  polihalogenado de fórmula R'Xg donde X es un 
átomo de halógeno como anteriorm ente y R* es un ra d ic a l h i -  

10 d ro carb ilo  a l i f á t i c o  d ivalen te  saturadom que contiene de 2 a 
10 átomos de carbono por molécula. Entre lo s compuestos ejem 
p ia re s  se incluyen e l  1 , 2-dibromoetano, 1 ,4 -d iclo robu tano , 
c lo ru ro  de c ic lo h ex ilo , bromobenceno y 1 ,10-dibromodecano. 
S in embargo, se p re f ie re  en l a  ac tu a lid ad  un haluro  a lq u ilo  

15 que contiene de 1 á aproximadamente 12 átomos de carbono.
Los haluros de a lq u ilo  rep resen ta tiv o s incluyen e l  clo ruro  
de m etilo , bromuro de n -b u tilo , c lo ru ro  de n -p e n tilo  y cloru 
ro  de n -dodecilo . El haluro  de a lq u ilo  prim ario  más p re f e r i ­
do es e l  c lo ru ro  de n -p e n tilo .

20 El magnesio se encuentra en la  forma de metal l i ­
b re , preferib lem ente en la  forma de un polvo.

El metal de magnesio y e l  haluro  orgánico se hacen 
reaccionar preferib lem ente en cantidades estequ iom étricas, 
aunque e s to  puede v a r ia r  de 0,25:1 á 1:0,25 átomos gramo 

25 Mg:moles de halu ro  orgánico.
Un a n á l is is  t íp ic o  del agente reduc to r de magnesio 

de e s ta  invención u tiliz a n d o  c lo ru ro  de n -p e n tilo  añadido 
gota a gota a l  magnesio en ausencia de cua lqu ie r diluyente 
es :

30
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Compuesto P orcentajes en peso
Componentes so lub les de hidrocarburo

D i-n-pentilm agnesi o 25,0Decano 8 ,2Di-n-docilmagnesi o 1 ,1n-pentóxido de magnesio 0,6

Componentes inso lub les de hidrocarburo
Cloruro de magnesio 55,2Magnesio 4,9Hidruro de cloromagnesio 2,3Clorurp de n-Pentilm agnesio 2 ,0n-pentoxido de magnesio 0,7
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Este a n á lis is , se rep resen ta  para f in e s  i l u s t r a t i ­
vos y no pretende l im ita r  e l  alcance de la  invención. Se 
obtiene una variac ión  su s ta n c ia l en e l  a n á l is is  exacto del 
que se ha representado s i  se u t i l i z a  un halógeno d is t in to  o 
s i  se su s titu y e  un ra d ic a l argano d ife ren te  por e l  n -p e n tilo  
Sin embargo, en todos los casos se encuentra presente una 
cantidad su b stan c ia l (por lo  menos 1C% en peso) en cada uno 
del c lo ru ro  de magnesio y diarganomagnosio. Se t r a ta  de la  
mezcla de reacción  que es e l  agente reducto r de magnesio co­
mo se ha defin ido  aqu í.

El te tra h a lu ro  de t i t a n io  es te tra c lo ru ro  de t i t a ­
n io , tetrabrom uro de t i t a n io ,  o tetrayoduro  de t i t a n io ,  p re­
feriblem ente te tra c lo ru ro  de t i t a n io .

El componente ac tiv ad o r de compuesto organoaluninio 
de es ta  invención consiste  en compuestos tr ia lq u ila lu m in io  de 
fórmula AIR"^, compuestos d ialqu ila lum in io  de fórmula R"2A1 Z, 
compuestos alqu ila lum in io  de fórmula R'^lZg y alcóxidos de 
d ialqu ila lum in io  de fórmula R '^IO R " donde cada R" puede se r  
ig u a l o d ife ren te  y rep resen ta  un grupo a lq u ilo  que contiene 
de 1 á 12 átomos de carbono por molécula. S in  embargo, se 

j p ref ie r e  un compuesto tr ia lq u ila lu m in io , que puede mezclarse_j30
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con uno o nías áe lo s  otros compuestos activadores relacionadosj 
Z representa bien un átomo de hidrógeno o un átomo de haló­
geno, preferiblemente cloro o bromo. Preferiblemente los  
compuestos de fórmula R"A1Ẑ  son dicloruros o dibromuros. En­
tre los compuestos adecuados se incluyen e l  trim etilalum inio, 
tr ie tila lu m in io , tri-n-dodecilalum inio, d im etiletila lum inio, 
bromuro de dimetilaluminio, cloruro de d ietila lum in io , d ic lo  
ruro de etila lu m in io , dihidruro de etila lu m in io , bromuro de 
diisobutilalum inio, cloruro de di-n-dodecilalum inio, cloruro 
de e t il-t-b u tila lu m in io , hidruro de diisobutilalum inio, 
butóxido de dimetilaluminio, etóxido de d ietila lum in io , n-pro 
póxido de di-n-dodecilalum inio, y etóxido de etilm etila lum i- 
nio y mezclas de lo s mismos. Se prefiere e l  tr ie tila lu m in io . 
También entra dentro del alcance de esta invención la u t i l i ­
zación de un monohaluro de organoaluminio (previamente des­
cr ito ) en combinación con un agente reductor de magnesio adi­
cional (previamente descrito) como componente activador del 
sistema catalizador de polim erización.

Se prefiere u t i l iz a r  uno o más adyuvantes que son 
compuestos orgánicos polares, es decir compuestos donadores 
de electrones (bases de Lewis) además del activador y compo­
nente catalizador de t ita n io  reducido per magnesio.

Estos pueden ponerse en contacto previamente con 
e l  activador o tetrahaluro de t ita n io  o introducirse a l mis­
mo tiempo que se pone e l  tetrahaluro de t ita n io  en contacto 
con e l  agente reductor de magnesio o ambos. Preferiblemente 
e l  activador se pone antes en contacto con adyuvante de ás­
ter  aromático como se describe seguidamente con d e ta lle .

Los compuestos adecuados para e s te  f in  se describen 
j en l a  Patente norteam ericana núm. 3.642.746 cuya mención se__j
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j hace aquí a t í t u l o  de re fe re n c ia . Estos compuestos incluyen 
amidas, aminas, a ldeh idos, a r s in a s , a lco h o la to s , e s te re s , 
é te re s , cetonas, n i t r i l o s ,  fo s f in a s , f o s f i to s ,  fosforam idas, 
e s t ib in a s , su lfonas y su lfó x id o s. Entre lo s compuestos ejem­
p la re s  se incluyen la  t r ie t i la m in a , acetam ida, benzaldehido, 
etóxido sódico, a c e ta to  de e t i l o ,  é te r  de d ie t i lo ,  acetona, 
b en z o n itr ilo , t r i f e n i l f o s f in a ,  t r i f e n i l f o s f i t o ,  triam ida de 
hexametilo fo s fó ric o , t r i e t i l e s t i b i n a ,  t r i o c t i l a r s in a ,  sulf_o 
na de d im etilo  y su lfóx ido  de d ib u ti lo .

Los adyuvantes p re fe rid o s  en l a  a c tu a lid a d , cuando 
se mezclan an tes con lo s  compuestos organoaluminio, son lo s 
é s te re s  de a lq u ilo  in fe r io r  (es d ec ir de 1 á 4 átomos de car­
bono por molécula) de ácido benzoico que pueden e s ta r  a d ic io ­
nalmente s is t i tu íd o s  en la  posic ión  para resp ec to  a l  grupo 
carboxilo  con un ra d ic a l monovalente seleccionado en tre  e l  
grupo consisten te  en -F , -C l, -B r, - I ,  -CH, -0R ' " ,  -COCR'", 
-SH, -NH, -N R '" 2* -NHCCR"', -NOg, -CN, -CHO, -C00R',
-C0NH2 , -CONRg'", -S O gR '" , y -CF^. El grupo R '"  es un r a ­
d ic a l a lq u ilo  de 1 á 4 átomos de carbono. Ejemplos de com­
puestos adecuados incluyen e l  an isa to  de e t i l o  (p-metaxiben 
zca to ), benzoato de e t i l o ,  benzoato de m etilo , e t i l -p -d im e ti l  
aluminobenzoato, e til-p -flu o ro b en zo a to , is o p ro p il-p -d ie t i la  
minobenzoato, bu til-p -flu o rob en zo a to , n-propil-p-cianobenzoa 
to ,  e ti l-p - tr if lu c ro m e tilb e n z o a to , m etil-p -h id rox ibenzoato , 
m e til-p -a ce tilb en z (^ to , m etil-p -n itro b en zo a to , etil-p-m ercag, 
tobenzoato y mezclas de lo s  mismos. Loe é s te re s  p a r t ic u la r ­
mente p re fe rid o s son e l  an isa to  de e t i l o  y e l  benzoato de 
e t i l o .  Se p re f ie re n  e l  t r i f e n i l f o s f i t o ,  l a  tr ie t i la m in a  y l a  
d im e tilan ilin a  para mezclar con otros componentes a medida 
que se van poniendo en con tacto . Como se ha observado a n te -__j
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riorm ente o tro  adyuvante t a l  como e l  an isa to  de e t i l o  o e l  j 
benzoato de e t i l o  pueden e s ta r  ya mezclados con e l  compuesto 
organoalumini o.

Si se u t i l i z a n  unos o más adyuvantes con e l  compo­
nente te tra h a lu ro  de t i t a n io ,  la  re la c ió n  molar del compues­
to  te tra h a lu ro  de t i t a n io  resp ec to  a l  adyuvante (o adyuvan­
te s )  por lo  general se encuentra comprendida dentro de l a  ga­
ma de 1:1  á 200 :1 .

Si se u t i l iz a n  uno o más adyuvantes con e l  compues­
to  o compuestos organoaluminio en e l  componente ac tiv ad o r, la  
re la c ió n  molar del componente de compuesto(s) organoaluminio 
resp ec to  a l  adyuvante (o adyuvantes) generalmente se encuen­
t r a  comprendida dentro  de la  gama de 1:1 á 350:1. Sin embar­
go, en ningún momento la  cantidad to t a l  de adyuvante de to ­
das la s  fuen tes deberá exceder de una re lac ió n  molar de 1:1 

de adyuvante resp ec to  a l  alum inio.
La re la c ió n  atómica d e l alum inio resp ec to  a l  t i t a n io  

en lo s  sistem as ca ta lizad o res del invento o sc ila  de 20:1 á 
450:1, más preferib lem ente de 40:1 á 150:1.

E xisten  t r e s  rea lizac io n es independientes para es­
ta  invención que son como sigue:

R ealización  l ) : en e s ta  re a liz a c ió n , que es la  rea 
l iz a c ió n  p re fe rid a  de la  invención, e l  metal de magnesio, ha 
lu ro  orgánico, te tra h a lu ro  de t i t a n io ,  y adyuvante, s i  se 
u t i l i z a ,  se introducen esencialm ente de forma sim ultánea en 
un d isp o s itiv o  capaz de r e a l iz a r  un mezclado in ten s iv o . Por 
in troducido  esencialm ente de forma sim ultánea, se quiere de­
c i r  que no e x is te  ningún contacto  en tre  e l  te tra h a lu ro  de 
t i t a n io  y una mezcla de haluro  orgánico de metal de magnesio 
ya reaccionada y que los ing red ien tes son esencialmente aña -  j
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didos en una so la  vez cada uno en oposición a la  ad ic ión  de
gota a go ta. Esto no excluye la  p o sib ilid ad  de ten e r e l  m etal 
de magnesio y e l haluro  orgánico ya mezclado juntos (pero s in  
reaccionar) an tes de la  in troducción  en e l  t r i tu r a d o r .  La t r ¿

diluyente complejante y preferiblem ente en ausencia de cual­
quier extraño d iluyen te , es dec ir inc lu so  s in  un diluyente 
hidrocarburo in e r te .  E l térm ino "en ausencia de cualquier d i­
luyente extraño" (es dec ir d iluyente añadido) como se u t i l i z a  

10 por toda e s ta  memoria d esc rip tiv a  y re iv in d icac io n es quiere
d ec ir la  exclusión  de la  in troducción  de cualquier d iso lvente 
complejante o cualquier d iso lven te  no complejante o in e rte  
t a l  como un hidrocarburo . Desde luego, e l  haluro  orgánico en 
s i es un l íq u id o . También después de que se ha terminado esen 

15 cialmcnte la  reacción  puede u t i l i z a r s e  un d iso lven te  o d ilu ­
yente in e r te  para f a c i l i t a r  e l  manipulado su b sigu ien te . Sin 
embargo, s i  se desea, puede encontrarse presen te  un d iluyen- 
te  hidrocarburo no complejante in e r te .  Los d iluyen tes h id ro ­
carburo adecuados incluyen e l  pentano, hexano, ciclonexano,

20 heptano, y otros d iluyentes hidrocarburo in e r te s  normalmente 
u tiliz a d o s  como d iluyentes en la  po lim erización de d e f in a s .  
Los ing red ien tes son entonces tr i tu ra d o s  bajo  condiciones in  
ten siv as por un tiempo dentro  de la  gama de 0 ,1  á 200, p re f<3 

riblem ente de 5 á 100, más preferib lem ente de 15 á 75 horas. 
25 La tr i tu ra c ió n  puede lle v a rse  a cabo en cualquier tr i tu ra d o ra  

convencional u t i l iz a d a  para p reparar ca ta lizad o res t a l  como 
un molino de b o las , de v a r i l l a s ,  de p iedras de s í le x ,  o un 
m dino de bolas v ib ra to r io . En e l  caso de un molino de bolas 
v ib ra to r io , lo s  tiempos de t r i tu r a c ió n  pueden se r  de ap ro x i-

5 tu rac ió n  se lle v a  a cabo en ausencia de cualqu ier é te r  u o tro

décima p arte  de lo s  tiempos f ija d o s  anteriorm enmenj30
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t e .
E l térm ino "d isp o sitiv o  capaz de r e a l iz a r  un mezcla 

do in ten sivo "  como se u t i l i z a  aquí también abarca lo s d isposi 
tiv o s  de cizallam ien to  a a l ta  velocidad, t r i tu r a c ió n  co lo ida l 
y medios para hacer pasar lo s componentes a trav és  de un o r i­
f i c io  de una válvula homogeneizadora a a l t a  p res ió n , por ejem 
p ío  1.000 p sig  (71 kg/cm2) o mayor. Todos esto s producen unas 
condiciones de mezclado in ten siv as donde se genera ca la r y se 
destruyen lo s  aglomerados.

La tem peratura de t r i tu ra c ió n  es generalmente la  
que se produce por la  t r i tu r a c ió n  in ten siva  que generalmente 
es de aproximadamente 40, preferiblem ente 403 á 110SC, más 
preferib lem ente de 50 á 60SC. Con un molino de bolas v ib ra to ­
r io  puede s e r  necesaria  alguna re fr ig e ra c ió n  y es posib le 
e n f r ia r  lo  su f ic ie n te  para mantener l a  tem peratura de aproxi­
madamente l a  tem peratura am biente.

Una vez que se ha terminado la  t r i tu ra c ió n , se r e ­
cupera e l  producto y se u t i l i z a  con e l  compuesto ac tivador 
para formar e l  sistem a ca ta liz ad o r de polim erización comple­
to .  Como se ha observado an terio rm ente, e l  compuesto a c tiv a ­
dor también se pone en contacto  preferib lem ente con un adyu­
vante t a l  como a n isa to  de e t i l o  an tes de ponerlo en contacto  
con e l  producto de la  t r i tu r a c ió n  y como se ha indicado an­
te rio rm en te , un subgrupo p a r t ic u la r  de los adyuvantes r e s u l­
ta  particu larm ente deseable para u t i l i z a r  con e l  compuesto 
ac tiv ad o r.

Puesto  que en la  re a liz a c ió n  p re fe r id a , no se u t i ­
l i z a  ningún diluyente líq u id o  de ninguna c la se , es to  e s , n i 
é te r  n i un h idrocarburo no sa lv a tan te  in e r te ,  frecuentemente 
re s u l ta  deseable u t i l i z a r  simplemente e l monómero que va a
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se r  polim erizado como vehículo para t r a n s f e r i r  e l  c a ta liz ad o r 
a l  re a c to r . Esto re su lta  particularm ente deseable cuando se 
u t i l i z a  un monómero fácilm ente licu ab le  t a l  como prop ileno .

Preferiblem ente e l producto t r i tu ra d o  se lava con 
un líq u id o  in e rte  t a l  como un hidrocarburo no re ac tiv o  para 
elim inar cualquier TiCl^ s in  reacc ionar. Entre los líqu idos 
de lavado adecuados se incluyen e l  pentano, hexano, ciclohexa 
no y heptano.

Realización 2 ) : E l agente reduc to r de magnesio e s tá  
formado por l a  ad ic ión  gota a gota del haluro  orgánico a l  me­
t a l  de magnesio. La tem peratura es generalmente la  temperatu­
ra  de r e f lu jo  para e l  haluro  orgánico, aunque pueden u t i l i z a r  
se tem peraturas más elevadas o más bajas u tiliz a n d o  p resión  o 
re fr ig e ra c ió n . El producto de reacción  puede se r subsiguiente^ 
mente suspendido en un h idrocarburo no so lva tan te  in e rte  e l  
cual ha sido  d e sc rito  anteriorm ente para almacenamiento y 
subsiguientemente se elim ina e l h idrocarburo mediante vacio 
para obtener e l  re a c tiv o . En cualquier caso, e l  agente reduc­
to r  de magnesio a s í  formado y e l  te tra h a lu ro  de t i t a n io  son 
tr i tu ra d o s  luego como se ha d e sc r ito  anteriorm ente para pro­
ducir e l  componente ca ta lizad o r de t i t a n io .  Como en la  r e a l i ­
zación 1 ) ,  e s ta  t r i tu r a c ió n  in tensiva  puede l le v a rse  a cabo 
bien  en presencia de un h idrocarburo in e r te  como se ha descri 
to  anteriorm ente o en ausencia de un h idrocarburo , pero en 
cualquier caso en todos los aspectos de e s ta  re a liz a c ió n  y de 
l a  re a liz ac ió n  2b) dada a continuación, e l  agente reducto r de 
magnesio en s i  se forma en ausencia de cualquier d iluyente 
ex traño , es d ec ir , en ausencia de ta n to  de e te r  como de otro 
diluyente complejante e hidrocarburos no complejantes in e r te s .  
E l compuesto ac tiv ad o r se pone a continuación en contacto  con



- 1 2 -

5

10

15

20

25

e l  componente ca ta lizad o r de t i t a n io  re su lta n te  como en la  
R ealización  l ) ,  por lo  general mediante simple in troducción 
del producto en e l  molino de bolas y e l  compuesto ac tivador 
en co rr ien te s  por separado a l  r e a c to r .

R ealización  2b ) : En e s ta  re a liz a c ió n , se añade un 
haluro  orgánico mezclado con e l  te tra h a lu ro  de t i t a n io  gota a 
gota a l  m etal de magnesio. La reacción re su lta n te  se lle v a  a 
cabo en ausencia de cualquier d iluyente ex traño , es d e c ir , en 
ausencia de ambos e l  é te r  u o tro  d iluyente coople jante y d i-  
luyen tes hidrocarburos no completantes in e r te s .  La tempera­
tu ra  es generalmente la  tem peratura de r e f lu jo  del haluro 
orgánico aunque pueden u t i l i z a r s e  tem peraturas más elevadas 
o más b a ja s . E l producto re su lta n te  se recupera y se u t i l i z a  
con e l  ac tiv ad o r como en la  R ealización l ) .  E sta re a liz ac ió n  
preferib lem ente no p rec isa  ninguna t r i tu r a c ió n , aunque e l  
producto de ad ic ió n  gota a gota d e l haluro  orgánico mezclado 
con e l  te tra h a lu ro  de t i t a n io  sobre e l  metal de magnesio po­
d ría  t r i t u r a r s e  s i  se desea.

Los ca ta liz ad o re s  de e s ta  invención son adecuados 
para la  po lim erización  de per lo  menos una d e f in a  m ono-l-ali 
f á t i c a  que contiene de 2 á 8 átomos de carbono por molécula. 
Los ca ta liz ad o re s  son particu larm ente adecuados para la  po­
lim erizac ió n  e s te re  oespecífica de p rop ileno .

Las condiciones adecuadas para l le v a r  a cabo la  
reacción  de polim erización son sim ila res a la s  de otros pro­
cedimientos relacionados en lo s que se u t i l i z a  sun sistem a 
ca ta liz ad o r que comprende t i t a n io  reducido. El procedimiento 
se lle v a  a  cabo convenientemente en fase líq u id a  en presencia 
o ausencia de un diluyente h idrocarburo in e r te ,  por ejemplo 
n-heptano, n-pentano, isobutano, siclohexano, e t c . ,  pero30
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-  se lim ita  a la s  condiciones de fase l íq u id a . Si no se u t i l i z a  
diluyente añadido alguno, e l  procedimiento puede lle v a rse  a 
cabo en monómero líq u id o  que es e l  p re fe rid o .

La temperatura de polim erización u t i l iz a d a  depende 
5 del monómero u ti l iz a d o  y e l modo de reacción  seleccionado pe­

ro  generalmente cae dentro de la  gama comprendida en tre  60- 
2122F (1 5 ,5 -lO O S C ). En la  polim erización de propileno en fase 
l íq u id a , por ejemplo, puede u t i l i z a r s e  una tem peratura dentro  
de la  gama de 75 á 200SF (24-93^0). Se u t i l i z a  cualquier p re -  

10 s ión  conveniente. Sin embargo, en operación en fase líq u id a , 
se u t i l i z a  p resión  su fic ien te  para mantener lo s reac tivo s en 
fase líq u id a  dentro de la  zona de reacción .

Como se conoce ai la  técn ica , e l  co n tro l del peso 
molecular del polímero se lo g ra  fácilm ente por la  presencia de 

l& pequeñas cantidades de hidrógeno durante la  po lim erización .
Los polímeros preparados con lo s  ca ta lizad o res de 

e s ta  invención son normalmente m ateriales resinosos so lidos 
que pueden ex tru s io n a rse , moldearse, e t c . ,  en a r tíc u lo s  ú t i ­
le s  incluyendo p e líc u la s , f ib r a s ,  re c ip ien te s  y s im ila re s .

20 E J E M P L O  I
En una cuba de tr i tu ra d o  t ip o  Norton, tamaño 000, 

situ ad a  en una caja seca se cargó en e l  orden señalado con 
6 ,1  g . (0,247 átomos gramo) de magnesio en polvo (50 m allas),
30.4  mi. (0,25 moles) de c lo ru ro  de n -p e n tilo  (o  equivalente 

25 molar de o tro  haluro de a lq u ilo , cuando se u t i l i z a  otro ha-
lu ro ) ,  un compuesto donador de e lec tro n es , s i  se u t i l i z a ,
27.4 mi. (0,25 moles) de te tra c lo ru ro  de t i t a n io ,  y 50 ml.de 
n-heptano seco, s i  se u t i l i z a .  La cuba cerrada se e x tra jo  de 
l a  caja seca y se h izo  g i r a r  a 150 rpm. durante 65 horas. La 
operación se l le v ó  a cabo en una hab itación  mantenida a ap ro -30
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ximadamente 25^0. La cuba se re to m ó  entonces a l a  caja seca j 
y se procesó e l  contenido. Si no se u t i l i z ó  n-heptano duran­
te  la  t r i tu r a c ió n , e l  contenido pastoso de la  cuba fue lav a­
do sobre un f i l t r o  con n-heptano seco y se f i l t r ó .  El só lid o  
de co lo r púrpura se lavó de nuevo con n-heptano seco y se se 
có a vac ío . S i e l  n-heptano se encontraba p resente durante 
la  t r i tu r a c ió n , e l  contenido de la  cuba se f i l t r a ,  e l  só lido  
se lava con n-heptano seco y se seca a vacío .

El compuesto ac tiv ad o r u ti l iz a d o  fue t r ie t i l a lu m i-  
n io  (TEA) premezclado con adyuvante de a n isa to  de e t i lo  (EA) 
con una re la c ió n  molar v ariab le  como se muestra en la  ta b la .
A veces se ha u t i l iz a d o  como se observa en la  Tabla otro 
compuesto donador de e lec tro n es .

Se cargó un re ac to r  ag itad o , de un l i t r o ,  purgado 
con n itrógeno  seco bajo  un f lu jo  de p rop ileno , en e l  orden 
observado, con compuesto ac tiv ad o r, componente ca ta lizad o r de 
t i t a n io ,  adyuvante ( s i  se u t i l i z a  además del ac tiv ad o r, 0,5  

l i t r o s  de hidrógeno (STP) y aproximadamente 200 g . de p rop i­
leno  l íq u id o ) . Se aSadió su fic ie n te  p ropileno  líq u id o  según 
se p rec ise  durante la  reacción  para mantener e l  rec ip ien te  
en la  condición plena de líq u id o . El re c ip ien te  y su conte­
nido fueron  calentados a la  tem peratura esp ec ificad a . Des­
pués de una hora, se elim inó e l contenido, se lavó e l políme­
ro  con metanol y se secó a vacío .

La tem peratura de reacción  u t i l iz a d a ,  o lo s  adyu­
vantes u ti l iz a d o s  y los resu ltados obtenidos se dan en la  
Tabla I .  La productividad se dá en términos de gramos p o lí­
mero por gramo de componente por hora, cuando e l  componente 
se muestra como T i. Los so lu b les de x ileno  se determinan de 
acuerdo con la  p rá c tic a  es tab lec id a  conocida en la  técn ica
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mediante la  separación de m ateria l so lub le en x ilen o  a p a r t i r  
del polímero to t a l  o p a rte  a líc u o ta  del mismo y ca lcu lo  del % 
en peso a s í  separado. En cada operación se emplearon 9 ,8  

mmoles de t r ie t i la lu m in io .
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NO T A S : I
1 . Mezcla de n-Cc¡Hi i Cl/n-C^Hi  ̂I  = 4 u tiliz a d a  en la  prepara­

ción del agente reductor de magnesio.
2 . n-C^H-] i Br u ti l iz a d a  como haluro  de a lq u ilo  en la  p rep ara-

5 ción del agente reducto r de magnesio.
3. N-C3H7CI u t i l iz a d a  como haluro  de a lq u ilo  en la  preparación 

del agente reducto r de magnesio.
4 . DEAC es clo ru ro  de d ie tila lu m in io .
5 . Componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  preparado en presencia

10 de un 1% en peso de t r ie t i la m in a  basada en TiCl^.
6 . Igual que l a  nota 5 excepto que e l  componente ca ta lizad o r 

de t i t a n io  t r i tu ra d o  en p resencia  de diluyente n-heptano.
7 . TPP es fo s f i to  de t r i f e n i l o .
8 . El componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  tr i tu ra d o  en ausencia 

15 de un diluyente durante 65 horas. Se añadieron 50 mi. de
n-hexano seco y se t r i t u r ó  la  mezcla 24 horas más. Se recu­

peró e l  componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  mediante f i l t r a c ió n  
y se secó a vacío .
9. C cactivador.

20 Una observación de lo s datos presentados en la  Tabla
I  muestran que se preparan sistem as c a ta l í t ic o s  ac tiv o s con 
la  p rá c tic a  de e s ta  invención. Las operaciones 1 y 12 son r e ­
p resen ta tiv as de lo s  resu ltad o s obtenidos preparando un s i s ­
tema ca ta liz ad o r de acuerdo con la  re a liz a c ió n  1 p re fe r id a ,

25 s in  ningún diluyente incluso  durante la  t r i tu r a c ió n . Las ope­
raciones 2 y 3 muestran que pueden u t i l i z a r s e  otros haluros 
de a lq u ilo  a l  c lo ruro  de n -p e n tilo  en la  preparación del agen 
te  reducto r de magnesio. E l e fec to  de DEAC como un coactiva­
dor para m ejorar la  productividad d e l sistem a ca ta liz ad o r to ­
t a l  se muestra en la  operación 5. Las operaciones 6 , 7 y 8 in30
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d i can que e l  contenido so lub le en x ileno  del polímero puede j 
reduc irse  por la  presencia  de un 1% en peso de adyuvante t r i e  
tilam in a  con la  mezcla te tr a c lo ru ro  de titan io -a g en te  reduc­
to r  de magnesio según se e s tá  tr i tu ra n d o . La operación 11 
muestra un sistem a c a ta l í t i c o  ac tiv o  con TFP como adyuvante. 
El e fec to  sobre la  productiv idad de la  re la c ió n  de TEA/EA en 
e l  compuesto ac tiv ad o r se represen ta en la s  operaciones 12-16 
Les re su ltad o s indican que una re lac ió n  por debajo de aprox i­
madamente 2 ,7  a fec ta  adversamente a la  productividad aunque, 
quizá, se produzca menos polímero soluble en x ilen o . Las 
operaciones 17 y 18 en comparación con la  operación 15 rep re ­
sen tan  de nuevo que DEAC inc lu ido  como p a rte  d e l sistema de 
compuesto ac tiv ad o r mejora la  productividad en comparación a 
una operación rea liz ad a  en ausencia de DEAC. Esto se i lu s t r a  
de nuevo en la s  operaciones 23-25 en comparación con la  ope­
rac ió n  21 en l a  cual e l  componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  se 
preparó por la  t r i tu r a c ió n  ad ic io n a l de un componente c a ta l i ­
zador de t i t a n io  preparado previamente con n-hexano. Las ope­
raciones 19-22 ( t r i tu r a c ió n  de hexano) en comparación con la s  
operaciones 12-16 (s in  hexano) con re lac ió n  sim ila res de com­
puesto  ac tiv ad o r TEA/EA muestran algunos datos de d ispersión  
con una ind icac ión  que e l  levado con hexano puede se r desea­
b le  en c ie r to s  momentos, es d e c ir , en una re la c ió n  de com­
puesto  ac tiv ad o r (TEA/EA de aproximadamente 3 ,5 , para mejo­
r a r  l a  p roductiv idad  de c a ta l iz a d o r) .

E J E M P L O  I I
El e fec to  de envejecim iento en la  productividad de 

c a ta liz ad o r y so lub les en x ilen o  se determinó preparando una 
muestra de componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  de acuerdo con 

j e l  procedim iento y cantidades de componente del Ejemplo I t r i
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10

j turando juntos áurante 65 horas, en ausencia áe á ilu y en te , j 
clo ru ro  áe n -p e n tilo , magnesio en polvo y te tra c lo ru ro  de t i ­
ta n io . También se s ig u ió  en la  recuperación y secado d e l pro­
ducto t r i tu ra d o  e l  procedimiento del prim er Ejemplo.

El producto se u t i l i z ó  con un compuesto ac tivador 
consisten te  en un compuesto ac tiv ad o r premezclado de t r i e t i l -  
alum inio y adyuvante de an isa to  de e t i l o  para po lim erizar pro 
p ilen o  en la  forma d e sc r ita  en e l  primer Ejemplo. En cada 
caso, se u t i l i z ó  una tem peratura de re ac to r  de 1702F ( 77BC). 
También en cada caso se. u t i l i z ó  9,8 mmoles de t r ie t i la lu m in io  
y la  re lac ió n  de TEA/EA. fué de 3 ,5 . Los resu ltad o s se rep re­
sentan  en la  Tabla I I :

T A B L A  II
Polim erización de Propileno 

18 ProductividadOperación"No.
Componente ca ta liz ad o r Ti (mmoles)

Componente g /g /  Componente Hr. Ti
Solubles de x ilen o , % en peso

Tiempo de envejecim iento Dias
1 0,143 15100 11,4 1
2 ,122 16650 14,2 73 ,124 13520 1 2 ,2 144 ,079 13220 1 2 ,1 215 ,092 14160 11,3 28
6 ,123 15730 12,7 35

La observación de lo s  resu ltad o s de la  Tabla I I
muestra que un componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  preparado de 
acuerdo con e s ta  invención puede se r  almacenado por un p erio ­
do de semanas y u tiliz a d o  con un compuesto ac tivado r para pre­
para r po lip rop ileno  a elevados regímenos.

E J E M P L O  I I I
Se formó un componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  de 

acuerdo con la  R ealización 2) en la  que se añadió una c a n ti­
dad estequiom étrica de c lo ru ro  de n -p e n tilo  gota a gota a lj m etal de magnesio y e l  agente reducto r de magnesio re s u l ta nte j30
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se puso en contacto  con te tra c lo ru ro  de t i t a n io  y se t r i t u r o  
en un molino de bolas durante 17 horas. Se u t i l i z ó  como un 
adyuvante la  N ,N -dim etilan ilina que se añadió a l  p rin c ip io  
de la  t r i tu r a c ió n  en una cantidad de 3.1 mmoles. El t i t a n io  
se encontraba p resente en una cantida-d  de 0,4 mmoles. El 
producto tr i tu ra d o  re su lta n te  fuá in troducido  en un re a c to r  
junto con un compuesto ac tivado r comprendiendo 1,25 mmoles de 
t r ie t i la lu m in io  y 1,25 mmoles de c lo ru ro  de d ie tila lu m in io . 
la  tem peratura de polim erización fuá de 1703F (77BC). Se ob­
tuvo una productiv idad de 364-0 gramos de po lip rop ilen o  por 
gramo de t i t a n io  por hora con un contenido de so lub les x i l e -  
no del 43%. Otras operaciones u tiliz a n d o  sistem as de c a ta l i ­
zador de la  R ealización  2) d ieron  productividades dentro  de 
la  gama de 65 á 23.075 gramos de po lip rop ilen o  por gramo de 
t i t a n io  por hora y contenidos de so lub les de x ileno  dentro 
de la  gama de 14 á 68% en peso. La operación d ió  23.075 g/g 
u tiliz a n d o  ac tiv ad o r DEAC más TEA como en la  operación que 
d ió  3640 y te n ía  un contenido en so lub les del 32%

E J E  M E L O  IV
Se preparó un componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  de 

acuerdo con la  R ealización 2b) de e s ta  invención mezclando 
te tra c lo ru ro  de t i t a n io  y c lo ru ro  de n -p e n tilo . Esta mezcla 
se colocó en un embudo cuentagotas bajo  atm ósfera de n i t ró ­
geno y se acondicionó en un matraz de t r e s  bocas conteniendo 
magnesio en polvo. La mezcla se añadió gota a gota sobre e l  
polvo m etálico  por un tiempo de 4,75 horas a t a l  velocidad 
que e l  in te r io r  del matraz quedaba mojado. A continuación de 
e s to , se añadieron 100 mi. de heptano y la  mezcla se. a g itó  
durante o tras  4 horas. E l matraz se llev ó  a una caja seca y
e l  contenido se f i l t r ó .  E l m ate ria l só lid o  se lavó  con hepta-j
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no y se secó a vacío . E l contenido de t i t a n io  del só lid o  fuá 
determinado por un ensayo co lo rim étrico . En una autoclave 
ag itad a , de 1 l i t r o  purgada con nitrógeno se cargó un com­
puesto ac tivado r que comprende 2 ,0  mmoles de t r ie t i la lu m in io  
y 1 ,0  mmoles de c lo ru ro  de d ie tila lu m in io , e l  producto ( 0,033 

mmoles de t i ta n io )  obtenido por la  ad ic ión  gota a gota de la  
mezcla de haluro-TiCl^ sobre e l  magnesio, y 2,4 mmoles del 
adyuvante de a n ilin a  de d im etilo , 0,5  l i t r o s  de hidrógeno, y 
propileno en ese orden. Los contenidos se ca len ta ro n  entonces 
a una tem peratura de polim erización  de 17CSF (77^0) y e l  r e ­
c ip ien te  mantuvo e l  p ropileno  en estado  completamente l íq u i ­
do durante una hora . La productividad en gramos de po lip rop i 
leño por gramo de tr ic lo ru ro  de t i t a n io  por hora fue de 
11.200 con un contenido de so lub les x ilen o  de 28,3%. En ope­
raciones s im ila res se obtuvieron productividades de 110  a 
1270  cuando se omitió e l  c lo ru ro  de d ie tila lu m in io .

Todo aquello  que sea accesorio  en l a  re a liz ac ió n  
del procedimiento d e sc r ito , podrá se r objeto de m odificacio­
nes y la s  cuestiones de forma, d isp o sitiv o s  y máquinas u t i l i ­
zadas en l a  ejecución  de la  invención deberán tomarse como de 
orden secundario , pudiéndose emplear aquellos que mejor con­
vengan- en tan to  no a l te re n  fundamentalmente la s  p a r t ic u la r i ­
dades c a ra c te r ís t ic a s .

La s o l ic i ta n te  se reserva e l  derecho de obtención 
de lo s  oportunos C ertificados de Adición complementarios por 
la s  mejoras o perfeccionam ientos que en lo  sucesivo pudiera 
aconsejar la  p rá c tic a .
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R E I V I N D I C A C I O N E S : j
1 )  . Un procedimiento para la  p reparación  de un ca­

ta l iz a d o r  de po lim erización  de d e f in a s ,  mediante l a  mezcla 
de magnesio o un compuesto del mismo con un te tra h a lu ro  de 
t i t a n io  y a c t iv a r  e l  producto re su lta n te  con un compuesto 
organoalumínio, c a r a c t e r i z a d o  porque se mezcla 
íntimamente una mezcla o un producto de reacción  de metal de 
magnesio y un d ihalu ro  o monohaluro de h id ro ca rb ilo  con e l  
halu ro  de t i t a n io ,  en ausencia de cualquier d iluyente comple 
ja n te , para formar un componente ca ta lizad o r de t i t a n io  an­
te s  de l a  ac tiv ac ió n  con e l  compuesto de alum inio. -

2 )  . Un procedimiento para la  preparación  de un ca­
ta l iz a d o r  de po lim erización  de d e f in a s ,  según la  re iv in d ica  
ción 1 ) ,  ca rac te rizad o  por e l  hecho de mezclar e l  metal de 
magnesio, halu ro  de h id ro ca rb ilo  y te tra h a lu ro  de t i t a n io  
esencialm ente de forma sim ultánea y someter e l  producto re ­
su lta n te  a t r i tu r a c ió n  in te rs in a  para formar e l  componente 
ca ta liz ad o r de t i t a n io  que se ac tiv a  después con e l  compuesto 
organoalumini o.

3 )  . Un procedim iento para la  preparación de un ca­
ta l iz a d o r  de p d im erizac ió n  de d e f in a s ,  según la  re iv in d ica ­
ción 1 ) ,  carac terizado  porque la  ad ic ión  de haluro  de hidro­
c a rb ilo  se r e a l iz a  gradualmente a l  metal de magnesio en ausen 
c ia  de cu a lq u ie r d iluyente extraño para formar un agente re ­
ductor de magnesio y t r i t u r a r  dicho agente reducto r de magne­
s io  con e l  te tra h a lu ro  de t i t a n io  para producir e l  componente 
c a ta liz ad o r de t i t a n io  que se ac tiv a  a continuación con e l  
compuesto organcaluminio.

4 )  . Un procedimiento para la  preparación de un ca­
ta l iz a d o r  de po lim erización de d e f in a s ,  según la  re iv in d ic a -
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j ción l ) ,  ca racterizado  por la  ad ic ión  del haluro  de hidrocar-j 
b i lo  que contiene e l  te tra h a lu ro  de t i t a n io  de forma gradual 
a l  m etal de magnesio, en ausencia de cualquier diluyente 
ex traño , para producir e l  componente ca ta liz ad o r de t i t a n io  
que se a c tiv a  a continuación con e l  compuesto organoaluminio.

5 )  . Un procedimiento para la  preparación de un ca­
ta liz a d o r de polim erización de d e f in a s ,  según la  re iv in d ic a ­
ción l ) ,  ca rac terizado  porque dicha t r i tu r a c ió n  se lle v a  a 
cabo en ausencia de cualquier diluyente ex traño .

6 )  . Un procedimiento para la  preparación  de un ca­
ta liz a d o r  de polim erización de d e f in a s ,  según la  re iv in d ic a ­
ción l ) ,  ca rac terizad o  porque dicha t r i tu r a c ió n  se l le v a  a 
cabo en presencia  de un d iluyente hidrocarburo in e r te .

7 )  . Un procedimiento para la  p reparación  de un ca­
ta liz a d o r  de polim erización de d e f in a s ,  según una cualquiera 
de la s  re iv ind icaciones a n te r io re s , carac terizado  parque d i­
cho haluro  h id ro ca rb ilo  tien e  la  fórmula RX en la  cual X r e ­
presenta c lo ro  o bromo y R e s tá  seleccionado en tre  lo s ra d i­
ca les a lq u en ilo , a lq u ilo , a r i l o  y c ie l  oalqu ilo  que tien en  de 
1 á  12  átomos de carbono por molécula

8 )  . Un procedimiento para la  p reparación  de un ca­
ta liz a d o r  de polim erización de o le fin a s , según una cualquiera 
de la s  re iv in d icac io n es a n te r io re s , carac terizado  porque e l  
compuesto organoaluminio p resen ta  una fórmula seleccionada 
en tre  AIR"^, R '^ I Z ,  R"A1Z2 y R"2A1QR" donde cada R" rep re ­
sen ta un grupo a lq u ilo  que contiene de 1  á 12 átomos de car­
bono por molécula y Z rep resen ta  un halógeno o hidrógeno.

9 )  . Un procedimiento para la  preparación  de un ca­
ta liz a d o r  de polim erización de o le fin a s , según una cualquiera

j de la s  re iv ind icac iones 1 ) á 3 ) y 5 ) á  8 ) ,  ca rac te rizad o  ___j30
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porque la  t r i tu r a c ió n  se re a l iz a  a una tem peratura que o sc i-  j 
la  en tre  le s  40 y 1102C, par un tiempo dentro de l a  gana de 
5 a  100 horas.

10) Un procedimiento para l a  preparación de un ca­
ta liz a d o r  de polim erización  de d e f in a s ,  según una cualquie­
ra  de la s  re iv ind icaciones a n te r io re s , carac terizado  porque 
la  re la c ió n  atómica del alum inio respecto  a l  t i t a n io  en e l  
ca ta liz ad o r se encuentra comprendida dentro  de la  gama de 
40:1 á 150:1 y l a  re la c ió n  molar del magnesio respec to  a l  
haluro  h id ro ca rb ilo  se encuentra comprendida dentro  <de la  
gama de 0 , 2:1 á 1 :0 ,2 5 .

1 1 )  . Un procedimiento para l a  preparación de un ca­
ta liz a d o r  de polim erización  de d e f in a s ,  según una cualquiera 
de la s  re iv in d icac io n es 1 ) á 3) y 5 ) á 1 0 ) ,  caracterizado  
porque dicha t r i tu r a c ió n  se re a l iz a  en un molino de bolas.

1 2 ) . Un procedimiento para la  preparación de un ca­
ta l iz a d o r  de po lim erización  de d e f in a s ,  según una cualquiera 
de la s  re iv in d icac io n es a n te r io re s , caracterizado  parque se 
añade también una basa de Lev/is a l  ca ta liz ad o r en una r e la ­
ción molar dentro  de la  gama comprendida de 1:200  á 1:1  con 
resp ec to  a l  compuesto de t i t a n io .

1 3 ) . Un procedimiento para la  preparación de un ca­
ta l iz a d o r  de po lim erización de d e f in a s ,  según la  re iv in d ic a ­
ción 12), ca rac te rizad o  porque dicha base de Lewis es fo s f i to  
de t r i f e n i l o ,  t r ie t i la m in a , d im e tila n ilin a , an isa to  de e t i l o ,  
benzoato de e t i l o  o mezclas de le s  mismos.

1 4 ) . Un procedim iento para la  preparación de un ca­
ta l iz a d o r  de po lim erización de d e f in a s ,  según una cualquiera 
de la s  re iv in d icac io n es a n te r io re s , caracterizado  parque e l

j hahalu ro  de t i t a n io  es te tr a c lo ru ro  de t i t a n io .
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1 5 )  . Un procedim iento para la  p reparación  de un 
ta l iz a d o r  de po lim erización  de d e f in a s ,  según una cualquiera 
de la s  re iv in d icac io n es a n te r io re s , ca rac te rizad o  porque e l  
halu ro  de h id ro ca rb ilo  es c lo ru ro  de n -p e n tilo .

1 6 )  . Un procedim iento para la  p reparación  de un ca­
ta l iz a d o r  de po lim erización  de d e f in a s ,  según una cualquiera 
de la s  re iv in d icac io n es an teriores^  ca rac te rizad o  parque e l  
compuesto organoaluminio es t r ie t i la lu m in io  y /o  c lo ru ro  de 
die t  ila lu m in i o.

1 7 )  . Un procedim iento para la  p reparac ión  de un ca­
ta l iz a d o r  de po lim erización  de d e f in a s -  y subsigu ien te  mé­
todo para p o lim erizar ca ta líticam en te  p rop ileno  a p d ím ero  
só lid o , ca rac te rizad o  parque l a  p d im e riz ac ió n  se r e a l iz a  por 
medio de un ca ta liz ad o r según la s  re iv in d icac io n es a n te r io ­
r e s .

1 8 )  . "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACIÓN DE UN 
CATALIZADOR DE POLIMERIZACIÓN DE OLBFINAS".

Todo según queda expuesto en la  presen te  Memoria, 
que consta de v e in tic in c o  hojas fo liad a s  y mecanografiadas 
por una so la  ca ra .
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