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MEMORTA DESCRIPTIVA

El preéeﬁte invento se refiere & nUEVOS com=
ponentes cataliticos para la polimcrizacién de etileno,
al método para su prapérabién, a log tatalizadores obbteni-
dos de dmtos ya su ubilizecidn en la polimerizacién de
etlleno.

Mis conecrotamente el invento se refierc a com=

‘ponentes cataliticos parbticulares que, on eogbinacién

con oompuesﬁos'organo—meta’licos de metales partenccientes
a los gruposvl‘, II y IIT de la Tabla Periddica, formen
oa'balizadores'api':és pare proporcionar elevados rendimientos
de un polietileno que tiene un tamsflo de partfcula contro-
lado, ,

Como se sabe la polimexizaciln de etileno puede
lleva?:'se a cabo por medio de divérsos tipos de cataliza—
dores, especialmente squellos que estén constituidos por
el producto obtenido de la reaccidn entre wn compuesto de
titanio y un derivado metalorgénico de un metal pertene-—
clente a los grupos I; IIy .III de la Tabla Periddica.

Sin embargb_eé‘i:os catalizadores no exhiben una,
actividad suficientemente elevada,’
] Se conocen también catalizadores muy activos
on donde ol compuesto de titanio estd soportado sobre
un haluro de megnesio (especialmente cloruro), presents
en wn egtado activado que se caracterizan por un drea su-
perficial muy grande y/o por una mod;f.f:i:cacién particular
del espectro de rayos X: sin émlgarg_o; estos catalizadores
‘tlenen por lo genersl el inconveniente de proporcionar un

polimero que exhibe una grenulometris dispersada,
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Ahora se ha descubierto; sommndentemen’ce; que
es posible preparar polietlileno con un tamefio de particu~
la controlado con el empleo, como componentes cataliticos
on la polimerizacidn de etileno o de sus mezclas con centi-
dedes menores de alfe-olefinas, tal como propileno o bube-
no—-l; productos obtenidos de la reaccidén entre un compues-—
to sélido halogenado de Ti, un compuesto de Grignand y un
agonte halogenante.

Tos compuesbos sdlidos halogenados de Ti dtiles
para preparar el catalizador comprenden los tricloruros
ds 'bi'tanio; ‘preparados mediente reduccidn de TiCl, segin
digﬂ:in‘bas 'bé?nicas, o los_halogen—-alcoholatos sblidos de
Ti, tal como, por ejemplo, c13m100H32 .

- Ios compuegtos de Grignard utilingles gon ague~
llos fiel tipo R Mg X, en donde X eg Cl o Bry, ¥ R es un al~
quilo, un eicloalquilo o un arilo que tiene de 2 a 16 dto~
mos de carbono.

Ios sgentes halogensntes wbillizables son mate~

rlag gue reacclonan con el compuegbo de Grignard degcompo-
niéndolo a haluro de Mg. .

Ejemplog de ggentes halogenentes son [L‘i014, ‘.S:'.Cl4
¥ ECl,. .

_ E1 txicloruro de titanio utilizable puede obte~
nerge médian’ce reduceién de TiCl 4_
por ejemplo, ALEt,C1l o AL Bt,01 (beta—mic;3), o teambidn

con Al=-gplquilos tal como,

medlsnte reduccidn de TiCl, con Al metdlico, y en este

4 :
caso se ectiva suceslvemente medisnte molturacidn en seco.
. Ademds eg posible wtllizar TiCl, preparado me-

diante reduccldén de Ti01, con hidrégeno y activado sucesi-
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vemente por medlo de moluraci én.

Bl TL013 obtenido por reduccidn de TJ‘.014 con
Al-alquilos puede ubllizarse tambidn en el estado active=
do, obtenible a través de wn tratemlento térmico aproplado.

Los compurestos de Grignard preferidos son los
cloxruros de Mg;-alquilo en donde ol alguilo tiene de 2 a 12
dtomos de carbono; se han obtenido también buenos resulta-
dos con.lqs bromuros de Mg-alguilo en donde el alquilo
tiene de 4 a 8 &tomos de carbono.

Log sgentes halogenantes preferidos son TiCl4
¥ sicl,. El__]?cl3 proporclona wn polimero que exhibe una
estrocha. digtmlbind én granulométrica, pero an particulas
muy bequefias (diédmetro medio = 155 micras), que pueds repre-
gentar una ventaja para aplicacioneg particulares. .

Para preparar los componentes cataliticos del pre—
sente lnvento ge hace reaccionar el compuesto halogenado
s8dlido de TL con: el compuesto de Grignard en un hidrocar-
buro alifdtico, *tal como n-hexano o nf-hep"cano, a una tem-
peratura comprendida embtre 35¢ y 402C, segin una relacidn
molar compuesgto de Gn:.gnam/compues“qo de Ti de por lo me-
nos 7; en la préctica, por razones econdmicas, no es acon=—
sojable utilizar relaciones superiores a 12. Esta reaccidn
tiene genoralmente una duraclén de 2 a 4 horas.

E1l producto separado por P£iltracidn se hace
reacclonar con el agente haZL?gez;an'be a una temperatura .
comprendide entre 02 y 1502C, de preferencia a 100-1102C,
segin wna relacién molar de agente halogenante/compuesto
de_Gzig{lam superior a 0,5 y en particular comprendida

entre 0,5 y 5; en la préctica Ta relacién preferida es
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igual & 2 o wn pbco superior. Ia veaceién piede 1llevarse
a cabo en presencla de un hidrocerburo inerte, tal como
n~hexano o n=heptano,

Tog compgnen'!:eé catalitibos anteriormente des-—
critos se ubllizen, como ya se hs rl.ndicado; en combing-
eién con compuestos oxgenometallcos de metales pertene-
clenies a los grupos I a III de la Tabla Pexiddica, de
prefsrencia un Al-fl:ri.alquiié; tal como Al-triletilo o Alw
~triisobutilo, segin ung relacidén A1/TL superlor a 1y cqm'—-
prendida, por lo geheral, entre 1 y 1000, en particular en-
tre 5 y 200, Ia digtrlbucién del tamsfio de partfcula del
polimero se mide con la serie de 11 tamices ASTM-E megin
el método ASTM D 1921-63. Los resultados enaliticos se
olaboren de conformided a un progrema de cdleulo a través
de u.ria compubadore que proporciona los paremetros de lg
dlgtribucion del temafio de particula y el diagrams de dig=-
txlbucién, _

El didmetro medio de lass particulas poliméricas
ge calcula sogim la £érmula de Reboux':

, 100
diametro medio =
; ' Y /)

en donde #;, indica el didmetxo medio geom$trico del por-

centaje en peso x, del polimero retenido entre dos temi-
ces consecutivos. .
Ia diapersién;.qus define el ancho de la dig-

tribucidén grenvlométrica, viene dada por ls férmulas

P

Pgy = Py

dispersién =
2
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en donde ?84 ¥ Pﬁﬁ representan log llamados "dildmetros por—
centileg", que pueden calcularsetsobre la base de la cuiva
acunulative de la dilstribuclén gremulométrica.

Bata curva se construye trazendo sobre la absol-
ga ol didmetro x de las particulas y sobre la ordenada ol
porcentaje ¥ dellpblimero,qus tiens x oomo didmetro méximo
de sus partfeulas, o sea el porecentaje del polimero en
particulas con un didmetro £ x,

Ia curva scumulebive de distribucién permite
hellar sobre la abscisa el "aidmetro percentile" P co~
rrespondiente a un porcentaje dado y del polfmarozyasi,
en correspondencia del 16% y del 84% del polimero eg po-
sible hallar sobre la sbscisa los velores de Pyg ¥ Bgy
expregados, por ejemplo, en mioras. _

 Ias distribuciones granulométricas sabtisfacto-
rias son eguellas que corresponden g valores de dispersidn
no superioxres a Oy2.

Ia polimerizecidn de etileno y de sus mezeclas
con cantldades inferiores de alfa—olefinag en presencia
de los catalizadores antes indicados se lleva a cabo segin
métodos'conocidos, a ung temperatura comprendida entre 0%
N 15090, dée preferencias entre 502 y 802C,; operando en
fage liquida ya sea en presencla o an éuseneia. dg un hidro-
carburo alifético; tal como n;béxano 0 n~heptano, o en la
fase gagooga. Bl compuesto orgdnlco de ALl se utillza en
una canbidad corregpondiente a 2 g/litro del medio reac—
clonal, _ .

En low ejemplos qus siguen, qge gse ofrecen merg~

mente para Llugtrar el presente invento, sin que lmpligquen
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limitacibn del mismo; la polimerizacién de etileno se lle-
v6 a cabo a 85RC en n-hexano, & una"presi&i de eflleno y
de hidrbgeno de 6 y 7 atmbsferas relativas, respective~
nentes .
EIAPIO 1, .
a) Preparecibn del componente catalftico
Sa pq:'eparS cloruro dé N-octid-magnesio n—f}BHl;j'Mgm;

introduciendo 500 cc de .Ster dietflico anhidro y 22,3 g
de magnesio en polvo aotivado con Idi-butilo en un matraz
dé 2 litros equipado con agltadore

. Se calentd en reflujo y se instild répidemente
20 cc de una solucién obtenida de 153 cc de cloruro de
n-ootilo y de %0 co de &ter dietflico anhidro. Ia porcién

restante de esta solucidn so adiciond durante 2 horas y

30 minutos y se dejd reposar el conjunto en reflujo duran
te 12 horas. A contimuaocidn se separd por fil'braciggn el
nagneslo no convertido sobre un fondo fritado G 3y obbtend &me
dose asl una golucién 1impida dsl compuegto de G-rifgnard'an
Ster, de la que se separd el Ster mediante destilacién suse
titutiva con n-hexano anhidro; hasta slcanzar en la ¢gbema
de la columna una temperatura de 67-688 Ce -
A témino de esta op eracifn’ se obtuvieron

1000 cc de una suspensién conteniendo 0,85 moles de
n-csHmMg ¢l, siendo el rendimiento de alrededor del 9%
calculado sobre el clowmuro de octilo utilizado. EL &ter
residual en la suspengidn fue igual a alrededor del 2%
en pesOe .

" Ademds se prepard ‘.l‘icls.tipo TR reduciendo Ti0l,

con Aletsol a 108C on n~heptano, con una relacidn atb-

3



mice AL/TL igual a 1,26, operando como slgue: e una solu-

cldén gl 45% en peso de T5.014

duslmente, durente 90 minutos y bajo egitecién, une canti-

dad de Al E'h301- necegarla para obtener una relacién AL/TL

5. igual a 1,26. El conjwnto se mentuvo bajo sgltacién durente

on n-heptano se adiciond gre-

3 hoias a 1080 ¥ luego se dejé en reposo durante 8 = 10
nbradi
 Después de 2 lavedos con n~hepteno se activé tér-
mloamente el producto durente 2 horas a 1309C, obteniéndo-
10. se por Ultimo un compuesto violete constituldo por Ti013:
n Al(:l3 de tipo delte con la composicn.én sigulentes
PL total = 20,40%; T3* = 20,4%; Al = 5,553 CL = 68,75%.
En un'mav‘craz de 250 ce equipado con sgltador se introduje-
| ron 2,65 g de TiCly TR (11;3 m/moles) y 100 ce de suspen-
15. gidn de n"CSHl?M@ ¢l (85 m/moles). Se oalqnté hagta 352C
¥ so mantuvo a dlcha temperatura durente 4 horas. Deg.
pués.:de.filtracién', se efectuaron 5 lavados con n=heptano
enhidro, y a continuacidn el producto se secd bajo vacio.
' Iuego se adicioné una solucidn de 30 ce de TiCL,
20. en 30 cc de n-heptano. Se calentd a 652C y se mentuvo bajo
agitacién durante 2 horas. Después de Filtwacldén se efec—
tuaron 5 lavadog con n;-hep'l;ano ¥ por Gltimo se secd bajo
vacio. _
De._es'te modo se obtuvo un polvo violeta con lg
5. compogieldn siguientos
T4 total = 1043 Ti*
Al = 0,8; CL = 68,2, 5
Arves supsrficial = 31,7 m /g,

b) Polimerizaeidn de etileno

7,05%; Mg = 12, 3%
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Is polimerizacién se 1levé a cabo en una autocle-
ve de acero inoxidable con una capacidad de 1,8 1, equi~-
pada con sgitador ¥y con un oireuito de termorregulacién.
Del«abués do dosgaseado con N, caliente se imtrodujo lo que
glgues _ i
~ 750 cc de n~hexent anhidro exento de compuestos
a;'oma"biqos;'

- 1?6 g de Alwbriisobutilo (TIBAL):

- 0,015 g del componente catelitico descxlto en ol
punto &), )

Ia temperatura se llevé rapidemeute a 852C, se
introdujo H2 hagta una presidn de 7 ;gg/cma y luego etile=
no hagta una pregidn de 13 kg/em?, Se polimerizé duren-
te 4 horms manteniendo la presidn constente medisnte la in-
troduceidn de etileno. Ia polimerizacién se detuvo y se
separd el polimexo mediente filtracidn y secado sucesivo a
702G en flujo de nitrdégeno. De egte modo se obturieron
200 g de polietlleno contenlendo 4 ppm de titanlo resi-
dusl y con un Indice de fusidn de 9;9 g/10 min, El didme-
tro medlo de laé__parbigulas poliméricas fue de 0;34-5 m y
la dispersién fud de 0,12

EJENPIO _ .
a) Brepgracidn del componente optalitico

So operé como en el ejemplo 1 a), whilizendo
en lugar de T:LC.13TR un loeA-lza-!lr:Lc.'!.‘3 breparado como gigue:
a una solucidn de T1Cl, en n-hexano se adiclond, duren—
te 4 hores y bajo agltacidn, tal cemtidad de AIEt.C1 de
modo que se obtuviera una relacién atémica AL/DL = 1,
teniendo culdedo de mentener la ‘temperatura s 02C. Una
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vez conclulda la introduceldn de AJE-bZCl; ge mentuvo le
mezela & O%C durante otros 30 minutos, luego se 1levé ‘
a 6590 durente 1 hora, se dejé reposar durante una noche,
e f:.l'bré ¥ e lavé clnco veces con n-hexeno; despuds
de lo cual ¢1 producto se secb bajo vaclo a 502C,
ZDe oste modo #5 obtuvo un Dolvo pardo que; con
ol anélisis, revelo la oomposn.c:.on sigulehtes
M total = 21,85%s MY = 21,8045 AL = 4,25%;
= 66h. _

_Con ol andlisis de rayos X el producto resulbd

gor un beta~TiCly,nAlCl .

3 .
Despuds de reaccidn con n-CgHy AMz01 y TiC1

como en- el ejemplo 1 a), e obtuvo un polvo con la cimpo:-
gloldn éiguier_ljbez _ ‘ .
T total = 10,%; T3 = 7,755 Mg = 13,9%; Al = 0,263
CL = 63,055,
Polimerizacidén de etileno .
Se operd como en el eaemplo 1 b), wtl lizendo
O;_020 g de componente catalitlco. So obtuvieron 198 g
de polfmero conteniendo 9 ppm de Ti residual.
El fndico de fusién fue 15,6g/10 min.
Diémetro medlo = 0,420 Tm,
Digpersién = 0,123,
EJEMPIO 3.
a) g_xgpgracién del. componente catalitico

‘En egte casgo #o whllizdé un 1‘1013 preparado

moedilante reduceidn de Tiﬁl4 con Al netdlico a 150-1602C

y suceglvamente activado mediente molturacidn en seco

en un mollno de bolag, para obtener wun del’ba—T1013;0:33
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A1013 con la oompoaicgdn siguientw
Ti totel = 23,75%; Ti~ = 23,45%; AL = 4,60%, Cl = 7o 35%
) _ Dempuds de reaccién con n=CgH, MgCl y TiCl1, 4 ©0mo
en el e;jemplo 1 a), ge obtuvo un producto con la composi=
54 #ién sigulente: ’
T4 *bd‘tiaq. = §;6%; pf3* = 6;%; Vg = 14;85%; Al = 0;9%;
¢l = 65,05%. _.
b) Polimerizacidn de etileno '
, Operando como en ol ojemplo 1 b), a partir de
10, 0,016 g de componente catalitico se obbtuvieron 175 g de
polimero con un ocontenido de 5 ppm de Ti residual, u.n_:‘.n_di-
ce de fusién de 8,6 g/10 min., un didmetro medio de 0,342
y una dlspersién de 0,133. Con el mero empleo de 0,037 de
EI.‘:I.C:L'3 preparado como se ha indlcado an'bes; se obturieron
15. 188 g de polim_ero con lag caracteristicas siguientes:
TL resgldusl = 39 ppm
Indice de fusién = 0,49 g/10 min,
Didmetro medlo = 0, 397 mm
Diapemiép = 0,484.
20, EJEMPIO 4.
Se utilizé un alfa~TiCl

3
mediente reduccidn de Ti0l, con H, bajo las condlclones

del tipo HR, obtenido

conocldas por la literatura. _.
E1l componente catalftico obtenido despuds de

o5, reaccidn con n-08H17MgCl y DiCl, como en los ejemplos pre-

4
cedentes, emibié la composicidn slguientes
M 'l:otal = 10,15% ; Mg = 13,0%
= 9,4 CL = 68,756

Ia polimerizacién de etileno con 0,015 g de este
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componente catalftico dld 126 g de polimero conteniendo 7
pem de TL wegidual ¥y con un Indlce de fusidn de 11,3 g/10
ming '.un aLémetro medis de 0;321 mm, wia dispersidn de
0, 140.

) Ei polimebb obtenido utilizendo alfa-mims
(202 g de 0,037 g de componentes eatalitico) contuvo 90
ppm de Ti; mogtrd un indice de fusidn de 0,54, un di.émetxro
medio de 0;841 mn y ung dlspersidu de 0,946.

EJEMPIO 5., _
a) Preparseiln del componente catalitico '

Bl compuesto n-Clzﬁz,’.MgCZL so prepard e parbtir
de Mg ¥ 2-C, o0l opexando gegin las modalidades descrie=
‘tas en ol ejemplo 1 a) para el compussto n~CgH, MgCl,

~ Se obtuvo wna suspengidn de compuesto de Grignard
en n-hexano con un rendimiento del 92,54 y un contenido
resi.du.al_,cle éter igual a 0,8%, que se hizo remcclonar con
TiCJ:3TR'en la migma relacién molar que se ha indicado en
el ejemplo 1 a ).

Despuds de la reamccién con TCL se obtuvo un
producto que exhibe la composicién sigu::l.eﬁ'bea
i total = 9,Thr T3 = 7, Mz = 13,05%;

AL = 0,45%; Cl = 63,75%.
b) Polimexizeolidn de otileno

Se llevé a cabo bajo las mismas condiciones
que se ha expuesto anteriormente, ubllizando 0;.0?3 g de
componente catalitico, Se obtuvieron 231 g de polietile-
no conteniendo 8 ppm de Ti regidual. Bl indice de fusida
2ué de 4,45 /10 min, el diémetro medio 0;589 mm, la dige
pergidn 0,117.
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EJEMPIO 6 _
a) Prepargoldn del componente catalltico

 Se utilizd el compussto n-C 4H9MgCl obtenido;
segin el método descrito en el ejomplo 1 a), con un ren-
dimlento del 87% y wn contenido de ter residual lgual a
2,655

Despaés de reaoci5n con EL‘iCi'BTR ¥ luego con TiCl4'_
ge obtuvo un prbclun‘bo que exhibio la composicién gigulentes:
i botel = 1,2 3 = 7,758 Mg = 11,5%;
Al = 1,1%, c1 .-.66,:1;%.
b) Polimexizecidn de ehileno ‘ .

~ Sigulendo el método ya desorlto, & parilr de
0;024 g de componente catalitico se obltuvieron 215 g de
polimero con las caracterlsticas siguien'bes.a
TL regidual = 7 ppm
indloe de fusidn = 7,3 g/10 mi.n.
didmetro medilo = 0,380 mn
dispersién = 0,110,
EJEMPTO T, ) o
a) Pxgparscidn del componente catglitico

En ogte ejemplo se hizo _néaccionar TiCl3£l.‘R
con n~C 4H9MgBr preparado segin las modalidades usuales
(rendimiento = 716, &ter resldual = 3,80), ¥y luego
con T:LCJ.4 como en el ojemplo 1 a).
El componente catalitico resulbente mostrd

la composicién glgulentes _
Ti total = 12,15%; 13* 7,05%; Mg = 10,15%;
Al =0 3575: (c1+Br) = 57,60% (expresado totalmente como
c1).
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b) Polimerizecldn de eohileno _

Sigulendo {Las modalidades ilustradas an’ber@.or-;
monte y ubilizendo 0,0195 g de componente catalitico, se
obturidron 230 g de polimero. El polfmero exhibid lag ca~
rao%e'zufsiticas siguiontes: |
Ti rdgsidual = 7 ppm ' )
indice de fusién = 63,5 & / 10 min,
dldmetro medio = 0,353' T
dispersldn = 0;119.

EJEMPIO 8. |
a) Breperscidn del componente catelifico
Se opexd como en el ejemplo 1 a), wtilizando

T1013 PR y n=Cgl, 7¥eCl, con la excepcién de que en cali~-
ded de egente halogenante, se willizé SiCl 4 en lugar de
TiClj. Se obtuvo un producto con la composicidn siguiente:
T totel = 2,065 TS = 1,25%; Mg = 7,05
Al = 0,243 Cl= 27,1%; SL & sin determinar.
b) Polimerizecidn de etd.leno

Con ol empleo de 0,030 g del componente cata-
1ftlco enterior y operando como en el ejemplo 1 b) se ob=
'buv‘:i?eron' 97 g dé wn polimero, que.exhibié un '..Di residual
= 4 ppn, un indn:.ce de fugldn = 19,2‘ £/10 min., un didmetro
medio = 0,347 mm, una dlspersién = 0,122,
EJEMPIO 9

a) Prepareeldn del componente catalitico

Se operd como en el ejemplo 1 a), pero en cali-

dad de agente halogenante se utilizd P013 en lugar de
1301, _ |
El producto resultante exhibid la composicidn



siguiente.: .

m total = 2,461 M3 = 0,05%; Mg = 13,0

AL = 0,25%; Ol = 64,35%; P = 6,36,

b) Polimerizecidn de etileno
5. . Operando como en el ejemplo 1 b} y utl lizendo
o 36 del componente catalitico se obtuvieron 224 g ds
polietlleno con un conteni@o de Ti residual < 4 ppm. E1
indice de fuslén fué de 24 g/10 min,, ol didmetro medio
0; 155 man y le dispersidn 0;1232
EJEMPIO 10  (prueba comparativa)
a) Preparacidén de un componente catalitico sin ubilizar

un_compuegtbo 861340 helozenado de hitenlo

.Se hizo reaccionar a 65¢C durante 2 horas, bajo

10.

sgltacldén, solo 50 cc de suspensién de n—-c ,AEC1 en
n-hexano (igual a 44 m/moles) y 15 cc de T;LCl (136 m/molea).
Luego =e fil‘lsro, ge lavd 5 veces con n-hep’uano v ge secd

15.
bajo vac:'.o. El polvo resultante mostrd la composicién si-
gulentoes ' _ ‘ »
TL total = 13%, i‘3+ = 5,663 Mg = 12;55%; Cl = 62,15%=

20:- b) Bollmexizacidn de efileno

';Oyérando como en el ejemplo 1 b) y wbilizando
0;028 g del componente catalitico anterior se optgvieron
163 g de polimero. E1 Ti residual fue de 22 ppm, el Indie
ce de fusién de 9,0 g/10 min., ol didmetro medio de 0,524

2. m y la dispersidn de 0;530: )

Egta prusbe comparativa evidencia el hecho de
que una gimple resccidén entre compuesto de Mg ¥ TiCl4

dé lugar a un componente catalitico no spropiado para pro-

porcionar un polimero que ‘tenga una estrecha distribucidn
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15.

20.
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granulondtrica,
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 REIVINDLCACIONES S 3 )

Degezitg'el‘objéto del preséﬁte invenﬁo go do~
¢laran rusveg y de propia invencién ias siguienteswreivin;
dicaciones con pridridad‘depla golicltud de patente ita—
liene ne 53903 A/7T6 del 3 do Junlo de 1976,

1. Procedimlento para la preparecién de compo=_
nentes cataliticos para la polimerizaclén de etileﬂo; que
en combinacién con compuesﬁos'orggnomeﬁélicos de metales
pertenecientes a los grupos I, II, ILL del slstema Périé;.
qico; forman cetalizadoves aptos pare lg polimerizecidn de
etlleno o‘de sug mezelas con proporciones pequelias de alfa-

~olefinas, caracterizado porgue se hace reaccionar un com-

puestos sélido halogenado de titenio con un compuesto de
Gxignarq del tilpo ngx; en donde X eg ClL 0 Bry Res wmn
alquilo; un eicloglquilo o un arilo que tiens de 2 a 16
étomog de caxbono, conduciéndose la regccidn en un medio
de hidrocarburo glifético, e una temperatura comprendida
entre 352 y 402C, segin una relacidn molar compuesto:. de
Grignand/compuesto de titanio igual a por lo menos 7,
algléndose el producto sélido resultente y haciéndolo
reacclonar finglmente con un_agénte de hglogenaoién a una
temperature comprendida entre 02 y 1502C, segin una relom
oién molar sgente halogenante/compussto de Grignam supe~—
rlor a 035 ¥ en particular comprendida entre 0,5 y 5.

3. Procedimlento, de conformided con la reiv%nf
dicacién 1, carmcterizedo porque en su realizacién se pre=

fiere TiClé en calidad de compuesto sdlido halogenado de
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15.

titenio. _

4. - Procedimien‘bo; de conformidad con la rei=
vindilcaclén 1, carecterizedo porque en su realizacidn se
prefiqre; en cﬁt{idad de compgesto de Gxigngrd, un compuesg—
‘to elegldo entre n—08H17Mg01, n;ClezsNLgCJ., NG 4H9MgCl v
n~G4_H9MgBr. . . |

5 ?mcedimien'bo, de conformided con la rei-
vindiceacién 1, caracterlzado poxgue asi mismo se prefie= .
re en calidaed de agente halogenante un compuesio elegido
entre mic:LJ‘f; 8101, ¥ 901'3:

6. Procedimlento para la proparacién de compo-
nentes cataliticos para la polimerizacién de ebileno.

Sezin ée describe y relvindica en la presents
memorla deseripbtiva qus congte de 17 pégines foliades
¥ eserltas & miquina por wna sola de sus oarad.

Modxid, & 2 de Junio 1977.

D 80 JAIME ISERN
PP
S

mr————
s JOSE £, NIETO

L.
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