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MEMORIA DESCRIPTIVA
Bgte invento so refiere a un procedimiento megorado

parsa polimeros_o copolimeros de alfa-olofinas que tiencn mejo~-
rada estersorrsogularidad y densidad de masa con actividad ca-
talitica mejorads medianto 1a..pol:§meriza.ci6n 0 copolimerizo~
oidn do alfa-olefinas conteniendo, por lo menos, 3 _é’comog de
carbono y © copoiimerizacidn de alfa~olefinas conteniendo, por
lo menos, 3 4tomos de carbono, con etileno, en dos etapas bajo
condiciones especificadas en presencia de un catalizador qus
comprende (A) wn componente catalitico complejo de titanio
(A) constitufdo esencialmente por magnesio, titanio, halégeno
¥ w donador de electrones y (B) un compuesto organometflico
de un metal de los grupos I a III de la tabla periddica.

_ Se donoce que un catalizador que comprende (A) wn
componenfe catalitico complejo de titanio sflido (4), cons~
tituldo esencialmente por magnesio, titanio, haldgeno y..';:zr}

" donador de electrones y (B) un compuesto organometslico de.

un metal de los grupos I a III de la tabla periddica eg

ftil para la preparacién de polimeros o copolimeros de Bl

fa=olefinas con buena estercorregularidad eon actividad

. 4
PRy

catalitica superior y se han propussto uma serie de suze~
rencias sobre el empleo de componentes cataliticos oomﬁlg;:.
jos dc titanio sblido (A) preparados a partif de variaé“*»%
combinaciones de componentes formadores de catalizador "y/oz
bajo combinaciones especificadas de combinaciones formado-
ras do catalizador (por ejemplo Publicacidn de patente ale~
mana expwesta al plblico N2 2230728 correspondisnte g la
publicacidn de patente japonesa expuesta al plblico N©
16986/73 ¥ patente francese n? 2143347; Publicacién de pa-
tente alemana ecxpuesta al pfblico n? 2347577 correspondion-
-be' a la publicacidn de patents japonesa expuesta al-fifiblico
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n® 86482/‘74; patente britdnica 1.435.768 y patente france—
sa 2,200,290; publicacidn de patente alomana expusste al
pléiblico n? 2504036 correspondiente a las publicaciones de
patentes Japonesas expuostas al pdblico Nos. 108385/75 ¥
5. 20297/76, y patentc francesa 2259842; publicacién de pa-
| tente alemana expuesta al pfiblico N2 2553104 correspondien~—
te a la patente japonesa expussta el pfiblico n? 126590/75;
patente aleomana N 7510394 correspondiente a la publica-
cidn de patente japonesa expuesta al péblico n® 28189/76
10. y patente francesa N 2283909; publicacién de patente ja—
ponesa expuesta al péblico n® 57789/76; publicaciones de
patentes japonesas expuestas al péblico n¥ 64.586/76; pu~
blicacién de patente alomena expuesta al pléiblico N
2605922 correspondiente a la publicacidn de patente japo-
15, nosa expussta al péblico N2 92885/76; publicacidn de pa.é-n
tonte japonesa expuesta al pfiblico N° 127185/76; y pubii-;
cacifn do patonte japonosa expussta el pfiblico N 136625/76)-
Sin embargo no ha existido ninguna sugeronciéerié-
gitiva sobre un procodimionto de polimerizacidn do dos e'l:a-
20. pas utilizando el componentc catalitico (A) debido a que X
el procedimiento de dos etapas es aparentemente desven‘l:a—-
Jjoso fronte & wn procedimiento de wne etapa on operacicnes
comerciales y del procedimiento do dos etapas no puede -
_ egporarse ningln beneficio que elimine dicha desvontaja.
25. Se conocon algunas sugeroncias sobre la polime~
rizacidn do dos etapas de propileno con catalizadoros do
tipo de tricloruro do titanio convenclonales tal como wna
composicidn do tricloruro do titamio obtonida roduciondo
tctracloruro do titenio con aluminio motélico u otros agon
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tos roduetores (por ejemplo, publicasidn do patonto japo-
nosa N 32312/72, publicacid‘i; do patonte japonosa N°
14865/'_74, ¥ pa‘ben‘bo' 'qpitﬁpiéa 1359844 corrospondionte a

1lg publicacidn do pa'bo'n.to' Japonosa oxpuosta al péblico N®
2439/72). Sin embargoe es .'bien sabido quo on la polimorize-
oién do propilono utilizando ostos compondntos cataliti-
cos dol tipo do triclorure do +itanio convoncionalos quo
gon distintos dol compononto catalitico A antos citado; el
emploo do oleovadas tomporaturas do roaceidn oon la intenecidn
do avmontar la aotividad. do pol:lmerizac:u;n roduco la cris-
talinidad dol polimoro y, contrariamonto, ol omploo do ha—
jas tomporaturas do roaccidn con la intcnpidn do aumontar
la eristalinidad resulta, inevitablomonto, on wna activi- '
dad do polimorizacidn reduecide dol catalizador. Do aqui que,
on congidoracidn dol equil#.‘brio ontro la actividad de poi;i.;-

PR

merigacidn y erigtalinidad, se utilizan temperaturas do al-
rododor de 60 a alrododor do 70°C como las mas _a.p;opiad%:sf:?
para la polimerilzacién deo propﬂeﬁo. Es do deste.caz" d_uo';“euéa
do ol propileno so polimeriza con eostos componentes catali~
ticos convencionales dol tipo do tricloruro de titanio a"’afl.‘-
rododor do 60 a 702C no existo sustencislmonto aiferoncial.s
dol rosultado ontrc un procodimionto do polimorizacidn--
do wna otapa y un procodimionto de polimorizacién do dos-.,:
etapas quo implica una primora otapa do éolimérizagid’n
ofoctuada a bajas ;bompora'buras ¥y una sogunda otapa’do PO~
1:imer§l.zacidn ofoctuada a alrodedor dec 60~70%2C. Concrota~
montG, la cantidad de polfmero formado por poso wmitario

do cataligador por unidad do +tiompo 63 sustancialmente la

misme para embos procodimieontos, y on el caso do wa reac—
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oidn por partidas, la proporcidn do un polimero 6storco= .
rrogular formado y la donsidad do mase dsl polimoro son suse- .
-hapcialmonto igualos para ambos, o os ligeramonte superior
on ol procodimiento do dos otapas. For consiguisnto no se
5. &aprocia ningin bonoficds sustancial do utilizar ol proco~
dimionto de dos otapas quo compenso les dosventajas opora—
oionalos.
Cuando la gegunda otapa del proceso do polimori—
zacicfﬁ do dos otapas, utilizendo el compononto catalitico
10. convencional de tricloruro do titanio, se 1lova a cabo a
wma tomporatura suporior a elredodor do 80%C, la cantidad
quo 80 obtionc do polfmoro, la donsidad do mase dol poli-
moro y ol rondimionto do un polfmoro altamonto'ostoroorro-
gulg.r tiondec a disminuir tal como lo domuestra, por ojom= .
15. ©plo, los datos oxperimontalos do la publicacidn do peton-
tos japoncsas N 14865/74 antoriormonto citada. EL empJ;(?c‘;w
do ostas tomporaturas superiores mo rosulta préctico. .-
Ios invontorcs do esto invonto hicieron invcs':b"i’-‘
gacionoes oon el fin do obtener resultados mojorados en la
20, polmerizacid’n o copolimerizacién do aJi‘a-olofinas oon'bo- ,‘
nlendo, por lo monos 3 &tomos dq carbono, la copolimoriza-‘
cio'n do elfa~olofinas contoniondo, por lo monos, 3 é‘bomos
do carbono con gt:lono, do profercncia con otilono hasta :
ol 10% on molos, o la copolimorizac:}dn do ostas alfa-olofi=-
25, nas con dienos (6stas, on ocasioncs, puodon donominarso
simplomantc como la polimorizacidén o copolimorizacidn do
alfa~olofinas contoniendo por lo monos 3 &tomos de earbono)
utilizando uwn compononto catalitico complojo do titenio sé-
1ido (A) constitufdo osoncialmonto por magnosio, titenio,

s R T
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haldgeno y un donador do oicctro_nos gque 0s de w tipo dis-
tinto af].- de los componontos catalitieos convoncionalos dol
tipo do tricloruro do titanio. Estas investigacionses condun-
Joron al inosporado doscubrimionto do quo el empleo do un
procoso do folimorizacién do dos etapas con el compononte
catalftico (A) bajo condicionos cspocificadas puede pro-
porcionar actividad catalitica y ostorcorregularidad mojo-
radas y mayor densidad dc masa.

8o he descubiorto tambidn quo cuando 6l componen—
te catalitico (L) se utiliza on ol método do polimerizacidn
do dos otapas antos citado oon el catalizador do tricloru-
rd do titanio convoncional, en dondo la sogunda ctapa so
efootla a alrodedor do 60-70%C, dentro do cuya gama do
temperatura no so aprocis ningfin benoficio sustancial con
ol emploo dol procoso do dos otapas oporac:lona.‘l.mento'do's'-'i
vontajoso on comparacidn con ol procoso de wme.otapa, p'fzé-
do obtonorso un marocado avmento en la actividad cataliti-
ca quo os totalmonto inosperado a partir do la polimeri-r
zacién do la primota otapa. Estos rosultados inesporados
no puodon provoersc a partir do los rosuliados o'b“ibnido,g,z
ocon ol procoso do polimerizacidn do dos otapas u‘l;i.‘l.iza,ndgg
ol catalizador do tricloruro do titenio oonvonc_io.nal.g_:f;

Se ha doscubiorto también quo a.tomperg.‘l:.uras,d‘ez
poligzorizac:wn do pdr lo monos 70°C, por ojomplo, mas d<‘>"
802¢, con las quo la centidad do polipropileno -erigtalino
tionds a disminuir, puodo impodirso que la mozcla roaccios
nal so vuelva viscosa como rosuliade:de un aumento do la
cantidad do wn polimoro amorfo y puodo. tambidn .oviterse
la disminucidn sustencial on el rondimionto.dol polfmero.
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Ins rosultados oxcolontos obtonidos .con ol pro=-
codimionts do osto- invento utilizando ol compononts catalf-
tico (A) no pucdon provesrso do los rosultados dol procoso
do polimerizecidn dc dos ctupas con los catalizadoros de
tricloruro’ do titanio convonoionsalos.

Por consiguionte constituyc wn obJeto do esto
invonto ol proporcionar un procodimionto notablomonte mojo=
rado pars la polizpo'rizacidfn 0 cgpolimorizacidn do alfa=0le~
finas contoniondo, por lo monos, 3 4tomos do carbono en dos

otapas. .
Ios objotos entoriores y muchos otros y vontajas

dol invento rosultardn ovidontos a partir do la doscripcidn

quo siguo,

Do conformidad con ol prosonte invonto se propor-
ciona wn pz‘f';cod:'mionto para la proparacién do polimoros"o
copolimoros alfa-olofinicos modianto la polimorizac:hfn o
copol:.morizacldn do elfa-olofinas contoniondo, por lo monos,
3 4tomos do carbono, a la tomporatura dol embionto o a una
tomporatura suporior bajo una prosidn de alrododor dol a
100 kg/om2 cn presoncia do un catalizador constitufdo por
(A) un compononto catalitico complojo do titaenio sd1ids
compuosto osencislmonto por magnosio, titanio, haldgono.y’
wn donador dc cloctroncs y (B) un compuosto organomot4lico
de un motal do los grupos I a III de la tabla poriddica,
tal como un -compuwosto do alquil~aluminio, on dondo la po=
limorigacidén o copolimorizacidn so llova a cabo on dos
otapas:

(a) wa primera otapa en dondo por lo monos ale
rododor do 100 milimolos por milimol dol £tomo do titanio

do wna alfa-olefine so polimoriza a una tomporatura info-
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rior a alrododor dec 502C para formar wn polfmoro o copoli-
moro cuye cantidad no os suporior a- alrododor dol 30% on .
poso g la dol producto final obtcnido on la gogunda otapa,
g

7 (b) vna sogunde otapa on donde ol producto final
so forma a wne tomporaturs suporior a la tomporatura do la
primora otape y do alrodedor do 50°C a alrcdedor-dc 90°C.

El compononto do titanio complojo sflido (A) so

obticne poniondo on contacto Intimamanto un compuosto do
megnesio (o motal do magnosié), un compuesto do titenio
y wn donador do oloctronos con modios talos como celontas
mionto o copulverizacidn. EL complojo sdlido tione wma ro-
lacién molar haldgono/4itenio do mas do alredodor 4, ¥ no
pormito sustancialmonto la Lliboracidn do w compuosto de
titenio cuando so lave con hoxano a la temperaturs dol 'ahi:-
bionto. La estructura quimica do osto complejo s6lido no

...;.!

68 conocida, poro prosumiblemecnto, el 4tomo do magnosio’*--

¥ ol 4tomo do titanio ostén onlazados firmomento, por - °

o’

- ejemplo, al tonor comfn ol haldgono. El complejo puodo

contonor otro &tomo do motal tal como sluwminio, silicona,s.
ostafio, boro, gormanio, calcio y zinc, un donador do - .

oloctronos, o un grupo orgdnico imputable a 6sto. Bato,

"’J

complcjo puodo contcnor adicionalmentc wn d:l.lu,von'to morto, ]
orgénico o morgén:.co, tal como Licy, Ca003, BaCls, Na.2003,
SrCly, B0y, NayS0,, 41,0 3 Si0,, T40,, NaB,0,, Ga3(P04)2,
Caso ¥ AJ.2(SO 4)3, CaClz, Zn012, pol:.ot:ileno, polipropilono
¥y poliostirono. Do proferoncia ol complojo sdlido os ol
tratado con un donador do clcetronos. En los ojomplos

proferidos dol oompononto de titanio complejo sélido (a),



5.

10,

15,

10,

25.

]
O
L

la rolacidn molar haldgono/titanio oxcodo QO'alrc;dodor 4;
do proforoneia por lo menos alrogodor do 5, mas profoi-on—
tomonto por lo monos alrododor 8, y la relacid’n'moiar nag-
nosio/titanio os do por lo monos elrododor do 3, do profo-
roncia alrododor do 5 & alrododor ds 50, y la rolacidn mo-
lar donador do_o'.l.ectronos/’ci'l:anio do glrododor do 0,2 &
a.‘lrododp;' de 6, do proforcncila alrcdsdor do 0;4'a alrodo~
dor de 3, mas profgrontomonto do alrododor do 0,8 a alre-~
dodor do 2. Adomds, ol droa suporficial ospcoifica dol 86~
lido es do por lo monos 3 1;12/g, do proforoncis do por lo
monos alrododor do 40 mz/g, y mas proforontomonto do por
1o mc;nbs alrcdodor do 1002/g. Es tambidn dosoablo quo ol
ospootro a los rayos X dcl complojo sdlido (a).muostro
un oardetor amorfo indopondiontomontc dol compuosto do
magnosio do partida, o so oncuontroe on um ostado mas emoxr—
fo al do los tipos quo so oncuontran normalmonto en ol 60-
moreio dc dihalure do magnosio. o

El compononto catalitico compleojo do titanio
sdlido (A) puodo propararse con modios do por s conocidos.
Estos modios so deseribon, por ojomplo, on las patontos’ ‘
citadas antoriormonto con rospocto & la utilizacidn do ) -
componontos cataliticos complojos do titanie sdlide (AJ,-
y tembién on las sollcitudds do patontos japonosas Mg, .
4056/176, 16489/76, 21179/76, 63536/76, 76085/76 ¥
114836/76.

Ios métodos .'kipicos dogeritos on ostos docu~
mentos implican la roaccién do por lo monos wn compuosto
do magnosio (o magnosio motflico), wn donador do clootro-

nos y un compuosto do titanio,
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Bjomplos dol donador do cloctrones son quadorbs.
do clcctronos talos como agua, alcoholos, fenoles, cotonas,
aldohidos, fecidos carboxflicos, GS'Eoros, Stores y amidas
do dcido, ¥y donadqros do oloctronos contoniondo nitrdgono
tal como amonieco, aminas, nitrilos o isocianatos. '

Ejomplos ospocificos do estos donadores do oloc-
tronos ':anluyon alcoholos‘contonigndq do 1 a 18 &tomos do
car'boz:;o, tal como motanolg otanol, propanocl, pozyl:anol, ho=
xanol, oo:ta.nol, dodooé.nol, aleoifmol ootadoeeilico, glcohol_
boneflico, alcohol fonilotilico, aloohol cumflico, y alco-
hol isopropil-boncilico; fonolos contoniondo 6 a 15 4to-
mos do carbono quo pucdon confonor w grupo elquilico in=-
forior.'bal como fonol, cresol, xilenol, otil-~fonol, propil-
~fenol, oumil-fonol y naftol; cotonas contoniondo 3 a 15
4tomos do carbono tal como acctona, motil—otil-co-bqna; l;.-
motil~isobutil-cetona, acotofcnons y benzofononsa; aldoh:.'-:
dos contcniondo dc 2 a 15 dtomos dc carbono tal como a,éo-gal..
dohido, propionaldohido, octil-gldohido, bomgaldohido, *--
tolualdohido y naftoaldohido; éstoros do doido orgénico
contonionde do 2 a 18 4tomos do carbono, tal como formato’
metﬂigo, acotato metflico, acctato o-l:ﬁicog acotato vi-:j:‘
nilico, acetato propflico, acotato octflico, acotato oi~,:
clonoxflico, propionato otflico, bu"b:ira'bo mot{lico, valo-
ra'bo.otilico, »clomac_otato.mo-b:l’.‘l.ico, dioloroagotg'bo otl- ',
lico, motacrilato motf}.ico, orotonato oti’.‘!.icg, cicloho~-
xancarboxilato otflico, bonzoato motflico, bonzoato oti-
11003 bongzoato propilico, box}zoa'bo butilicb, .box}zoa.to octi-
lico ymbonzoato ciclohoxﬂicg, bonzoato fonﬂ:}c&, bonzogto
boneilico, toluato motflico, toluato o:t:f.lioo, toluato ami~-
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lico, otilbonzoato otflico, _anisato motil:lco; enisato oti-
1lco, otoxibenzoato otilico, gemme-butirolactona, dolta~va-
lerolactona, oumerine, ftalida y otilon-carbonato; haluros
do deido contoniondo do 2 a 15 4tomos do carbono tal como
cloruro do a,cotilo, cloruro do benoilo, oloruro do 4eido
-l-.oluioo, y eloruro do deido an:[s:.co, Gtorcs contoniondo
de 2 a 20 dtomos do carbono tal como &tor motflico, dtor
otilico, Stor isopropiligo; dtor butilico, Stecr amflico,
'to-hrahidrofurano; anisol, y &tor difonflico; amidas do
écido tal oomo acotamida, bonzamide y toluamide; aminas
tal oomo mo-bilam:ma, otilamina, diotilamina, tributilamma.,
piperidina, triboneilamina, anilina, piridina, picolina
¥ totrametilotilon-diamina; nitrilos tal como acotonitrij-
lo, bonzgni‘brilo y tolwmitrilo; y compuostos do aluminio, -
silicona, ostaflo, otc, quo contionon los grupos funciona-
los antos citados on la moldeula. Estos donadorscs do olce—
tronos pucdon utilizarso como una mogzecla do dos o mas.

Log compuostos do magnosio apropiados, utiliza=
dos paro la formacidn dol compuosto do titanio complojo
861ido (A) son los quo conticnon haldgono y/o grupos or— -
génicos. Ejomplos ospocificos do ostos compuostos do mag-
nosio‘incluyon dihaluros do magnogio, alcoxiheluros do mag-
nosio, eriloxihaluros do magnosio, hidroxihaluros do mz_a,éio-l
sio, dialedxidos dc magnosio, diarildxidos do megnosio, al-
coxiarildxidos do magnosio, aciloxihaluros do magnosio, al-
quilhaluros do magnosio, arilhaluros do magnosio, compuos=
tos do magnosio~dialquilo, compuostos do magnosio diarilo,
¥y alquilalebxidos do magnosio. Estos puodon ostar prosontos

on forma 4¢ aductosz con los donadoros 40 olcetroncs antos
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citados. O bion 4stos pusdon sor compugstos deblos. conto-,
niondo otros motalos tal como aluninio ,‘ ostafio, silicona;
gormanlo, gzine o boro. Por ojomplo,_puodg:n sor 'cc;mpuostos
dobloes do haluros, compuostos alq,uﬁicbs, alc':oxibaluros;
a.riloxihg.luros, aledxidos y ariloxides do motales tal como
aluminio, y los compuostos do magnosio antes ojemplifica=-
dos. 0 bion puodon sor compuwostos doblos on dondo ol £ds-
foro o boro ostd onlagado al motal do magnosio a travds

de oxigeno. Estos compucstos do zgagnosio pueden s0r una
mozola do dos o mas. Normalmonto, los compuostos antos
oJomplificados puodon oxprosarse a través do férmulas qui-
micas simplos, poro on océ.sionas, sogln ol método do pro- .
paracidn do los compuostos do magnosio, no puodon oxpro=

sarso oon férmulaes simplos. S0 los donomina, usualmonto,

‘como mozelas do los compuostos antos citados. For ojomplo,

-4

los compuostos obtonidos con un md'bodo que oomprondo ha.-
cor roaccionar motal do mayos:to con wn alcohol o fonol |
on prosoncia do un helosilano, oxicloruro do f£ésforo o:--:'
cloruro do tionilo, ym mé'bodc; quc compronde pirqlizar
roactivos do Grignard, o doscomponorlos con oompuestog’ o
quo tionon wn grupo hidroxflico, . grupo oafbopﬁico{ 'Q;l
onlaco do stor, wn onlaco do Stor, o similarcs, so con-.
sidcran mozclas do los divorsos compuosios do conformidad:
con las cantidados do los roac'bivos o ol grado do roac—
cidn. Estos compucstos puoden, ovidontomonto, utilizarsc
on ostoc invonto. ‘ _

So conoccn divorsos métodos para producir los
compucstos do magnosio antoriormonto ojomplificados, y
los productos do cualquiora do ostos métodos pucdon ubi~-
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ligarse on qstfo invonto ‘
Asfmismo, ol compuesto do magnosgioc,.antos do uti-

lizarse, puodo tratarse por ojomplo oon un método quo com=
pronde disolverlo solo o Junto con:"otro compuosto mot4li-
co an étor o acctona, y ovaporar luogo ol disolvonto o po—
nor la solucidn’ on un disolvonto inerto con ol £in do go-

perar ol sdlido. Pucdo u’cilizarso tambidn m md-kodo quo

S implica 19, pro-pulgorizac:wn ‘mocdnica do por lo monos wn

10,

15,

20.

25,

compuwosto dc magnosio con o sin otro compuosto motélico.

Entro los proforidos ostos compuostos do magno-

- sio so oncuontran los dihnluros do magnosio, haluros arilow-

xflicos y ariléxidos, y compuostos doblos do dstos con
almnipio, s;Llioong,, otec. Mas conerctemonte son MgClz,
MgBrz, UgI,, MgP,, MgCl(OCGHS), (OC6H5)2, MgCl(006H4—2-
-CH3)s (006 4-2-CH )2, (MgCl ) [Al(OR) 3-n y' y -
(MgClz)x[s:L(OR) cl 4-m];v' BEn ostas fémmulas R os un grupo
hidrocarbénico tal como wn grupo alquilico o arflico, y.
los g,rupos mo n R son iguales o distintos, y O ‘ §

0 ( - 4, y"x"o"y" gon nfmoros positivos. So proficron
ospocialmonto ol Mg012 ¥y sus complojos o.compucstos do—
blog,

Los compuostos do titanio apropiados y utili-
zados pare la formacidn dol compuosto do titanio compléjo :
881idg -(A) son los compuostos do titanio totravalontos
do la fdrmuléx Ti(OR) gx4_g on dondo R os wn grupo hidro-
carbdnioo, do proforoncia w grupo alquilico contoniondo
do 1 g 6 4tomos do carbono, X o8 é'bomo do haldgono, y
0 = g = 4. Ejemplos do compuostos do titanio son totra-

haluros do titanio telos como TiCl,, TiBr, o Til,; tri-
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haluros do alcoxititanio tal como Ti(0033)013, Ti(002H5)613;
74(0 n~C 4H9)Gl3, Ti(002H5)Br3 y Ti(0 iso~C 4H9)Br ;
dihaluros do alcoxititanio tal como Ti(OGH3)2012,
Ti(002H5)2012, (0 -n-O4H9)2012, y Ti(ocan5)233r; monohea~
luros do trialcoxititanio tal como Ti(OCH3) 3(}1,
mi(oczns)301, 7i(0 n~C 439) 3,01 y Ti(002H5)3Br; ¥ totra-
alooxititanio tal como Ti(OCHB) T Ti(oczﬂs) L ¥ 74.(0 n~C 4}19) 2
Entro §stos so profioron los totrahaluros do titanio y es—
pocialmonto so profiorc ol totracloruro do titanio,

Existon varios cjomplos para hacor rga.ccionar
ol compuosto do magnosio (o magnosio mot&lico), ol domador
do clootronos y ol compuosto do titanio, para la proparacién
dol compononto catalftico complojo de titanio (A) y los
ojomplos tipicos so describen a continuacidn
[1] Método quo implica hacor roaccionar 6l compuosto,
do magnosio con ol donmador do oloctronos y lusgo hacor
roaccionar la mozecla roaccional con ol compwesto do 'l:ita-
nio;
(I-a) Método [I] eon la copulvorizacidn dol com-=

T v J

pucsto de magnesio y ol donador 4o oloectroncs: .
El donadoxr do elcctroncs adicionado en ol mom;n"-"'
to do la copulvorizacidn no precisa ostar en ostado libr'deg
¥ puodo ilallarso prosonto on forme do un aducto con ol 'ébm-‘é
puosto do magnosio., En 6l momonto de la copulvorizacidn

puodon ostar prosontes conjuntamontc ingredicnies edicio-

‘nalos, quc pusdon ostar incluidos on ol compononto de Hi-

tanio complejo (A),,por ojemplo, ol diluyonte inorto orgh-
nico o inorgénieco antos citado, un agonto do halogonacidn
tal como un compuosto do silicons halogonado, un compucsto
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do ?ilicona tal como polisiloxmno y wn compuwosto do alumi-
nio, gormenio o ostafio o una parto dol compuosto de titanio.
0 bion ol donador do olocotronos pusde ostar prosento on for—
me do wn aducto (compuosto complojo) oon dicho oompuosto.
Te cantidad dol donador do olootronos utilizada os, do pro-
foroncia, do alrododor do 0,005 a alrododor do 10 molos,
mas‘profqrentomcnto do elrododor do 0,01 a glrododor do 1

mol, por mol del compwosto de magnesio.
Ia copulverigzacidn puodo llovarse a eabo utili-~

zando dispositivos corriontes talos como un molino do bolas
gliratorio, un molino do bolas vibratorio y un molino de
impacto. Cuando so utiliza ol molino do bolas giratorio
Y so acomodan on wn ¢ilindro do molino do bolas 100 bolas
do acoro inoxidablo (SUS 32) con wun didmotro do 15 mm, cu~
yo ¢ilindro tiono wma capacidad do 800 cc y wn didmotro
interno de 100 mm y os do accrominoxidable (SUS '3'2) ¥ so
introducen on dsto dc 20 a 40 g do los matorialos que han -
do tratarso, 0s aconscjablo lq.evar a oabo la pulvorizacion
duranto por lo menog 24 ﬂoras, do proforoncia por lo monos
48 horas a wma volocidad dc giro do 125 rpm. Ia tomporatu—
ra dol tratamionto do pulvorizacidn ostd comprendida, por "
1o gcneral; ontro la temporatura dol ambientd y alrodedor ‘
do 1000C.
EL produoto copulverizado puodo hacorsc roaccio-
nar tambidn con @l compuosto do titanio oon mo‘dios do co~
pulvorizagién. Sin ombargo, so profiorc suspondor ol pro-
ducto copulvorizado en por lo mdnos’alrodddor do 0,05 mol,
do proforoncia entre alrododor do 0,1 a alrododor do 50
molos, por mol dol compuosto do magnosio, do wn compudsto
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do titanio liguido con o sin wn disolvonto inorto en suw—
soncla do copulvorizacidén. Io tomporatura do la roaccidn
osté comprondida ontro la tomporature dol ambionto y alro-
dodor do 200%C, y ol tiompo do roaccién ostéd comprondido
entre 5 minutos y alrodedor do 5 homé, Iz rcaccidn pusde
llovarso a cabo, ovidontomente, bajo condioionos que no
sean las gamas espocificadas. Dospués do la roaoo:u.d'n 80
fil'l:ra on ca.lionto la mozelea roacciona.l a tompora-bum olo~-

- vada, 0 goa, por ojomplo, do alrododor do 60 @ 150°C para
aislar ol producto gue luogo =so lava bien ocon un disolvon-

to inorte antos do wihilizarsc on la polimorizacidn.

(I~b) MEtodo [I] sin la copulverizacidn dol com—
puosto do magnesio y ol donador do olocetrones:

Leg, cantidad del donador do elogtronos ut:l:.za.da
esté comprondida, do proforencia, entro alredodor do 0, 91
Vg alrodqur do 10 molos, mas prefo;pgtcmonte ontro alrod;;-
dor de 0,05 y alrododor dc 6 molos,‘ por mol d_e]_. oompuos’f‘c;_‘
do magnosio: La reaccidn se dosarro'lla suficiontomonto &
wa tomperatura do roaccidn comprondida ontre la ‘tompora~
fura dol ambionto y alrededor de 200°C duranto 5 minu'l:os .
g alrododor do 5 horas. Dospuds do la roaccidn so :t’il't:ra -
0 ovapora la mozclae roacclonal, y so lava con un disolvon-.-,
to inorto para aislar ol producio. Ia roaccién dol prodiics
‘t;o roaccional con.ol compuosto do titanio puodo llovarso .
a cabo on la misma forma quo so ha doscrito on (Iia).

(I~c) MStodo quo compronde hacor reacclonar ol
producto do roaccién ontro ol compuosto do magnosio y ol
donedor do olecctroncs con wn oon;_puo'bo clogido ontre los

compucstos organocaluminicos, compuc‘stos do silicona y com=
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puostos do ostafio, y hacor roaccionar lucgo 6l producto
rosultento, adicionalmonto, con ol compucsto do titanios
Esto método os une rocalizacién espooial dol mé-
todo (I~b). Por lo goncrel los complojos qpt&niéps con ol
mé+to do (I-é.) tionon propiodados suporioros, poro algunos
do los complojos obtonidos con ol método (I-b) tionon pro-
plodados inforioros a las obionidas con ol método (I-a).
Las propiodados do ostos complojos pucdon mojorarsc de foirw
ma muy ofcctiva llovendo a cabo ol método (I-e) on dondo
ol compuosto organoaluminico, ol compuosto do giliecona o

" ol compucsto do ostafio so haoo roacelonar antes do la

roadc_icfr_l' con ol compuosto do titanio,

- Bjomplos do los compudstos organoaltmini&)'s quo
pucdon utilizarsc on esto md-l:odo son trmlq,uil-almin:ios,
hidruros de dialqunl—alummio, haluros do dialqu:ll—alumi—
nio, sosqu:maluros de dialquﬂ-elummlo, dihaluros do al-
quil-aluminio, ‘alodxidos o fondxitos do dialquil-gluminio,
haluros o :fomxnhalums do alquil-agluminio~glecoxily y sus
mozclas. Entro éstos so profioro on ospocial los haluros
do dialquil-aluminio, los sosquihalurgs .do alqu:il—élumi-
nio, los diﬁaluros de alquil=gluminio, y sus mozclas.
Ejomplps ospoc:tl:‘icos.do dstos ineluyon trio-bil-'a:_l.imiﬁio ,
triisobutil-gluninio, hidruro do diotil-aluminio, hidruro
do dibutil-gluminio, c;l.orur'o do diotil-aluminio, bromuro
do diisobutil-gluminio, sogquiolomro do ot'il;-alumj.nio
otéxido do dlotilealuminio, cloruro do otil-gluminio-oto-
xilo, dicloruro do otil-aluminio y dicloruro do butil-glu~
minio,

Los compuostos do silicona o ostaﬁo; por ajomplo
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los compucstos halogonados do silicona o ostafio o compuos-
t0s orgénicos, son compuestos que contiocnon, po:'r 1o monos,
un haldgono o grupo.hidrocarbdn_j.qo onlazado diroctamonto
a s:llicong. o ostafio, y puodon céntonor, adicionalmonto,
hidrd’goﬁo, w grupo alcoxflico, wn grupo fonoxflico o gi-
milaros. Ejomplos ospocificos incluyon totrehaluros do si-
1ieoha, tct;aalquﬂ-siliéor'ias, alquil=haluros de silicona,
alquilhidruros do silicona, totrahelurds do osta.ﬁo; alqui-
haluros do ostefio, y haluros do hidruro do ostafio. Entro
dstos so profioro ol totracloruro a0 gilicona y el totra-
cloruro do ostafio.

La rcaccién dol producto roasccional roéul'pan'bo

ontre ol compuosto do magnosio y el donador dec oloéfi'ones

con ol compuosto orgemoaluminico, compuwostoe do silicona o
compucsto do ostafio pusdo llovarsc a cabo on wn disolvdnto
iﬁor'}:o. Esto compuosto so utiliza on wna cgntidad;-'oombron-
dida, do prgforoncia, ontro alrododor do 0,1 a alrodoc.lor
de 20 molog, mas profqrontémon’cé ontro alrododor do 0,5 y'
alrodedor do 10 moles, por mol del compussto do magnesio.
Ié. rcaceién so llove a cabo, do proforoncia, a una.itompo-
ratura comprondida entre la tomperaturé. dol ambiontc y al-
rododor do 100°C dwrantc wn tiompe comprondido entro 5 mi-
nutos y 5 horas. ' '
_Dospu6s do la rogccidn la mogcla roacc_ionaI'L 80 .
lava bion, proforontomentc, con wn disolvonto: inerto, y
luego so haco rcaccionar con 6l compuesto do titanio. Ia
roaccifn do osto producto roacciomal con ol compwosto de
titenio pusdo llovarso a cabo do conformidad con ol método

dosorito on (I-a).



O

10.

15,

20.

25.

=19 =

(11] M&todo qué compronds hacor roaccioner simulté-
noamonto ol compussto do magnosio, ol donador de oloetro-
nes y ol compuosto do titanio.
[111] Método quo comprondor hacor rosceionar ol produce
%o do roaceidn entro ol compussto d<;, titenio y ol donador
do oloctronos con ol compuosto do magnogio,

Las roaqg;ibnos'do los métodos [II] y [III]
so 1lovan a cabo, é.o proforcneia, modianto copulvorizacidn.
Ias condiciones do la pulvorizacidn y las proporciones do
los matoriales brutos son igusles o las oxpuostas on ol mé-
todo [I]. En ostos métodos, sin ombargo, no so prefioro

‘utiligar wna gran cantidad dol compucsto do titenio. Ia
" eantidad del compuosto do titanio os, do proforoncia, do

alrododor do 0,01 a alrododor do 1 mol por mol dol compuos-

to dc megnosio. ,
Ios métodos entoriorcs son métodos +tipicvs y son

posiblos muchas modificacionos tal como S0 oxpono g conti-

nuacidn.
(1) M&todo [I] on dondo ol donador do .olactyonos

ostd prosontc cuando &0 haco roacclonar ol compuosto. do ti~

tanio,
(2) Un método on dondo ol diluyonto orgénico o

inorgdnico y ol compuosto do gilicona, aluminio, gormanio

o ostafio ostdn prosontes dwranto la roscoidn; wn método

on dondo ostos compuostos actuan ontro las roaccionos; wn
método on dondo ostos compuostos actuan dospuds do la roac~
cidn. Un ojomplo tipico do los métodos os ol método (I-c).
Egtos roactivos puodon utilizarso on puntos dosoados do los

nétodos antorioros.
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(2-a) M8todo on dondc un agento halogonante tal
como SiCl 4 actla sobro ol compuosto obtonido con los mbtow

"dos [1], [II] y [IIX].

(3) Mtodo on dondo ol compuosto do titanio acw
tda dos o mas voecos:

(3-a) Bl método on donde ol comfiuosto do titanio
j ol donador do olcotronos so hacon rcaccionar con ol pro—
ducto dc roaccidn obtonide por modie do cuaslquiora do los
métodos [I] a [IIT].

(3—’b) El método on dondo ol compuosto do tita.nio;
ol compuosto orga.noallminico ¥y ol donador do oloctronos so
hacon roacocionar con ol producto do roaccidn do cualguiora
do ostos mbtodos [I] a [III], . ’

So puodon llovar a cabo una soric do mod:’é‘j.oaeio—
nes glterando ol ordon do adicﬂn do los agontos do }r;oae-
¢i6n, o llovando a cabo una pluralidad do roacoionds’™o uti-
lizga.ndo agentos do roé.ccid’n adicionales. m cualquiora do
ostos métodos os dosoablo que ol haldgono’, ti‘hanio“:}f:}ﬁag—
nosio on oZ!. complojo (4), la proporcidn dol donado% “a0
oloctronos, ol 4roa-suporficial dol complojo (4) y'ol ;os-
poctro a los rayos X dol catalizador so oncuontron'dehj;ro
do la gama anterior o on las condiocionos antoriomon‘to. in-
dicadas.

Ejomplos dol donaddr do olectronos pars incluirsoe
dosoablamonto on ol compononte-catalitico .-(A) son los ds—~
to;'os, &toros, cotonas, m_ninas torciarias, haluros do 4ci~
do, y anhidridos do &cido, que no conticnon hidrdgono ac—
tivo. So profiqron ospecialmonto los Satoros y étorca do

 deido orgénico y mas proforidos son los 4storos do doido
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carboxflico aromdtico y Storcs contoniondo alguilo. Ejom=
‘plos t1picos do éstoros do deido’ carboxilico ai-émdtico-apm-
piados mciu.von Sstoros do alquilo inforior tal como &sto~
ros do alquilo inforior do dcido bonzoico 'y storos do alw
5. quilo inferior do decido alcoxi-bonzolco. Ia oxprosién min-
for:'Lor'.' slgnifica la pososidn do 1 a 4 Atomos do onrbono.
So profioron ospocialmonto los quo ticnon 1 o 2 4tomos do
carbono, Ios &torcs contoniondo alquilo apropiados son los
quo contionon do 4 a 20 dtomos do carbono tal como &tor '
10, diisoamflico y étor dibutilico.

EL compuosto organomotdlico (B) tiocno wm grupo
hidrocar'bdn;lco onlazado dirzctamonto al mo-.bal ¢ incluyo,
por ojomplo, compuostos do alquil-aluminio, alcd’x:idps do
alguil-aluinio,..hidruros do alquil-gluminio, haluros do

15. alquil~aluminio, gzines dialquflicos y magnosios dié:;ﬁuﬂi-
cos., Entro 8stos so profioren los compucstos organﬁalmmi-
cos. Ejemplos ospocificos do compuostos organoaluminicos
son aluminios trialquilicos o trialguonilicos tal como
ML(GpH,) 3y A1(CHg) 3y AL(C3H7)3s A1(0Hg)y ¥ AL(C1pp5) s

20. compuostos do alquil-aluminio quo ticnon wna ostructura
tal quo muchos dtomos do aluminio, so conoctan a través
do &tomos do oxfgono o nitrégono, tal como (02H5)2A10rl(02H5)2;
(cg) AlOAl(C4H9)2, Yy ((32H5)2 All:TAIr(CzHS)z 0 (C4H9)2A1H;

06H5 )

25. haluros do dialquil-aluminio tal como ((32115)2 A1c1,

(CpH5) ML 0 (CyHg),41015 ¥ elcdxidos o fonéxidos do dial-
quil-gluminio tal como (02H5)2A1(002H5) y (czns)zm(ocsns).
Do dstos son mas proforidos los trialquil-eluminios.

Do proforoncia ol compussto organomotdlico (B)
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se utiliza junto con un donador de clcotrones (C); por ojomw
plo los ojomplificados antoriormonto con rospocto al comim-
nonto cotalitico (4)., Sobre todo so utiliza, do proforon-
cia, junto con un dstor do dcido orgdnico, ospocialmonto

5. un 6stor do 4eido carboxflico aromdtico contoniondo do 8 &
18'é.'l:omos do carbono tal como motil-'-bon_zo ato, otil~bonzoa-
0, motil-p-to?.uato, oti_'l.-p_g-'bolua‘bo, motil-p-anisato y
otil-p-anisato, Un dstor do 4eido carboxflico orgdnico do
ostc tipo sirvo para mantencr ol rcndimionto do wun polim_e-

10. 7o altamonto ostorcorrogular a un olovado nivol aﬁﬁ cuando
la polimorizacidn so 1llovo a cabo on prosoncia do hidrdgo-
no. . ' ’: . ‘

El componontc catalftico- complojo do t:.tapio (1),
ol compuosto organomotdlico (B) y ol donador de o:].é%::bmnos

15, (C), do proforcncia ol £eido earboxilico orgénico;':;j;_:mdon
mozelarse on cualquior orden doscado. Ia cantidad :a,pi"bpia.-
da A6l 4stor do deido carboxflico o’rg,épico libro noe os su~
porior a 1 mol, do preoforencia ontro 0,01 y 0,5 moX; por
dtomo Go motal dol compuosto organomotdlico. E ;i,}

20, Do conformidad con ol procedimionto do esto :ine
vonto las alfa~olofinas quo contionon por 1o monos- 3 Jé;l'bo-'
mos de carbono so polimorizsn o copolimerizen on prosoncia
do wn catalizador quo compronde (4) ol compononto ca'bal;l‘.ti—
co complojo do titanig’“sdlido constituido osoncialmonto

.25. por magnosio, titanio, haldgono y un donador dc oloctro~
nos y (B) ol compuosto organomotdlico do un motal do los
grupos I g III do la tabla poriddica con o sin (C) ol dona~ .
dor do oloctroncs.

La tomporatura do polimorizacién on la primors
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ctapa no os suporior a alrededor do 509 C. Sin embargo, con
mires a le oliminaciéh dol calor do polimorizacidn o la ve-
loclidad do polimerizacidn, no so profioro une tomporatura
excesivamonto baje. Normalmonte la tcmporatura os superior
a la dol ambionto. Ia cantidad do wna alfa~0lofina polimo-
rizede on la primera otepa os do fior lo monos do 100 mili-
molos aproximsdamonto, do' proforcncia por lo menos 1000
milimolos aproximademonto, por milimol do 4&tomo do tita.n.’g.o
on ol componente catslitico complojo do titanio (A). N§
oxistd ningln limito guperior particular para la caentidad
do la alfa-olofina polimorizada. La volocidad do la polimo-
rizacién aumenta con ol gumento do la cantidad do la alfa~
olefina poliperizada on la primora otapa, poro .fobgg_ando
ciorto punto, la volocidad do polimorizacidn tiondo a dis-
minuir nuovamon-bo. Do agul quo la cantidad do la ;.:l}g;-ole-
fina quo ha do polimorizarsc on la primora otapa nd' os su-
porior a aproximadamonto 6l 30% on poso dol producto f£inal

P T SR

obtonido on la sogunda ctapa.
BEn la primora otapa do la polimorizacﬁn“éo“m-

fiore quo osté prosonto un agento controlador dcl Hom=s mo-
locular, do proforoncia hidrdgono. Ia captidad do ﬁidr}fgono
alimontada ostd comprondida oentro wmos 0,5 y unos 40 molos,
ospocialmonto wos 4 a unos 20 molos, baéa.do» on la alfa-
~olofina. |

Dospuds do 1a primora otapa do polimorizacidn
so olova la tomporatura y la sogunda otapa do polimoriza-
¢ién so llova a cabo @ wna tomporatura quo os'supo;-igr a
la tomporatura do la primora otapa do polimorizacién, do
proforoncia 10%C suporior a la tomporatura do la primora
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octapa do polimor.:i.zacidn, mas proforeniemonto entre alrodo-

dor_ do 50 y 90%C, ospocialmonto comprondida, do proforon-

cla, ontro elrodecdor do 60 y 80°C, Cuando la tomporatura

aumonta robaesando alrododor do 902C, ticndo a disminuir la
5¢_ activi@ad catalitica, la donsidad do masa y la rolacidn

do un polimoro osteroorroguiar formado,

Asimismo on la polimerizacidn do sogunda otapa
ol poso molecular dol polfmoro 80 ajusta, do proforoncia,
con hidrdgono.

10, No oxisto lzimitacidn'particular sobrg la prosidn
do polimorizacidn. Sin ombargo, do proforoncis, la prosidn
do la primora otapa do la polimorizacidn ostéd comprondida
entro la prosién atmosférica y alrododor do 30 kg/&ﬁz Y.
la prosidn do polimorigacidn on la sogunda otapa c;é'l;d com-

15. prondida ontro la prosién atmosférica y alrododor 9& 50-
kg/cm®.

Lag alfa—glofinas pro'fo:g-idas son las alfa-—olg-
finas quo contionon, por lo monos, 3 4tomos do cacbotio
tal oomo propilono, l-bwbono, y 4-motil-l-pontono Jg pow

20.  limorizacidn pucdo sor homopolimorizecidn y copolimorizacidn.
En calided do comondmoro puodo utilizarsc haste oL.10f on
molos de otilono. Tambidn puoden utilizarse on celided do
comondmoros los dionosg. _

En la copolimoriza,cidp..,’gonvoneional dol propilono

25.  con otilono la donsidad do masa del polimoro tionde a do-
crocor bruscamonto con c;L aumonto dol cgntonido do otilono
on un procoso dé una otapa. Sin ombargo, ol procodimionto

do dos otapas do osto, invonto haco pesiblo ofrccor un po-

lfmoro con wms clovada donsidad de masa. Asimismo, on la
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homopolimorizacidn; so obtiono wne mojora on la donsidad
do masa y la rolacidn do w polimero osrtorro'g.ular formado,
¥ wn notablo aumonto so obsorva on ol rondimionto do poli-
moro por wunidad pondoral dcl catalizador por wnidad do
“tiompo. No puodo atribuirso wna razén clara al rosultado
inosporado dol aumonto do la actividad catalitica, poro
S0 prosumo que 0llo os wma caractoristica ‘nica dol catali-
zador utilizado en osto invonto.
Ios ojomplos quo siguon ilustran ol prosonto in-
vonto con mayor dota.‘lie. .
EIEMEIO 1.
oparecidn dol catalizador (compononto A
Clorure do z_nagzosio anhidro quc; S0 oncuog-!:;-a. on
ol comoreio (20 g), 6,0 co do bonzoats do otilo y 3,0 co
G0 totracloruro do silicona so cargd bajo amd'sfoz;z_;: do ni=
trégono on wn oilindro do molino do bolas (SUS 32)“’&5&00-
ro inoxidablo con wma capacidad intorna do 800 ce y un 4id-
motro intcrno de 100 mm y conteniondo 100 bolas do’”a“cféi‘o

"inoxidablo (SUS 32) con wn difmotro do 15 mm acomodadss on
"8sto y so pusioron on contacto ontro si a 125 rpm Qurahto

~
v
-

48 horas. .
Bl producto sdlido obtonido con ol tratamionto so

suspend:‘fd on 150 cc do totracloruro do titanio., So rocogid
lg matoria sdélida medianto filtracidn y so lavd con hoxano
purificado hasta que no so dejl:ootd totracloruro do titanio
libro on ol liqgido de lavado, para ofrcecr ol compononto
(A) quo contuvo, on .é.'-bomos,.ol 1,6% on poso dc titahio,
6,40% on poso do eloro, y 8,9% on peso do bongoato do
otilo.
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Polimorizacidn
Une autoclavo con un volumon dlsponiblo do 2

litros so cargd con.l,(.) litro de korosono, 1,8 milimolos
do tridtil—g.lminio, 0,6 milimol do bongzoato do otilo y-
@,1 milimol, celculado como Atomo do titamio, dol componon—
to catalftico A antoriormonte oxpucsto. So adiciond: hidrd-""
gono (250 cc) y miontras so. alimontaba propileonc so’ mantuve
ol sistoma a 40°C y 4 kg/om2 do prosidn duran’ﬁg 16 minu~’
$0s. Do 0stoc modo so0 polimorigd alrodod(;r de 40 g do pro-
pilono. Imogo, duranto ol curso do vnos 20 minutos, so olo-
vé la tomporaturs do osto sistoma hasta 602C y sc alimentd
continuamente propileno y se polimorizd durentc 20 hores

.-e-l-

2 8,0 kg/om® do prosidn. So rooogld la matoris sdl:.da no-
dianto filtracidén, so lavd con hoxano ¥y so socd, :I.“opquo aid,
486 g do polipropilono on :ﬁ'orma do wn polwvo bla.nco. El po-
lipropilono pulverulonto mostrd un residw do oxtraecidn
on n-hoptano hirvionto dol 96, 4"/5,nuna. donsidad do masa do
0,42 g/cc, y un [’72,] do 2,9. Por otra parto, 1a"qoncon-
tracidn do la faso liquida did 14,3 g do mn polim&ré,}so-
lublo.
EJEMPIOS 2 v 3 ) R

S0 polimorizdé propileno utilizando ol mismo cata~
lizador y proocodimionto do polimorizacién dol ejomplo 1, a
oxcopein do quo la centidad do propilono polimerigzado on
lg primora otapa so modificd tal como S0 eéxpono on la Ta-
bla 1. Ios rosultados so oxponon tambidn on la Tabla 1.
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‘ Manle 1

20.

jome| Cantidad [Tiompo do | Cantidad [Rosfduo{cantidaal[ 72,] Dongidad
f?.o - |de propi[polimeri- | do poli-lon n« |de poli-p * ¥ do a
lono ali zacidn on | moros fijhoptanojmero so- (g/cc
monteda |la primo- | nelmonto hirviog_ luble ,
rg otapa_ | obtohida|to
‘|primora |(minutos) (2) (%)
ata;
(=
2 10 3 474 95,2 12,5 2,7 0,42
3 125 40 536 95,6 14,7 2,9 0,43
EJEMFIO 4.,
So polimorizé propilono utilizando ol mismo ca~
talizador y procodimionto de polimorizmacidn dol ogomplo 1
a oxcopeidn do quo la polimorizacidn on la sogundo, otapa.
Se go 1levé a cabo a 70°C y la eantidad do hidrdgono e;.&:i.cio-
nade 86 modifiéd pare sor do 150 cc. So obtuvicron 523 g
de polipropileno on forma de un polve quo mostrd wn-rosi~
dvo do oxtraccién on n~hoptano hirviento del 95,8%, wma
densidad do masa do 0,38 g/co, y w [F) ] do 2,6, "
10. La concontracidn do la fase liguida 4id 1753 g
do un polimoro solublo. maa
:EJEMPIOS GOMPARATIVOS ly2 ‘.
So polimorizé propilono duranto 2 horas y media
a 60° C, y 7020, rospoctivamontc, utilizendo ol mismo pro-
15. codimionto catalitico y do polimorizacién gquo on ol ojom-

plo 1; a exoepeidn do quo so omitid la primora otapa. Ie
cantidad do hidrdgono adicionada so modificd on 150 oo
cuando la tomporatura aleanzd T02C, Ios rosulitados so ox-
ponon on la Tabla 2 junto con los rosultedos dol ojomplo

1.
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Tabla 2

lcompax:
{tivo 2

Bjoemplo lTompcratura
do polimo-

rizacidn
(g)

Jono on
polvo

(g)

Folipropi-

Rosiduwo de
oxtraccidn
on n=hop-
tano hipe
vio?to

(%)

Polimoro
solublo

(g)

Donsidad
do masa

(g/cc)

(9,1

1
2

60
10

412
422

92,2
91,3

Ejomplo 1]

486

96,4

16,3
17,4

0,37
0,. 33

2,6
2:6

14,3

0,42

2,9

. 5..-

10.

15.

‘20.

8,

Los rosultedos mwstran quo cuwando so6 eféctﬁd

la primers otapa so obtuve un aumonto aparontc de la donsi-

dad do maga y estorcorrogularidad en comperacidn con ol

caso dondo so omito la primors otapa o, inosporadaﬁ&ﬂto,

la cantidad dol polimoro formedo por unidad pondoral dol

catalizador aumontd notablomonto.

to dol tratamionto do la primora otapa.

EJEMPLO COMPARATIVO 3.

Bgto o8 w ofoctd’ Gvidon-

e e

.

k4

u“g"

Bsto ojomplo ilustra la polimorizacidn dc-prime-—

ra otapa ofcctuada con wn cataligador dol tipo do ‘t:;iclo—

ruro do titanio convoncional,
Polimorizacidn .
Una autoclavo con un volumen disponiblo do 2
litros so cargd con 1,0 litro do ];orosono, 6,0 milimoloes

do ocloruro do dictil-gluminic y 2,0 nilimoles do -bricloru-:
ro de titenio (calidad AA). So adiciond hidrdgono. (400 ce)
¥ so polimerizd alrododor do 27 g do propilono. mientras

so alimentaba propilono duranto 20 minutos a 402C y 4 kg/c::m2

do prosidn.

-

-

v

-
"

w5 2t

Iuogo, duranto 61l curso do 20 minuios, so 0lovd
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: " hera otapajon polvo|en n-hopta | (g) (g/cc)
- _ (g) |no hirvien
N . . ' - tQ ‘_% . - .
I To 452 '97, 52,0 0,37 . 29
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la tomporatura dol sistoma heste 70°C y so a.?.:lmen'bé' conti~
nuamonto propilono y se polimorizé aurantc 4,0 hores a 7,0
kg/em? do prosién,

Con finos comparativos la polimorizacién se llovd
a oabo a 70°C duranto 4 horas y 40 minutos sin ofoctuar la
primora otapa do polimorizacidn. Ios rosuliados so oxponen

on la Tabla 3.
Tabla 3 -

clusién | Polipro~{ Rosiduo do | Polfmoro| Donsidad [? ]
6o la pri {pilono {oxtraccidn | solublo | doc masa

Iog rosultados muostran quo sc obsorvd mﬁ ;igoro

. ofceto 4o la primora otapa de wolimorizacidn sobro un au~

monto on le donsidad do masa y ostorcorrogularidad, Sin

Pt T

ombargo, ol ofceto fuo bastanto menmor quo ol ofceto eobro

ol catalizador dol tipo do totracloruro do ti'l;anio‘ S0DOY-
tado y so aprocia quo ol efocto do la primora otap; no 80
aprocla sustanciglmonto ocon ol ecatalizador oonvonci;}iél.
Una oomparacidn do la Tabla 2 con la Tabla 3 muos+—a Suo
ol omploo dol procedimioniv do dos otapas oxhibo wn ofoc-

to 6nioo sobro- 01 ¢ oatalmador quo contiono wn componeonto

| catalitico do titanio,

EJEMELIO _ 5,

Bsto ojomplo ilustra ol ofocto do la prmgﬁa
‘w .f‘ﬂt. \‘m '{rr-ﬁ
otapa i1 poLMamzacMn sobra 1a copolinohizadidh ok

REEY IR MY

ok gaer
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do propileno y otileno on prosoncia dol catalizador mos—
trado on la Tabla 1, '
Polimorizooidn

Una auto c]..avo con un volumon d:l.sponi‘blo do 2 li-
trog so ocargd oon 1,0 litro do korosono, 1,8 milimolos do
triot?l—a_ltm:lnio, 0,42 nilimol do otil-:‘ponzoato ¥y 0;1 mi-
limol, calculado como 4tomo do titanio; dol componontoc ca-
talitico A oblonido on el ejemplo 1. So adlciond’ hidrdgo-
no (150 cec) y so polimerizé alrododor do 15 g do propilo-
no miontras quo sc alimontaba propileno a 40°C y 2 kg/om
do prosidn dwranto 10 minutos.

Iuogo, on ol curso do 20 minutos, so olovd la
tonporature dol sistoms a 60°C, ¥ so alimontd - con‘;:i.;l;za-
monto propilono gascoso contoniondo 5,7% on molos do oti-
lono, y so polimorizé durantc 2 horss a 5,0 kg/mn do pro-
gidn. et

Con finos comperativos so alimonté do forma con-
tInus propilono gascoso contoniondo 5,9 molos % dd'u;al;’:ilqno
¥ ‘so polimorizé a 60°C duranto 2 horas y modis i ﬁ'ova.r
a cabo la polimerizacién do primora otapa g 40°C. *wgi

Ios rosultados so oxponon-on la Tabla 4.‘-JJ§
Iagbla 4

|miclusién do|Copolimoro| Polimorol Donsidad do | [7 ]
1g primora |on pelvo |solublo |mesa (g/ce)

() - (g) : .
299 57 0,27' 2,7

482 58 0,34 2,6
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Tos rosultados muostran qus la rolacidn dol-pold-
moro soiublo fronto 2l eopolimero en polvo fuo monor y que
la donsidad do mase dol polimoro os suporior on ol caso do
ofcctuarse le primers otaps quo on ol caso on quo.so omito
la primora otepa. Hl ofoeto fuo suporior quo on ol caso do
homopolimorizacidn.

Prop_gagid’n' dol’ compononto cajﬂh Itico 4

._89‘suspendi£5 gloruro do magnosio z_a,nhiarido dol
comoreio (041 mol) on 0,3 litro de korosono, ¥y so ad:}cio-—
né g la’ suspo;xsi&n yela tompora:‘cmga dol ambionto 0,4 mol
do otanol y 0,1 mol do bonzoato do'otilo. Inogo so adicio=-
né a la tomporatura dol ambionto 0,3 mol do clorurc-de
diotil~aluminio y so agitd la mozela duranto 1 hora..qSo

rocogid 1la porcidén sélida dol produocto, so lavé stzéfiéion-

tomontc eon korosono, so suspondif on 0,3 litro douna S0~
lucién do korosono conteniondo 30 ec do totraclorure do ti-
tanio y so hizo roaccionar a 80°C duranto 2 horas."ﬁc":spués
4o la roaccidn so sopard ol liquido sobronadantoc méd;.;.nto
docantacidn y so lavd a fondo la porcidn gdlida ooh" oro—~
sono frosco. El sélido ‘rosultanto contuvo, sobro bass atb=
mica, 423 mg do titanio, 582 mg do cloro y 132 mg dc bon-

zoato do otilo,

Polimorizacidn
Una autoclave con un volumon disponible do 2

litros so cargd con 1, O‘Iitro do korosono, 1,6 milimolos
dg trictil-a:!.izminio y 0,5 milimol do otﬂ-bongoato; y
0,07 milimol, ealculado como &tomo do titanio, dol compo-
nonto catalftico A proparado antoriormento., So adiciond
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hidrdgonb (250 c¢) y so polimorizd alrododor'd.oaB g do pro=-
pilono miontras so alimontebg propileno a 40°C y 4 kg/om2
de prosidn, duranto 10 minutos.. _ ‘

Luogo, on ol curso do 20 minutos, so olové la

5. tomporatura dol sistoma do polimorizacidn hasta 60%°C, y so

alim?ntd do forma continua propilono y so polimerizé duran~
40 2,0 horas a 7,0 I:g/cm2 do prosidn.

Con f£inos oompa;rfativos 80 1lovd a cabo la antow=

rior polimorizacidn on una otepa a 602C durantc 25 horas

10, sin la primora otapa do polimorizacidn a 40°C.
Ios rosultados so oxponon en la Tabla 5.
Tabla 5 R
Mnclusidn | P°olipros | Rosidwo de Polfmoro| Donsidad l[@ ]
do la pri | pilono onl oxtraccidn |golublo | do masa -}«
15. ora ota~ | polvo en n-hopta| (g) (g/ce) i
Fa () no hirvion ,
to (%) | : 2~
Si (invon | 525 96,2 23,3 0,38 2,7
cidn) i
o (compa, ' L ' :
ativo) 382 92,0 16,7 0,32 l.~ 2245
205 .o
‘BIEMFIO 7.
Proparacidn del componontc cateldtico 4 ‘*:,.Jf
So suspondioron 10 gremos del catalizador obto-
nido 'loon ol método do proparacidn do catalizador dol ojoms-
plo 1 en 150 cc do koroseno, 'y con agitacidn so sdiciona-~.
25. ron sucosivaemonto, a Intérvalos do una hora, 3,4 milimolos

do triotil-aluminio, 13,6 milimolos do otil~bonzoato y
374 milimoloes do totraclorurc ‘do titanio. Dospuds do la
roaceidn so r&;oogi& la poroidn ‘8611da d.ol. producto modian—
to filtracidn, so lavd a fondo con n-hoxzno pwrificado y
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50 sec& y 10 -quo did‘- un ‘compononta catalﬁ:ioo A aquo oon-bonie.,
eomo é‘l:omos. 2,2% on poso do titanio, 60,0% on’ poso do clo-
10, ¥ 10,8% on poso do etil-bonzoato. .

Polimorizacidn
Se ropitid la polimorizacidn dol ojomplo 6 g ox-

5 .
'copc:wn do que so edicionaron 2,0 milimolos do trio-bil—alu—
minio, 1,8 milimolos do bonzoato do otilo y 0,20 milimol,
calculado como #tomo do titanio, dol compononto cataliti-
co A,

10. Con finos comparativos la anterior polimer:lza—
cidn so 1llové a cabo do igual modo quo on ol ojomplo 6, &
oxcopcidn do quo so omitid Z!.a primora otapa y ol tiompo do
polimorizacién so varié a 2,5 horas, : |

Ios rosultados 80 oxponon on la Tabla 6. v

15, _Tabla 6 i
Meclusidn | Folipropi~ |Rosfduw do|Folimoro |Donsidad [@i
o la pri |lono on pol|oxtraccidn|solublo [do masa {.
mora ota~ |vo (g) on n=hopta| (g) g/oc)
of:) r.é.g hiﬁ'vn.on. . ﬁ.-}

20, 51 537 97,0 | 27,7 [ 0,44 =] 3,0

No 364 92,8 11,4 0,38 -+| 2,9
EJEMELO _ 8.
Proparagidn dol compononte catalitico A
5 . 8 cargs cloruro do megnosio anhidro dol comor-

clo (20 g), 5,3 £ do n=butil=bonzoato y 2,3 g do p=crosol
on un molino do bolas do acoro imoxidable (SUS 32) con

un didmotro intcrmo do 100 mm y wma capacidad intornma do

0,8 litro o incluyondo 2,8 kg do bolas do acoro inoxidablo
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(8US 32) con wn didmotro do 15 m en atmdsfora do nitrdgono
¥ so copulvorizd duranto 24 horas con wna acoloracidén do ime
pacto do 7G. El producto copulverizedo. rosultento (10 g)
so suspondié on 100 cc do totracloruro do titanio, y dospﬁds
do olovar la tomporaturs doc la susponsi6n hasta 1002 0; 86
agitd durantc 2 horas. Inogo so rocogid ol sélido medianto
filtracidén on calionto, so lavcfr con korosono y hoxeno, y SO
soed 1o quo dié wn compononto catalitico s_d’i!.ido"contoniondo
titenio quo contuvo 2,8% on poso do titanio, 61,6%'on peso
do cloro y 20,0% on poso dc magnosio.
Polimorizacidn

El intorior do una autoclave do 2 litros sc purgd
con propilono y luogo s0 cargd ocon 750 cc do ho:ﬁano}"jivaspro-
visto totalmonte do oxfeono y humodad, 3,75 milimolos’ go ’
triisobutil-aluminio, 1,25 milimolos do otil-p-tolito; ¥

38 mg del compononto catelitico sélido proparado eﬁ:;',l.s—“ ;fo&ma. .

gntos oxpuosta. So agité duranto 5 minutos a 352C y so poli-
morizaron alrododor dc 10 g do propilono on la primsi’afvéta-
pe. Iuogo so calonté ol sistoma do polimorizaoid;n haste 55%C
duranto ol curso do aelrodedor do 5 minutos y so al:.mgz;td
continuamonte wn propilono gasooso contoniondo 6,2 molop %
do otilono y so polimorizé duranto 2,0 horas a 2,5 k:g/c;n2
do prosién. Ios rosultades so oxponon on la Tabla 7.
EJEMPLO 9. :
&opa raoidn do un compononito catalltico - (A ).

Un matraz purgado con nitrdgono so oargd con 50
ce do tolusno y 12 cc do totracloruro do silicona y 80 inge
+ild on la mozela a 10°C, duranto ol curso do 2 horas, 50
ce do wna solucién do Gter butflico .normal oontoniond& 0,05
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mol de qloruro do n-butil-magnosio. Dospuds de la adicidn
so olevd la tomporatura de la mozela basta 60°C y so agitd
a ogta temporaturs durantc 2 horas. ‘S0 rocogid la matoria

‘'8dlide modianto filtracidn, so ldvé a fondo con hoxano y
80 socd. EL sdlido on polvo so suspondis on 50 cc do koro-—

sono y so adiciond 1,1 g do otil-o~toluato y 0,8 g do

otil~ciclohoxancarboxilato. So agitd la mozela a 802C du~-
ranto 2 horas. So soperd ol sobrcnadanto modianto docantas-
cidn y so prosiguid la docantacidn utilizando disolvonto ;

"frosgco hasta quo so cfoctud ol lavado comploto. So adicio-

né totraeloruro do titanio (100 ec) a 30 oc do la suspon—
sidn contoniondo un 8dlido. So calontd la mozela a 110°C
¥ luogo s6 agité duranto 2 horas. So sopard ol sobrenadan-
%o modianto docantecidn ¥y so adicionaron otros 100 c;c do
totracloruro de titanio. So agitdé la mozela a 1302 (;duran-

. %o 2 horas ¥y so recogid la matoria sélida modianto filtra-

cidn on caliontc. So lavé complotamonto con korosono y ho-
xamo calionte y so sgcd para ofrceor un compononto“é‘a".:j;ali-
tico (4) quo contuvo, como &tomos, 1,5% on poso do 7‘bi-ﬂénio;
68,0% on poso do cloro y 22,0% on poso do ma@osio.'""ﬁ':-

Polimorizacidn T
So polimorizé un propilono gasooso contoniondo

otilono bajo las mismas condicionos quo on ol ojomplo 8,
a oxcopeidn do quo so utili’gd tri-n~hoxil~gluminio on lu=-
gar do triisobutil~-gluminio, so utilizd otil-p-anisato on
lugar do otil-p-toluato y so utilizé 67 mg dol compononto
catalitico sflido proparado como so ha oxpudsto antorior—
monto. Ios rosultados so oxponon on la Tabla 7.
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EJEMPLO 10,
Proparacidn do wn compononte catplitico (A)

So cargd wn roactor ccn 50 cc do wna gsolueidn
do butil-dtor contoniondo 0,05 mol do eloruro do n~butll-
-magnosio on wna atmfsfora do nitrdgono y se ingtild 0,05
mol do 2,6-dimotil-fonol. So calontd la mezcla hasta T70%C
¥ so agitd duranto 2 horas. So sopard ol étor butﬂico mo-
dianto docantacidn y so adicionaron 50 cc do korosono pu-
rificado. Adomds so adicionaron 0;61 mol do otil-p-anise-

" %o, So calonts la mozela a 8020 y so agitd durento 2 horas

& osta tomporatura. So rccoglf la poreidn. sélida modiento
filtracidn, so lavd ‘oon hoxano purificado y so sood bajo

"prosidn roducida. E;l producto rosultanto so suspondgd on

100 cc do totracloruro do tltenio y con agitacidn 80 hizo
roaccionar durante 2 horas a 1002C. So sopard ol sobrona-
dento modianto docantacidn, y so adicionaron 100 cé: e to-
tracloruro do titanio. So agité la mozcla duranto 2 horas
a 1002C y so recog:.d la porcidn sdélida modianto fiteracidn
en calionto, Ia poreidn sdlide se lavd complotamentv :;;;”on
hoxano purificado y so socd bajo presidn reducida para‘ ob-
tonor un compononto catalitico sdlido contoniondo titanio
quo contuvo 2,9% on poso do titanio, 59,0% on posodo clo-
ro y 19,0% on poso do magnosio.
Polimerigacidn

S0 cargd wma autoclavo do 2 litros con ;750 ce
do hoxano dosprovisto do oxfigeno y do humedad. Al ticmpo
quo s0 hacia pasar propilono gasooso contoniondo 7; 39% on
molos do otilono so cargaron 3,75 milimolos do wn compuos=— _
to organoeluminico con wna composicién modia E't:a; gu(om)o;l,.
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1;25 nilimolos do motil-p-toluato y .37 mg dol compononto
catalitico sdlido proparado como so ha oxpuosto gnterior-
monto. So 50116 la eutoclavo ¥y S0 :ln'brodujoroﬁ 0,2N1 do H,.
So agitd ol contonido a 35°C durantc 5 minutos para poli-
morizar 12 g dol propilono gascoso. El andlisis mostrd quo
ol polfmoro asi formado on la primora otapa contonfa 2,1%
on molos do otileno. El sigtoma do polimorizascién so ca-
lontd luogo hasta 602C duranto ol curso do wwos 7 minutos.
So alimentd continuamento wn propilono gascoso contgniondo
7,39% on molos do otilomo y so polimorizd duranto 2,0 horas
a una prosidn total de 2;5 kg/cmz.

Ios rcsultados so oxponon on la Tabla 7.

EJEMPLO 11,

Proparaoidn dé un componento catelftico A

So' sintotizd Mg(0 ), modiento la roacoidn do
Mg(OCH3)2 dol comorcio con fonol., Un ¢ilindro do molimno
dg bolas do acoro inoxidablo con una capacidad intorna do
0,8 litro y wn didmotro intorno de 100 mm e :Incluycs116.i5 2,8
kg do bolas do acoro inoxidablo (SUS 32) con m diémo-bro
do 15 mm so cargs con 0,2 mol do Mg(0 )2 y 0,033 mol
do n~o¢til-bonzoato on atmdsfora dc nitrdgono y so copul-
vorigd.durantc 24 horas oon una ascoloracidn do impacto “do
76. El producto sdlido rosultanto so suspondid en 200 cc do
totracloruro do titanio y so agitd la susponsid’ﬁ rosultanto
a 1002C durentc 2 horms. Iuego so rocogid la porcidn sdli-
da modiantoe fﬂtracidl; on calionto, so lavd por ocomploto
Sam hoxano,. y 80 8006, 1o qué ai¢ wn. compononto catalitico
_sdlidc}- contoniondo titanio “qus ‘contenda 2,8% on poso de ti-

-.ha“:dio"-;'---ao,o% on pogo do cloro y 81,0% on poso do magfiéé“io.
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Polimorizacidn

_ Un propilono gmscoso contoniendo otilono se poli-
morizd bajo las mismas condiciones del ojomplo 10 a excdp—
eidn do quo so utilizaron 37 mg dol compononto catalitico
sd’lidq contoniondo titanio proparado como so ha expuwsto
antos,. g0 utilizaron 3,75 milimolos dol compuesto organoa=-
lunfnico con wne composicidn modia Etz;g“mo;l on lugar
dol compuosto Etz’gAl(OEt)o;l, ¥ la cantidad del propilono
£390090 polimorizada on la primora otapa fuo do 15 g. Ios
rosultados so oxponon on la Tabla 7. .
EJEMFIO 12,
Polimorizacidn , _

En we gutoclave dc 2 litros so cargaron 3:',"75
uilimolos do clorure diotil-sluminio, 3,75 milimoloy do
cloruro do n-butil-magnesio sintotizado on korosono,-l,25
nilimoles do motll~p-toluato y 37 mg dol componen‘té-_ é:éta;—-
1ftico sélido contoniondo titenio yA proparado on ol ojemplo
11, on ol orden oxpuosto y 0;1 a'}nndsfora do propilonz.. Se
corrd la autoclavo y ;so cargé 0,2 N1 do H,. Con laﬁag;i.ta— :
cifn dol contonido a 35°C duranto 5 minutos so polimorizd
on la primora otapa 9 g dol propilono gasoogo. EL si.gtgma
do polimorizacidn se calontd a 60°C duranto ol ourso d; 5
minutos. So alimqn'l:d’ do forms continua un propilono gasco-
80 oontopiondo 6458 molos % do otilono y so poliniorizd a
60°C y 2,5 kg'/(:m2 do progidn dvurantc 2 horas. Ioe rosul-
tados so oxponon on la Tabla 7.



Tabla 7

Ejomplo Copolimoro Iblimoro  Densidad Indico do

on polvo solublo do masa sufion
(@) (9) (g/ccg(
8 98,7, 7.9 0,29 14.6
9 96,4 7,9 0,30 24.%
10 175,0 13,9 0,39 16,2
11 141,8 15,3 0,30 14,9
12 128,9 9,6 0,30 5.5
REIVINDICACIONES

Doscrito ol objeto dol prosontc invento,, so do-
claran nuevas y do propia invoncion las siguientes roivin-
dioaoionos, con prioridad do la solicitud Saponosa M
104.312/76 dol 2 do Soptiombro do 1976.

1,- Un procodimionto para la preparaciéon do po-
limeros o copolimoros alfa-olofinicos, modianto la poli-
morizaoion o copolimerizacién do alfa-olofinas cor;t(?)r;ion-
do, por lo monos, 3 atomos do carbono a la tomporatura dol
ambiento o una tomporatura suporior bajo una prosiga com
prendida ontro alrododor do 1 y 100 lcg/cr™ on prosonoia
do un catalizador constituido por (A) un compononto cata-
litico complojo do titanio silido formado osoncialmonto
por magnesio, titanio, halégeno y un donador do olootro-
nos y (B) un oompuosto organometalico do un motal do los
grupos | a Ill do la tabla periddica, caracterizado on
quo la polimerizacion o copolimorizacién so llova a cabo

on dos otapas:
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(a) una primora otapa on donde por lo monos alro-
dodor de 100 milimolos, por milimol do aomo do titanio,
do una alfa-olofina so poUmorizan o copolimorizan a una
tomporatura inforior a alrododor do 50-C)para formar un
polimoro o copolimoro cuya cantidad no os superior a alro-
dodor ol 30% on poso basado on ol producto final obtonido
on la sogunda otapa, Yy

(b) una sogunda otapa on dondo ol producto final
so forma a una tomporatura suporior quo la tomporatura do
la primora otapa y comprendida ontro alrododor do 5070 y
alrododor de 90-C.

2. - Brocodimionto, do conformidad con la reivin-
dicacion 1, caracterizado porque la polimerizacion o copo-
limorizacién so lleva a cabo on la presencia adicional de
un donador do olootronos (C).

3. - Brocodimionto, do conformidad con la reivin-
dicacion 1, caracterizado porquo la rolacién molar hal6ge-
no/titanio dol componente (A) del catalizador quo partici-
po on la reaccién oxeodo do aproximadamente 4, y cuando
ol componente (A) so lava con hoxano a la tomporatura *dol
ambionto no so sopara sustancialmonto do 6sto ol titanio.

4. - Brocodimionto, do conformidad con la reivin-
dicacion 1, caracterizado porquo la rolacién molar magno-
sio/titanio on ol citado compononto catalitico do polimo-
rizacion os por lo monos do alrododor 3*

5. - Brocodimionto, do conformidad con la reivin-
dicacion 1, caracterizado porguo asimismo, un dicho com
pononto catalitico la rolacién molar donador do

oloctronos/titanio dol oompononto (R) estd oomprondida
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antro alrododor do 0,2 y alrododor do 6.

6. - Procodimionto, do conformidad con la
dicacién 1, caraotorizado porque so selecciona como donador
do electrones en el compononto catalitico para la roaliza-
cion del proceso un miembro elegido del grupo constituido
por cotonas conteniendo do 3 a 15 atomos de carbono, aldo-
hido oontcniendo do 2 a 15 atomos de carbono, astoros do
doido organico contoniondo da 2 a 18 atomos do carbono, ha-
luros do acido contoniondo do 2 a 15 atomos do carbono, ate-
ros contoniondo do 2 a 20 4tomos do carbono, amidas do aci-

do, aminas y nitrilos.
7. - Procedimiento, do conformidad con la

dicacién 2, caracterizado porque mas particularmento el do-
nador do electrones (0) os un aster do acido organico con-
teniendo de 2 a 18 atomos do carbono.

8. - Procedimiento, do conformidad con la reivin-
dicacion 1, caractorizado porque para su roalizacién so pro-
fiero en calidad do oomponento (B) en ol compononto cata-
litico un compuesto organoaluminioo. -

9.- Procodimionto, do conformidad con la reivin-
dicacién 1, caracterizado porque on su roalizaoién-la tem-
peratura aquo so verifica la sogunda otapa os por lo moncs
do alrododor 10”0 suporior a la tomporatura do la primera

etapa y osta comprendida entro alrededor do 60-Cy alrcdo-

dor do 8090.

10.- Un Procodimionto para la proparacion do
polimeros o copolimeros alfa-olofinicos.

Sogdn so doscribo y reivindica on la prosonto

memoria descriptiva quo consta do 42 paginas foliadas y

reivin-

reivin-
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escritas a maquina por ana sola do sus caras*
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