" MINISTERIC DE INDUSTRIA Y ENERGIA

. NUMERO !
Registro de la Propiedad Industrial ES % 493,237 Al
] FECHA DE PRESENTACION
Concedido el Reglstro de giowsrdo 11-9-1978:
con los datos que figuran en la pre=

sente descripeldn ¥ Segtn &l 88fs

tenido de la MeniQrin adjunid. !5. F Eﬂ- 19?9

ESPARA PATENTE DF INVENCION -
@FMORIDAD‘.l : . ) —
@nuuzno @ FECHA o @ PAlS
77/27700 12-9-1977 o A

Francia

@ncm\ BR PUBLICIOAD

CI.MIHOACION INTERRACIONAL

CosF

@l’mrzwr: DE LA QUE ES DIVISIONARIA

@ﬂWLO DE LA INVENCION

EIENRIRY

"PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE POI:IOLEFINAS "FABRICADAS A
gé’%ﬁc%ﬁlm DE LA MEZCLA REACCIONANTE PROGEDEN‘I.‘E DE LA POLIME-

@ SOLICITANTE (8)

SOLVAY & CIE

(8.77/26)

COMICILIO DEL SOLICITANTE

33, rue du Prince Albert, B-1050 Bruselas, Bélgica °

. @mvzwron(u) . )
Hervé Cuypers y Paul Baekelmans

@3 miTuLan s

@ REPRESENTANTE

DON ALBERTO DE ELZABURU MARQUEZ

(P.~69.760)

Jga
UNE A-4  MOD, 3108 UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA



P- 69 0760

10

15

20

25

30
- 16098

lreaccidn procedente de la polimerizacidn. .

metdlicos, conocidos por el experto en le téenica con el

leibn, antes indispensable, consistente en depurar los poll

meros dbtenldos de residuos cataliticos que contienen, a

les como polietileno de alta densidad y polipropileno iso-

-{ res superactivos sigue siendo deseable desactiver los caba-

1

Hoja nGm.

- Ie presente invencién se refiere a un procedimien
+$0 para geparar poliolefinas, fabricadas por polimerizacidn
& baja presidn con intervencidn de catelizadores tales como
aquellos que comprenden un compuesto de metal de trensicidn

¥y un activador organometélico, a partir de la mezcla de 235*

Es sgbido que las alfe-olefinas se pueden polime-
rizer, por ejemplo, en presencia de catalizedores & base de|

compuestos de metales de transicidén y de compuestos orgavo-|

nombre de catalizedores Ziegler.
Se dispone ghora de catalizadores de tal género, -
llamadog superactivos, cuye actividad catalitica es sufi—fl'

cientemente elevada para que se pueda eliminar la opera- ,;‘

raiz de la febricacién de poliolefinas a baja presibn ta-

téﬂtic Oe

Sin embargo, cuando se emplean estos catalizado-

lizadores que gquedan en presencia del mondmero gue no ha
reaccionado, tras la etapa de polimérizacién propiemente
dicha. En efecto, si no se realiza esta desactivacidn, se
produce una post-polimerizacibn en las instalaciones situg
das aguas gbajo del recinto de polimerizacidn.

Como este tipo de polimerizacidn se efectua £ene-
ralmente 2 una presién superior a la presidn a#mosferica,
y la mezcla de reaccidén que procede de la polimerizacidn

se samete luego, con la mayor frecuencia, a una disminu-

+ el
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 minueidn de presién, se formem alli polimeros de peso mole

Hoja nam. 2

Leibn de presién para facilitar la recuperacidn del monéme-
r0 que no ha reaccionado, le post-polimerizaeciém en el cur-
80 de esta dismimcidn de presidn es una fuente de serios

inconvenientes.
En efecto, las condiciones fisicoquimicas reinap

tes en el curso de esta dismimcidn de presién son difersn |
tes de las reinantes en el recinto de polimerizacidn. En
particular, la temperatura, Presién y concentracién de 1os |
constituyentes del medio son diferentes: esto dmplica 1a1;vp
formacién de polimeros que no tiemen, en absoluto, las mig |
mes caracteristicas que el polimero fabricado, y se obser- |
van desde entonces heterogeneidades de composicién, de piéfi
piedades y de aspecto de le superficie de este dltimo. :1'\

Bl problema es particularmente critico en el ca~-
50, muy frecuente, de procedimientos de polimerizacién que |
hagan iﬁtervenir a un sgente de regulacidn del peso molecu
ler medio del polimero (siendo el hidrdgeno el més frecuen
temente utilizado pare este fin) y un catalizador sensible
8 la accidn de este agente de regulacifén.

En efecto, en esas condiciones, por ser la pre-
sibén de la zona de dismimucibn de presidén inferior a ls
del recinto de polimerizacién, la proporeidén entre las con
centraciones de hidrdgeno y del monémero residual es més
pequefia en esta zona que en el recinto de polimerizacidn.

Si no se impide le post-polimerizecién en la zons de dis-

cular mucho mds elevado que el peso molecular medio del po
limero fabricado.
Ia presencia de estos polimeros de muy alto peso

molecular hace al polimero inadecuade para le fabricacidn
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| do liquido. En efecto, se forman en esas condiciones una

Hoja nGm. 3

| de productos tales como pélieulas o fibras.

Con el fin de evitar los ;nconvenientes antés
mencionados, ya se ha propuesto el impedir la post~polime
rizacibn en las instalaciones situadas aguas abajo'del re-
cinto de polimerizacidn, por adicidén de irhibidores de ﬁb&t:
limerizacién a la mezcla de reaccién procedente de la polid-
merizacidn, y que contiene el catalizador y el mondmero un
no ha reasccionado. _ o

asi es como se he propuesto ye la adieidn de ag;é;
como agente de desactivacidn liguido a esta mezcla, en par-
ticular en la zona de disminucién de la presion antes menf
cionada. Este técnica, sin embargo, no es satisfactoria -

cuendo el medio orgénico contiene un diluyente hidrocarbong

fase orgénica_y una fase acuosa diferenciadas, 10 que hace';
dificil 1a recuperacidn correcta del polimero por los me-
dios fisicos tradicionales de separacidn, tales como cen—
trifugacién. Ademds, cuando los catalizadores wbilizados
comprenden haluros de metales de transicidn, esta adicidn
de sgua provoca su hidrélisis con liberacidén de haluros
écidos corrosivos. Se ha intentado neutralizar estos halu
ros fcidos ubilizando como agente de desactivecidn no agua,
sino una solucidn acuose de un compuesto alealino, lo més
frecuentemente sosa; sin embargo, cuando el catalizador
utilizado comprende un compuesto organometélico de un me-
tal anfbtero (1o mis a memudo un compussto de organoalumi-
nio) 1z presencia del compuesto alealino hace subir el pH |
del medio; e implica la precipitacidén de hidréxido de me-
tal anfétero (aluminio), teniendo como consecuencia la for

macibén de incrustaciones en las instalaciones y la ﬁresen—
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1 lcia de una fase sélida, conjunteamente con las fases organi
ca y acuose antes mencionadas, 1o que complica aﬁn méé la
recuperacién del polimero.

Se podria intentar evitar la presencia de dos fa
ses 1iquidas diferenciadas, no pasando del valor de solubidl
5 | 1ided del egua en el diluyente hidrocarbonado, o haciendd |-
usgo de vapor de agua. En esas condiciones, sin embargo,
no se consigue evitar una corrosiém importante, que se ma |
nifiesta sobre todo en las instalaciones de recuperacién;i‘
del diluyente hidrocerbonado y del monémero residusl. |
10 Otros egentes de desactivacidn liquiﬁoa, tradi- -ﬂ
cionalmente utilizados para la depuracién de poliolefinaéi:~
en cuanto a residuos cataliticos, tales como los alcoholég;‘
dicetonas, 6xidos de alcohileno, stc, no pueden convenir, |
tampoco, cusndo la actividad del catalizador utilizedo es
15 | tal que'pérmite eviter justemente este depuraciém. Bn efec
to, la necesidad de recupersar estos ageﬁtes reduce & la na
de la economis conseguida gracias al empleo de este tipo

de catalizador.

Por Wltimo, se ha intentato evitar los inconve-~
20 | pientes unidos a la ubilizacibn de agentes de desactiva-
¢ién liquidos, sustituyéndolos por agentes gaseosos. Sin
embargo, con los agentes de desactivacidn gaseosos conoci~
dos no se he registrado ningﬁp resultado verdaderamente sa
tisfactorio,. _
2 Asi, la introducciém de oxigeno en la mezcla de
resccidn procedente de la polimerizacidén presenta riesgos,
respecto & mezclas explosives o inflamables que esta Ulti-
ma puede crear con el mondmero residusl o con el diluyente
30 | hidrocarbonado ligquido. Bl amoniaco conﬁiere.una colora;

16098
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~ mo hexavalente, depositado sobre un soporte tal como aldmi

Hoja num, 5

| ¢idén indeseable al polimero final. E1 hemibxido de nitrége
no se debe utilizar en cantidades muy importantes pars im-
pedir eficazmente la post-polimerizacidn. Por dltimo, el

diéxido de carbono se debe emplear, igualmente, en canti-
tivemente elevada bajo présién, implica dificultades tec-

cuando esta dltima se practica por destilacién bajo pre- -
sidn.

Le presente invencidn se refiere, por tan’sc;, 2
un procédimiento pare seperar poliolefinas de la mezcla de
reaceibn procedente de la'polimerizaciép, gegun é_l cual se
afiade monéxido de carbono & la mezcla de reaccidn.

El procedimiento segin la invencidn es .aplicable

vencibn de un catalizador susceptible de ser envenenado
por el mondxido de carbono. Este catalizador puede ser,

por ¢jemplo, un compuesto de cromo tal como dxido de ero-

ne. E1l procedimiento segin la invencidn es particularmente
conveniente, sin embargo, para separar las poliolefinss

:Eabricé.das con :i.ntervencién de catalizadorss que compren= |
den un compuesto de metal de transicidén y un compuesto or
ganometélico, y mis particularmente un compuesto halozeng

do de metal de transicibn y un compuesto de orgenoaluminid

que no presente ya los inconvenientes mencionados antes, jf'

no implica ningdn otro.

dades muy importantes para detener eficazmente la polimei—i-',;?

rizacidn. Ademés, su temperatura de solidificacidnm, rela.-}i:_:‘
| nolégicas tales como taponamientos en el curso de la recw=|"

perecidén del monémero gue no ha reaccionado, en perticular .

Le solicitante ha hallado ahora un procedimien“q;)'. |

e cualduier olefine polimerigeda a baja presidn, con inter|.

-«
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Hoja n6m, 6

—5e hen registrado resultados muy buenos en el cas¢ de cata
lizadores que comprenden compuestos clorados de titanio.

Las poliolefinas que se pusden seperar segin la
invencibén se obtienen, en general, a partir de alfa-olefi |
nas cuya molécula contiene de 2 a 18, y de preferencia d{:f
2 a 6, &tomos de carbono, tales como etileno, propileno}~~\
n=buteno-l, n=-penteno~l, los metilbutenos-l, n-hexeno~l y
los 3- y 4-metilpentenos-l. EL procedimiento seghn la iz~ |
vencidn es particularmente interesente en el caso de las.?|:
poliolefinas cristalines, tales como el polietileno de q;i-
ta densidad y los polimeros isotéoticos de propileno, butg|".
no-1 y 4-metilpenteno-l. Bstas poliolefinas pueden ser tap|
to homopolimeros como copolimeros obtenidos por copolimeri
zaclén de las olefinas antes mencionadas entre ellas, asi-
como con diolefinas que comprenden de 4 a 18 &tomos de car
bono. De preferencia, las diolefinas utilizadas en los
copolimeros son diolefinas alifdéticas no conjugadas tales
como hexadieno-l,4, diolefinas monociclicas no conjugadas
tales como 4-vinileiclohexeno, diolefinas aliciclicas que
tienen un puente endociclico, tales como diciclopentadie-
no, metilen—- y etilen-norborneno, y diolefinas glifédticas
conjugadas tales como butedieno o isoprenoc.

Ias poliolefinas a las que se eplice la inven-
cién se pueden fabricar seglin cualguier procedimiento co-
nocido: por polimerizacién en solucibén o en suspensibn en
un diluyente hidrocaerbonado inerte, 0 en masa en uno o va
rios de los mondmeros mantenidos en estado liguido, o tem
bién por polimerizecidn en fase gaseosa.

Guando la polimerizacidén se efectis en fase ga-

seoge -ge utilizan ventajosamente reactores en los que la
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|_mase de reaccidn esté fluidizada por una corriente gaseosa

 clas. Igualmente, el diluyente puede ser ventajosamente el

Hoja niumn. 7

de mondmero. Cuando la polimerizacidn se efectia en suqug
gidn en los monémeros liguidos, o en el seno de un dilu=
yente liguido hidrocarbonado inerte, se prefiere trabajar
en un reactor que estéd constituldo por uno o varios recig,f
t0s cerrados, provistos de medios de agitacién y de dispg |-
sitivos para la evacuacibn de las calorias. Los resactores
pueden ser del tipo tubular o de cuba. También se puedqf'}
tratar de reactorss tubuleres en ciclo cerrado, en los qéé:
la circulacién del medio liguido esta aseguradae por una _;'
bombe axial. En el caso de varios recintos cerrados, o8~
tos dltimos se pueden disponer en paralelo o conectar aﬁlkl
serie. Estos recintos estdn provistos de conductos para;‘j
introduceidn de los constituyentes del medio de polimeri;;f;
zacidn, y pare toma del efluente. La polimerizacidn se ﬁﬁgl'
de efectuar de memera combtinua o discontinua. Cuéndo 88
hace uso de un diluyente liquido hidrocarbonado inerte,
ests ltimo se elige generalmente entre los hidrocarburos
aliféticos o cicloalifdticos tales como 5utano, pentano,

hexano, heptano, ciclohexano, metileiclohexano o sus mez

propio mondmero & polimerizar, mantenido en estado liqui-
do, por ejemplo propileno liguido. Ia temperatura y la preg
sifn de polimerizacidn se eligen en funcidén del o de los
nonémeros a polimerizar, y del tipo de polimerizacién ele
gido. Se eligen igualmente entre 20 y 2002C y entre la
presidén atmosférica y 50 atmésferas, respectivamente. En
el caso particular de la'polimerizaciSn de propileno en
suspensidn en un diluyente hidrocarbonado inerte, se eli

gen de preferencia, respectivamente, entre 50 y 80eC ¥y eg‘
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Hoja ntm, 8

sre 10 y 40 atmésferas, siendo la presién, por supuesto,
funcibn de la temperatura wtilizada. Por dltimo, la poli-
merizecidn se puede efectuar en presencia de otros aditi-~

vos, tales como agentes de regulacién del peso molecular,

R
-

como el hidrdgeno, por ejemplo.

de a la mezcla de reaccidn procedente de la polimerizacién.

£l estado fisico de esta mezcla en ol momento ds

merizacidn y de los tratamientos que se hagan experimentar
s esta mezcla tras la polimerizacidn. Lo més a memudo com~
prende una fase sdlida, constituide gensralmente por las
particules de poliolefina que conmtiene el catalizador, y
una fase liguida y/o gaseosa que comprende los otros cons-
tituyentes, y sobre todo el monbmero gue no ha reacclonado,
una cierta cantidad de la cual, sin embargo, puede estar
absorbida por (o adsorbida sobre) las particulas de polig
lefinas. Las particulas se pueden hallar en auapansiéh en
le fase liquida y/o geseosa, o estar simplemente en contag
t0 con ella, sin estar dispersadas en ella.

En ciertos casos particulares, la fase sbélida
puede tener formes distintas de la particula. Bste es el
caso, por ejemplo, cuando une solucidn de poliolefina se
somete & una dismimucidén brusca de presién bajo ciertas

condiciones de temperatura, presidn y concentracién, de

Esta mezcla contiens la poliolefins, el monémero que no ha.:

cién. Puede contener igualmente diluyente liguido hidrocar~|

RS

Segin la invencién, el mondxido de carbono se afial

reaccionado, y el catalizador utilizado para la polimeriza;‘?

¥

bonado inerte, asi como agente de regulacidn del peso mole—|-

cular. i

la adicidn de mondxido de carbono depende del tipo de pol;~='
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dis, a estos casos particulares.

de utilizar sustancialmente puro, o mezclado con otros cuen

Hoja nam. 9

lmanera que se solidifique la polioclefina en forma de fibri

llas. Ia invencidn es igualmente aplicable, mutatis mutan

Le a.diciéﬁ del mondxido de carbono a la mezcla de

9

reaccifn se puede hacer en cuslquier momento entre la poi'i“v-
merizacidn y el fin de la separacidn de las particulas de'.:::
poliolefinas de los otros constituyentes de la mezcla de
reaccidn, es decir, el momento en que la poliolefina de 1a
fase sélida ya no estéd en absoluto en comtacto con el mond.| -
mero presente en la fase liquida y/o gaseosg. Cuando la .|
mezela de resccidn se somete 2 una disminueidn de presiénﬂ,':”
el mondxido de carbono se afiade do preferencis el disminuir|-
la presién. Esta disminucién de presiln se puede efectuar:
en' una sola etapa 0 en varias stapas a presiones inte;'me—u_ _. __- -
dias decrecientes. Se le puede afiadir un suplemento de @i |
luyente hidrooarbonado l:'.quid‘o inerts, vapo:b de agua para
arrastre del monémero residual, 6 aditivos usuales de los
é_olimeros, t8les como estabilizadores, lubricantes, agenbes)
de refuerzo y_materias de carga.

¥

... Segin la invencidn, el mondéxido de carbono se pug

pos tales como un soporte sdlido, sobre el que se adsorbe
o en el que se absorbe el mondxido de carbono, o un gas, ded
preferencia inerte, con el que se mezcla, o un liguido en
el que se disuelve. Eventualmente, se le puede mezclar

rcon otro veneno conocido del catalizador. Para facilitar -
la dosificacién y el control de la cantidad de mondxido de |
carbono & introducir, se prefiere mezclarlo con un gas inei
te tal camo nitrdgeno, estando entonces la mezcla en esta-

do gaseoso bajo las condiciones en que se¢ afiade. Las pro-

L
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Hoja ntm. 10

relones respectivas de gas inerte y mondxido de carbono
son enalquiersa. ;I?;or razones de seguridad, se puede pre}pa—
rar , po;' ejemplo, una mezcla que contiene aproximadamente
de 5 & 20% en volumen de monbxido de carbono en el gas iner
te.
Ia centidad de mondxido de carbomo que hay que
afiadir a la mezcla de reaccidn depende, evidentemente, de
su poder para envenenar el catalizador utilizado; esta canl-:l
tidad puede ser determinada fécilmente por el experto em lo|:
técnica, habida cuenta del hecho de que es deseable detener].
completamente la polimerizacibn en el lepso de tiempo mds |-
corto posible. La introduceidén de uma cantidad superior de
la que s necesaria p'ara detener completamente la pélimerg_.:u
zacifn no presente incomveniemtes, sin embargo. En efecto, | .
una ventg;ja. muy importante de la invencién procede de que e
incluso la adicidn de una cantidad fuerte de mondxido de
carbono no confiere ninguna coloracidén indesesble el poli-
mero, y no complica en nada la separacién ulterior de este
agente del monfmero gque no ha reaccionado.
En el caso particular preferido de las poliolefi
nes febricadas con intervencién de catelizedores que com-
prenden un compuesto clorado de titanio, para detener com
pletamente la polimerizacidén es suficiente con efiadir, por
mol de compuesto de titanio, una cantidad de sproximadamen~
te 0,1 moles de mondxido de carbono. Con catalizadores su-
peractivos a base de tricloruros de titanio, tales como los
descritbs en la patente belge 780,758, presentada 6l ==
16.3.1972 & nombre de la solicitante, esta centidad correg
ponde aproximadamente a una concentracidén de 2 volimenes

por millén, en relacidén al monbémero.
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‘la invencibén son convenientes para todas las aplicaciones

Hoja num. 11
| Ia fase s6lida que comprende la poliolefina se
puede separar de la fase liguide mediante cuelquier técni—»
ca conveniente para esta operacidn, y por ejemplo por file

tracidn, centrifugacidn o decantecién. E1 propio polimero

“tuslmente aJS.n Presente, y pare secarlo, egtabilizarlo y

grapulaerlo. En cuanto al monémero, se puede recuperar y pu

que temer ningin problema de toxicidad o de perjuicio para
el ambiente. ‘

Como se ha mencionado antes, el procedimiento se-
gln le invencién permite eviter de manera simple ¥ elegsn~
te la post-polimerizacibén de las alfg-olefines en las ing-
talaciones situadas aguas abajo del recinto de polimeriza-
cibén, y los importantes inconvenientes que implica esta
post-polimerizacidn.

Ias poliolefinas sometidas sl procedimiento segin)

hebituales de estos productos, y sobre todo las mis seve-
ras en lo que se refiere a su homogeneidad, como la fabri
cacidn de peliculas y fibras.

Te invencién se ilustra por el ejemplo sigﬁien-—

te.

puede experimentar tratamientos usuales, entre otros pa;ra'

separarlo del diluyente hidrocarbonado 1iquido inerte evep |.

tilacibn a presién. En este caso, la utilizacién de mondxi-{

.5

rificar igualmente de manera conocida, por ejemplo por deg.|

do de carbono como agente de desactivacidn resulta rarticu ' .
larmente ventejosa, regpecto a la facilided con que se 1e‘_('- :
puede separar del medio. Ademds, respecto a las nuy pequg;_;
fias Vcan‘s:}.dad'es de egte agente que son necesarias pars ase- . i _:

| gurar la interrupcidén completa de la polimerizacién, no hay]



10

15

20

25

30
16098

Hoja n6tim. 12

-Ejemplo

Se polimeriza de manera continua, en un reaétor
completamente 1leno de liguido, provisto de dispositivos
de agitacibn y enfriamiento, propileno disuwelto en hexano
téenico, a una temperatura de 702C y bajo una presidn ae. |
40 kg/bma, en presencia de un sistema catalitico que comij:E
prende. particulas de un tricloruro de titanio superactivo
cuya preparacién estd descrita en el ejemplo 1 de la patéé,}
te belga 780.758, presentada el 16.3.1972 & nombre de la” - -
golicitante, y un alcochilaluminio clorado, e hidrégeno co-1.
mo agente modificador del peso moleculer. Ie. polimeriza- |-
cién se conduce de manera que se retira del reactor, por - I’
hora, una mezcla de reaccidn que comprende 5000 1 de hexg; '
no en 1los que estédn suspendidos 1000 kg de polipropileno , :f
esencialmente isotéetico. La productividad del sisteﬁa qg‘ ‘
telitico wtilizado es tal que el polipropileno contiene
aproximadamente 35 mg de titanio por kz. Este contenido
corresponde aproximadamente & 0,73 &tomos-gramo de titanio
introducidos por hora en el reactor. Por otra parte, la
concentracidén de hidrdgeno en el medio de polimerizaciém
se regulae de manera que se obitiene un polipropileno cuyo
indice de fluidez, representativo del peso molecular medio
y medido segin la norme ASTM D1238 bajo una carga de 2,16
kg a 23020, es de aproximademente 10 dg/10 min. Se obtig
ne asi un polipropilenc particulsrmente apto para la trang
formacién e pelicula, por utilizecidén en los métodos clé~
sicos de extrusidn.

Ia mezcle de reaccidn que sale del reactor de
polimerizacibn se somete & disminucidén de presidn en una

cuba 2 presidn de 5,5 kg/’cm2 abs. En la cuba de disminu-
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de una muestra de esta pelicula muestra que responde en

- nes & la muestra antes descrita revela la presencia de

Hoja ntim, 1'3

cibn de presidn se introducen 50 1 normeles por hora de -

una mezela de nitrdgeno y mondxido de earbono, que comtie

te superior & la cantidad necesaria para desactivar el ca-
talizador. En efecto, habida cuenta del contenido de catg-:.
lizador en ol medio orgénico, y de la eficacia del monéx'-i;:
do de carbono, se comprueba que bajo las condiciones antes
mencionades 16 1 normeles por hora de dicha mezela (o 59§ "
completamente la polimerizacibn.

Ie suspensidn que sale de la cuba de disminucidn

gran medida a las especificaciones mas exigentes defini-
das para este tipo de articulo.

A titulo de comparacidn, se repite la fabrica-
cidn del polipropileno antes identificado, con la unica
excepeidn de que no se introduce mezela de nitrbdgenoc Yy
monéxido de carbono en 1la cuba de disminucibn de presidn.

"Bl polimero recogido se estabiliza, gramils y
transforma en pelicula como se ha indicado antes.

El examen de une muestra de idénticas dimensio-

aproxiﬁxademente _1000 heterogeneidades, lo que, evidente-
.mente, hace & la pelicula de polipropileno de la gue pro-
cede esta muegtra totalmente inaceptable para las aplica~

ciones normales de este tipo de articulo.

ne 10% en volumen de este Wltimo. Esta cantidad es netamen

1,6 1 normales de GO/hora) son suficientes para detener - |

polimero fabricado. Este polimero, estabilizado vy -gramla;'-'

de presibn se trata luego de menera usual, para recoger ely -

do de manera conocida s 86 ha utilizado por extrusidn para .

fsbricar una pelicula de 200 micras de espesor. Un examen |
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B REIVINDICACICNES

Hoja nGm, 14’

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patepn |
te de Invencién en Bspafia, por VEINTE afios, son los que .50/
recogen en las reivindicaciones siguientes:

12 .~ Procedimiento para la separacidn de poliolgl.
finas, fabricadas a baja presidén, de la mezcla reacciona,ix; :‘
te procedente de la polimerizacidn, caracterizado porqueji“

se afiede mondxido de carbono a la mezcle de reaccidn.

anow g 4

28 .~ Procedimiento segin la reivindicacibn 1e,
carscterizado porque se realiza la polimerizacidn con ipot
tervencibén de un catelizador que comprende un compuesto d§ f
metal de transicidn y un compuesto organometdlico. *

© 3%.- Procedimiento segin la reivindicacién 28,
caracterizado porque se resliza la polimerizacidn en pre~
gsencia de un catalizador gque comprende un compuesto helo-
genado de metal de transicién y un compuesto de organoalu

minio.
48 .~ Procedimiento segin la reivindicecién 38,

caracterizado porque se realiza la polimerizescidn en pre-
gsencia de un catalizador que camprende un compuesto élong
do de titanio.

58 .~ Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 12 a 42, caracterizado porque se realiza lg
polimerizecibn en presemcia de un agente de regulacién del
peso molecular.

68 .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 52,

caracterizado porque el agente de regulgciénldel DPeso moe=
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|_lecular es hidrdgenoc.

78 .- Procedimiento segin cuzlquiera de las rei-

vindicaciones 12 a 68, caracterizedo porque se utiliza el |

| monéxido de carbono en mezcle con un gas inerte.

8¢ .- Procedimiento segin la reivindicacién 72, - |-
caracterizado porque se emplea nitrdgeno como gas inerte, |-
| 9¢ .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 48,
caracterizado porque se utilizan aproximadamente 0,1 moles|.
de monéxido de carhono por mol de compuesto clorado de ‘t;:i_.-‘-'
tanio. '

102 .~ Procedimiento segin cualquiera de las rei . A

vindicaciones 1% a 9%, caracterizado porque se afiade el

mondxido de carbono antes de que la poliolefina ya no es—
té en absoluto en contacto con el monémero que no ha rea_é '
cionadoe |

© 1le.- “PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE POLIO
rEFmAS s FABRICADAS A BAJA PRESION DE LA MEZCLA REACCIONAN |

| TE PROCEDENTE IE LA POLIMERIZACION®.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante
cede y con 1los fines que se han especificado. o
Esta Memorie consta de quince hojas eseritas a

méquina por una sola cara.

Medrid, SET.1978
P.A.
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