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" PROCELIBILNTG PRk LA SLARORACION DE COPULIRESGY ui JeBLEFL
e,

&y eonccide 03 alehornr 8l polinesn do ai#{im QU
86 obticns oo susponuifn on la yﬁ!mﬁaéuiﬂn do IIoylor,
apStunte 3o suspehaide oon ue alvohol, deepuds dg lo cusl o
sxtrae $a suspensddn con agua en Poran oxbauativg, yfma:m
e} palivare sepetads gel eperde disperaonte de las xosius d2
dicha egants maslente uno deotilacidn do vapor de agun (ooopd
rose ls oolicitusd do patonta glomone pebllonde y oxemdndids

o 1,020,335}

anper slun, osts proordinioecto proporcions resulitnces
gprouschables wnicenonta ttatindome dd huoopolifsersn do
walefinas, por elemils, polistileong y polipvopilonc, in cog
bio los coppliuezos del prupilerc con atrse teciefinas otig)
aan agiutinpcionos y dopoaicionsd an iog aparatos. Lot ghenns
del polimoro #e cglomsrsn boohbidn entrs of y Pormon porogodud,
de modo quo 6k tesnzporde <o mates particulas o6 vl oanoscohbyg
do o Incluon eewulta Soposible.

50 ho docgublerte (uo oa puadon ovitor sstos aolug
teos mpalokononicnios do los gronoa del copoliuesra, ol poco
alic o) trotemiente <o wopor du agun o8 llous 4 ¢olo o prosidn
zocucidn ¥ tapersturs min Dolo.
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€1 objeto del invente as par conaiguicents ol prow
cediniento menclonss 0 ls rsivindicacion 1. |

iLa obtencliin de los copolimsrus de 1eplelinas quo
hen de sex slaboredas, por sjamplo, copoliswson do propllsnc -
stilenc, copolimeros 08 propllono « butllenoy copaliusros de
prapllons - stileno « bitileno, tiene lugor por procedimiuntos
conogidos, on suspeneiln o an la Toos goaseoss, o

o caou G0 taner Jugex Ju obtancidn m&qwmu
saxns® por un progadisisnto sn soepensldn, so soplsan cooo
agankes disparsmiss prefarentenents hicvonesinmon ‘é‘uf&m
o ciclonlifiticon, puiisnde wonclionarss cono talew, por ojog
ey 83 pentono, 81 haxano, &l haptans, ol ciclichsikano y al
satilololohoxanagy Pusdun utilizsrss ssisfeme hidpocarburce
avesdticos coon 8l bewene 6 4l xiisd, o Llisn Sasbidn frac-
clones de bencine o de gusoil hidvogshades, cus hayan alde
itberndes culdadossnente de oxigenn, cuspuestos de amsfre y
oe humadsdi, Abors hisn, am pusds tesbajes tasbiidn en propllg
no Maulde.

Lo poliowrizacidn tiore luger en prssoncis de loa
cataiissdoxsn Zimglor-iiatta veuales, quo conniaten an un cof
pussto halogenacs de o wetal de teaneiclidn, por sjemplo,
TiClyy eventuolnonta an costinesido con ui Oxide o helogsnusc
de un elassnto del grupn principal, un compusato organaoatl
1ico, ¥y svantuslaonte ung ¢ WAKI0N SSRETEC-TAjUlMESR. LD
sbtencidn de un cowponente TiEl, wpsopdade el catallascos
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pusdt realizores, por sjouplo, o bion vertisndo totraclg
pupe 43 Litonko, $isuolto en un disoluvente imrm, an un
Rusctey mroplets, ¥ egregende wietileonocloruso de alie
winie o rospontivemonte etilonsguiclorurs do adundnic, ood
wiono Slounlits on un disclventa orgfaicn, o bien taciendo
confluls de tal modd de eslucidn de los rupebived, que

en cualguicr oonento ds la seoceidn sos la relscddn colex
antre ol compuaste de T3 { o partiz do TSCL) y &2

A30 E,H:0.01  Aguad o mayor quu 1. fel, pov Bjiploy ol
u6 ciousivon sonticudes aoleroents igusles ds T3, y de
#3AE, M) 2€3 on cantidodes fales o disolvontes inevtes
wue loo valtooncs Tinalos eman dgucles, o6 conelgud nediog |
%9 la sonflusncis <8 volusenos igualos do las doos solucig
nes en 1s unfdug On tiempo { eelonddn soles » 1 ), 1s oiteg
clifn provista dal contactn. fhuora Lisn, o puede procedes
tanbidn do mado qus lu solusdn do TiCl, soc aprogete do-
vificadanenta on foroo ods sfplde que le solucidn do) cop
puseto orgénice ¢u sluninio. ©n tol coso o8 la relscidn
aaler antye ol TiLl, y el :’tl{ﬂzi‘!sﬁ S63  durents la rescoidn
moyor qua 1 { compérese la solicitud de patanto aiecons
pubilfpads nt 1,495,629),

Fora complotor lo gocceidn oe dejo quo lo oerge
sige reaccienunds todavio ulterigenente dursnte unss cuentsa
tores o lo tospesaturs <0 obbuncidn. Co calalsmo wentojoso
sopator log cumponentos dol cotalizador gue contiaoun Tﬂ;.lz '
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durants 1 = 6 horae 3 un trotasiento tdraico & vno taporo~
tuza Us 40 a 1508 L,

Pars la slaborucidn es meacle lo susponsidn celiog
ta del polinurn, o uns temporstura e 40 8 TS y bojo sxclu-
3idn de aire y de humedsd, con un slcchol oldfético, cicloold
Tético o azomdtico, #n uns centided de U,8 a 5,0 }» wn paso
con pelacién 8l agants Slaparasnts, y se agita duraiite alg’n
tisapo, Alcohales sprupiados aon prafsrsnteccnta los qus ofry
ot una cierts salubliliced, tonto en ol egents disporsontas,
comc tasbidn an osge,. Lok ais apzoplodos son alcofwilos olifg
ticos sohovalaniss, sn sepaiisl lfsspropanol y oebutenl, Los
aicohules bivelwtes o du wlencios mée altae san manon opsg
pladas, debido o su tan scle pone slibilidad sn hidroourbue
rone Abors bien, si e trobojs o o teoporolwta corrgepon~
dientesante alts, B8 pusten oeplssr tecbidn sstos alcohales,
£1 tienpa Us agitado ssciende 3 0,5 hosts B hores, con prefg
foncio & 1 haots § havos,

Seguideosnty su extree la suspansldn con agus. £1
oglis pusdce SOt ogus potslles normal, PUSD 68 WEJOr GUE SOR Gous
desolintzede o dastilacde. La sumpansidn o8 sexcls con o) GQuS
a una Lesgaratute de 44 & SUSL, oon proforencla oe O0 B TeC,
measawm,mwmwmmusuaw
tos, y & saje toposar hesta Iw ssparcecicn de 1o foos. Sopul
domenis oo dosonia ls fuse gouoms, Late proceco so repite dos
& tree veces, ssRugdndond oAOR wax lo contidadg 4,1 o 1 veces
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mayor de agua con ralaocidn a la cantidad ds egenta dispersante,
Si la polimerizecidn se llavé a caho on la Tase
gaasuea o an propilens lfquide, se suspende el copolimero
en una mezcle da hidrocarburc con alcochel en una relscidn
antre hidrocarburo y alcehol de 1 8 10, con prefarencia de
3 a 5, ¥ s trata de lz manera descrita antariormant;c
Dospués de le extraccién con agua, ss sepaza el
copolimare del agente dispersants medianta.filtraciﬁa.o
cantrifugacidn, y s suspends en agua qus contiane unfegenta
mojanta en una centidad de 0,01 a 0,03 %, con ralacidn ol
eopolimera, A une temperatura ds 45 a 952, con praPersncia
de 60 a B62L, sa introduce en la suspensién acuosa vapor de
baja prasidén, hasta gus en a8l vapor transformadu.no 88 com~
prusba yes la sxistencia de agente dispersanta. Al mismo tiog
po se asstatlaece madiante una bombe da vacio, dispuesta do-
trds del condensader, una presidn de U,1 a 0,85, con prefp
rencia de 0,2 a 0,6 bar, El copolimero se separa dsl agua,
ag lave todavia dos vsces con agus desalinizeda, y se seca.
33 se emplea un sistema do catallzador euy activa,
s8 pusda sn dsterminedes circunstancias prescindir de la al}
minacidn de los restos dal catalizedor, La destilacidn de vg
por do agus 58 lleva a cabo entoncss inmediatamente a contie
nuacifn ds la polimerizecidn y de le separacidn por via mech
nica de parte del epentae dispersants, Para la pussta aen prig

tica son apropiados todos los grupss que provogqusn una busna
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mexcls, ssi comp un intercambio eficaz de calor snire el ve~
por de agua y los granos del polimero., En determinadas cir-
cunstancias se puade prascindir tambidn de la ndicidn.dc agua
para la suspensidn, por ejemplo, cuando ss emples un éa:pnn*
tin da vapor,

fediante 8l procedimiento de acuerdo con el invento
ss puadsn tratar copolimercs estadisticos, inclusa éon contg
nidos wis altos de unidades da etilenc y/o da una 1-o0lefina
aés elsvada, asf como copolimerizados por bloques, por sjep
plo, con cantidades mayores de caucha etilénico/propilénico.
£l trensports y secado siguientms del polimerc, asi como la
incorporscién da sstebilizadores y demds cargas, ss facilitan
y simplifican sustancislrents,

Espesialmente aproplado ss el procsdimiento para ca
polinsros a base de propllsno con hasta 10 % en peso, prefe—
rentonents 2 - 6 & en pasc de una i=olsfina de la fdraula
CHy = CHR (R = alcohilo con 2 @ 6 &tomos de carbong) o stilg
no, ¢ bien para tarpolimeros a baes de proplilenc con 3 a 8
en paso de i-olefinass superiores CH, = CHR (R iguel que wmés
arriba) y 0,5 a &4 { sn peso de stileno,

También copolimesrizados por blogquses @& bsew da pro-
plleno con hasta 25 & en peso, preferentsments S a 15  en
peso ds etileno, pusden ssr somstidoa de mansra espscialuente
vantajosa al procadimiento de acusrdo con &l invento.

La comppeicibn de los copolimerss puede determinarse
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Con ayuds ¢o lo uopoctroucopfa Infrorrols. En low copolicercs
satedfsticon e ubilize pova ol contonids €0 uhldagos oo oble
land 2o bore o8 13,85 am (732 '), y pers el contentde
do unidedos de butenc 1u bande da 13,05 um (706 ca™),

&n loy sopolicerizodos por bloguss se doluruing ol
sontonido totsl do unidades de eiilsno & bese de o Intansi
dad da 1a bendo de 13,50 (712 ™), y le perte insorporada
por uio crintelins, @ baoe oo 1a boncs do 13,7m (730 os™),
¥ Ix purty de unidedes oo atilonw Sncopporadon por. vie epocfo,
& hose o la giforencis.

tog tevporstures do Pealdn v oo witrificocidn so
miden con ayuda do Yo Sdfferontial Scenning Coaloripotey (S8c).
Fara obtunas walores reproducitlaen, oo celdoon los wuostras
FOE Mo pronts o une velocidad do 32:{/uimta, ¥ 50 anfrfan
8 Sdal/emSnuts, Hoota dospulis do doto mo oo detopminun o uno
wolcsicad de caldeo do 42 L/alnuto loo mésidos do punto dp

fuaidn do lae cunsliag.

Loe volopes ROV se hon cedido en coluciunus de U 1
on peso do polfpero en datohidyansftalina o 1368 &, y hen
sido indicudos on docflitros por gramo (41/g).

Los Sndices de fuskln F1 2905 hen oids doteruinge
don conforct & Iz topma AUTSH U 1230-82 T,

Log elomplos siguionkes sevindn paro lustear i
Irvartte
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La ohtencitn del cosponents cestalliisedor pueds tow
ner luger, par ajseplo, Os lo senats gue se deacribc u sonty
nabcidn, ef Dien dato no debe sxclulr a1 seples de Cospununtos
cotslizadores obtenidos da otzo modo,

En un recipienta do aglitecidn ds 18 litros %o capg
cidec se visrton dajo exclusisn de airs y d¢ humsdecs 1080 m)
o8 una fraccidn de bencins hidrogenactn, sxsnta d& oxigeno
{pinta de edullicidns 140 & 1885C), y 530 u) do tetroclorure
ts titonic (S molea), v 8 &5C y en ol tranecurso oe 8 hozoe
B8 uregs GOt & gots y spitando (250 pepem.)s bajo stadefsra
piotectora da nitadgeno, unk solucién de 1111,2 g de wtilecp
guikclorure o8 alusinis {contions &5 woles de distileonoclo~
rure de sluminig) en 3334 g o la fraucicn de bancine, Frg
clpita un ssdimento T de eolor pards rojizo. Lntonces s
agits 1 hoves a (BL, y saguidemsnis 13 horas s towpetaturs
mbisnte,

A continuesidn se callsnta lo ouspanpidn 4 hozoo @
Bty v asguidaaunts otras 6 horas & 1100, L) sadisionto
pracipiiadc 58 separe Geapuls OB XURONSAE OB 18 QUGS SRCEOS
sobheanadanton, sadiants dacantescidn, y es Jaws cinco vooes,
code una 0o sllas, con 2UL0 ml da ia freccide de bentins.

&1 producto sdlice de lo remculide leutde ap vulive & suspen
der on lo Fracuidn Ow bencina, y la sosponoidn as ojucts o
e consentzacion du 2 woles de TiCl./1itro. Lo detarminocion
ool contenido de titondo trivalento en 1 suapewidn so
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ofectis nediante titraoidn oo ung wolucisn e Sal{ivi.

n uno caloorn cunudlmin do B4 1 b cuperldns con
ngiteder o rodebe (Z25 ropete) of viertan 395 3itros do un
titceooartanre glifdtico hidrogenaio cupy un fntdrunlc Ka punty
da fuslidn do JAD » 123 & o0 volicntor o 58% £, y & ww pre
elfn del prupilens 4o U3 bor, o0 oabulan con s} cohiooro,
boupulis e opagat S,5 seles do dietiisonsolovern 6o elveieds
{= § siidoolen/litss) ¥ 0,5 noles do Tzﬂia g ferpa ool cone
ponente T3ll, 26d cetalizovor (= § sdlimaloc/isteo), cantones
innedistonande o palivevizoedin,

i al teontoarso Ue ¥ hotao on fnteotupen 35 kg oo
sropdionn (¢ 5,0 kpftoes) ¢ 1,53 & go otfiono (o 0,210 kofhorn)
L1 pose aeleculer dod cwelisere cslodistice en roguda agrf
guntn 7,8 1drus normelse do hidpdgons por bhore. Cespulds ds
finalizeds la agieddn dol nondtseso e Old gue sl contonsido
o8 e coddore siga suscclonundos duranite 3¢ alnuton, Lo pogud
s subroprosidn oxistante todavin on In coldore 26 pnuls wo-
giunte clstensifn, Lo componontos dol oabadixedor s Cuodntg
pencon 3 litros do S{-proponol, duranis & hovos @ 7usl, La f@
ga veginica 3o axtous cunleo voses cun U litros 48 opua dadgy
Iintzodes Yoppuds so TRitea lo sunsonuddn dol polinmoro 2 wao
temporstupo O anfen 63 y B0, o tarta O Piltro, quy conw
tiene Glopirie, o8 wozels on wna sogunda oalders do agibtoodon
do 158 Iiteos da copooidad y dotede do spdtacar oo prodeto,
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son 56 1 U8 agus desalinizsda y con 0,73 g de un agonte oo jeg
ey 1,1 g de un estadllizedor (Pwootadec Jmm Gudd ~tm k] Jode
hidroxifonil)epzopionatals &1 contenide s ia caldsre 08 sgits
sotoncen (256 r.p.m.), introtucidndoss wapur e bole prasisn
{243 bex3 sprosimsdasonts 10 kg/hoee) a trowde de wr tibo de
irwessidn, Nodiante una booke ds waalo siapuesta datide ool
cotiiansacor sa estoblsos oo Ja calders uns prenidn de G,4 bas,
tas tpsarstors dal intwrioce do lo caldurs secionde o 768C. Cuep
to on 8} wepor sallonte no ss comprobabilie ya lo sxistsncia de
nlogdn hideocerburs, a6 Intarzusps ja csstilecidn de wepor o
aguee bl polfssre se axtese sedimts filtracidn, s lava dos
VOCRS, Cos yna 00 allae con 30 1 de ejua deealiniwmsde, ¥y s
000

S8 obtionen 34 kg o% un peaducto fiuide coms la
sphng con e Glstribucidn de tamelios o6 grenes conforme @ Ja
tahile, librs ¢80 “particula con sourstesnie®. €1 contunico se
Mileo ssciends & 3,5 4 wn peoa, sl Sndice oe funidn KFI 23075
8 32 g/10 minutos, y 9l mixiso de punto de fupidn T, & WesC.
Sasde i
‘ S repits el sjeplo ¥, ssplesna 36 kg Oe proplly
e (8,0 kp/hoxe), 0,75 kg on ptilena (0,107 ng/hors) y 1,08 kg
de butenest (0,259 kg/hosn), el wooo 3,6 1itsus naswelss do
hidedgono, Lo desiilacidn oe wepor de agun ae afectis sediants
In introducoidn de wapsr o8 baja presitn (2,3 bex; spronisece-
mente 10 kg/hoea) & vk preeldn de 1a colders de G4 ber y una
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tomparature de 766k

Sp obtienon Hiy® kg o copolisore con un aondonide
o 1,8 5 an peag di etilonn ¥ 4,1 U an peno O hubtonoe(t},
irgsce oo FusiSs BF3 Z30/8: 18 /10 adnutos, Saximo o punto
de Pusidn T ¢ 34350, e cistritucidn do loo tedoios db granue
ou dempronde J9z lo tablae

in ww coldera edseltads de 158 I de caponsdad, dotn
ga de agdbudor do podote, &0 westisron GO Aitroo do uwh hidrg
posbure alifdticn hideogenady, con un Imtérunls de puntes oo
fuaidn do 40 « 1700 [, oB oalentaran a SBUE y, a una prssidn
gal propllone 8 4,5 bor, 8¢ Botwraron cun ol condauero. Sospudt
de aptager 0,5 aoles do distilosnoclorurc do alueindo (s 5 wil}i
nelen/1itxe)y ¥ 8,4 nales oo TiCL, on formo del coopanonte
TiC1, dul cotalizodes (= 4 milizelss/iftre), comionyn Inoouloe
tonents le polioeriascion. ,

in ol tronscures do B hoveo oe introducon 27,5 kg oe
peepiiono (= 5,8 ko/hora), Junto con 11 Mtres normales do
nigrdgors a Is barg. tasto ol final da In cilicddn ool proplig
na oo oobohlecy sv le euldors do polimepizecidn wne presidn ool
pondaurs 88 33 bar.

Yy doja que ol sxcoss 86 propllong torming d° Todoe
cionag, hooto que &l cobo dg weao G ﬁ%ﬁa&%ﬂﬁ ge ha sdoanzado
vng precidn perclal del propileno O 2,3 bare Yo Introducon
antonce, 6 10 largo Je un lvpoo U6 4ismpo e hors y nedio, un
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tota} oe 4,89 kg o etilono {» 3,28 wg/hora) en 1o saicla de
ia pulteerizocidn, yaguldndosa ducante la Oitioe hoys ©3 lo
sopaliossrizucisn wl pest solvculsr sedionte le sdicido Joaiw
ficcss de 12 Jityow tormsales do hidedgeno, Ume vaz Pinaliznda
13 adicidn dal etilenn, #% daja qua el corcanico de 3o colde-
2 sigs reacclisnonds durents 13 sinstos, A continuecisin se
sigue tratajendo confores sl eJeglo 1, La destilacisn U8 vo-
poT g8 zgue tlew Jugar mediante la introduceidn de vapor de
bajs prasisn (2,3 beri eproximscenenta 10 kg/hors) s une prg
alén e s calduxe de S,A bak y uns tmperature ds 760 L,

fendinluntng 31 K¢y va contwioo do etilens ¢a 13,5 &
W poac, €6 ollos 12 5 6 peso an la perts no cristaline, con
une tesporatura de witrificocddn Tg = ~43C. Indice os Fusidng
6 g/1¢ mimtng,

La dletribocldn <0 Joa tabelior de QPeno B8 DOORTONN
ds la Cublix,

En totus Jos ensayee ostd la caldera oyploude pars
ia destlilacién de vaper o8 apus oxants de depoaicionss,

S repiten Ios ajumlon 1, 2 y 3, llovéndoea 8 cabo
is dentilacidn on ya.or d8 SEUB B B PREBLSH O le caldare de
1 bar, is filtzecisn Jde loa polinerus sxentos ds diluyunte ae
wd sstorbade por grumos, Le cplders utiliseds poss lw daatila
sidn o8 vapar de agus presants Sncyustecionse,

Las dlstripuciones de Jouw LasaBos OB Grencn o8 Ueee
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Tomfios o8, Elewolos tiormine co comporivion
grenu

{ purr) L £ 3 & 8 £
rprticula
o .wb,f,?
tamatits | ¢ 2 g e 20,8 gt
pogwisoe | O Bp? | Ged Gyl 7a2 128
300580 st | By | 1,8 T3 1,1 8yt
b e H Bt | 2,8 (12,2 | MG 14,5 1658
260e304 A, | 48,8 | IN2 || 28,3 24,7 43,7
ATOmRE0 32T | 27,8 | BU,2 14,8 1,5 Foli
FO0Y50 36,0 18,8 | 18,7 2,3 0,4 2.5

TRy it %3 347 2,8 9 4 42 P

r gobn
Z‘i 50 3o figl L 2! 4 R ] 51
. - - v

Pavton on pnon por ciend0

1 Las partioulss aon pobrntomalio conslolon on grumte o Por
my Arrotulat ¥ do aptusstionas do granog,

mmﬁaguémguiug c&uéwﬁ hg Bg &i‘ nﬁuﬁwg u&mu&

). Procodimionte para la alaborseisn de copolimeros
oo Tenlsfins sogients vorcls de 1o suzpenclde el capnlimore
o0y auenln disootoorts CON um alochol, eRirgecion topetdds
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gy La susponodon con agun, senevetddn dal egonts disdovoenie
y castilocion do vaper oo spuwe U6l oupollivetn ssspemilde en
BT, OsrTattarizsdn povgns le destilecion O vepor dn agua
oo Llevn & Cabo bajo une preoiSn oe 0,1 » 0,83 bar,

2). Procwcimianto de wcunrdo oon 1o rodvimiioacion
e teractorizado porgue Lo dastilstion de vapor da agun oo
Linvg o cabo s ure temperaturs de 49 8 95eC,

3}, MOCLILIRICNTD PAMA La FLADGRALIOY OC Cronbing
135 0F teliFFIna”,

Tote vomorin tonsts de 14 hajos folizdes v vomsnow
pratisoas HOT un only lado do BUN ODTRAN.

Radrid, 26 g Tnoero

&
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