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* pacceaim^To LA u87t!&.idR. m  un caiAU¿Auun Mixiu".

í^Bpyi9,%9M4atiKa
H  proaentc invento so refiera a un procedimiento 

para la cbtancián do un cataíizetbr mixto doetinedo a ia 
paliaeriracián astátao-uapeeifica da 1-oicfinaa, en capacial 
en al sentido do obtener polipropileno isatáctico, en al 
que se pueda prescindir do uno aliainaeián del catalizador.

fían sido deoeritoa catalizadores* que han sido 
obtenidos recubriendo salas de partícula fina dol tipo 
del cloruro do magnesio can haloganures del titanio o dol 
vanadio (compárese lo patente estadounidense ns 3.238.146). 
6an satas catalizadores, ai Píen se puede polimerizar pro- 
pilano con rendimientos eatisfaotorioo, adolecen nu cambio 
Pal inconveniente de que unicamonta se puado aplicar sobre 
al substrato hasta 1 ^ en poso del halogenure dol motel 
da transicián. Li polipropileno obtenido con astas contac­
tos contiena por lo tanto cantidades rolotivamonta pandos 
da restos del catalizador, tentando por eonsiguianto qua 
ser purificada dospuáa de la polioariraeián.

don conccidoe aaimiaoo catalizadores paro la p& 
lioorizocián de «¿-olofinos* quo se producen oeoianto la 
reaccián entra un compuesto organometálico de un motel da



loa Grupo* I a III 4*1 3iotama Periódica, y *1 producto 
obtenido Hediente solíonde d* un halopenuro parcialmonta 
reducido de un metal de treneición con una cantidad de un 
haloganuro da loa grupo* H d III inferior a 50 ̂  en acia* 
(eompóraaa la patanta aatadounidenaa na 3.130.003). Como 
metal do tranaicidn pareialmanta reducido ae aaplaa con 
preferencia TiClg, obtenido mediante reducción de TiCî  
con Hidrógeno o Ti. ti haloganuro preferido de loe metala* 
de loe grupo# II y III ea cloruro de aluminio. La oatareo- 
eapecifided de loe polimeriredoa da propilano obtenido* 
con aatoa eataliradorea, ai bien oa aatiafcetaria, haca an 
cambio precie* el rendimiento relativamente bajo uno purj, 
ficación dal propilano. Otro inconvanianta redice en que 
ai rendimiento baja conaidarablemonta an praoancla da 
hidrógeno, que oa necaaario para la regulación del poso 
molecular.

Igualmente ha eido daecrito un alaterna cataliza­
dor, que ae obtiene haciendo reaccionar al producto de la 
reacción entre un halogenuro de titanio y un coepuaeto 
órgónico de aluminio, con el complejo a baaa da un haloga 
nuro de friadal y Crafta y de un coopueato orgónieo rogulg. 
dor da la aaterao-eapecifidad (coepóraaa la patente da la 
Cran Brotaba n$ 1.0d1.62o). Como haloganuroa da frlsdal y 
Crafta ea aaploan, por ejemplo# cloruro de aluminio, elorg 
ro do cine o cloruro da magneaio. Como eoapueatoa aatareo-



reguladores, que por lo general suelan ser compuestos do­
nantes de electrones, se utilizan, entra otros, triamida 
del ácido hexamatilfosfórico, éter difenilico o dimatilfor 
mamida. Con al sistema catalizador descrito, si bien se 
pueda obtener un polipropileno con una astareo—aspecifidad 
da más de 90 %, en cambio es insatisfactorio al rendimiento 

alcanzabla.
Ha sido descrito otro sistema catalizador que se 

obtiene moliendo TiClg con cloruro de magnesio (compárese 
la solicitud da patente alemana publicada y examinada nü 
1.956.046). ia cantidad de TiClg asciende a asta respecto 
a manos da 50 % en peso, con relación al cloruro do magng 
sio utilizado. Como activadores se emplean compuestos orgg, 
nicos de aluminio. Estos contactos proporcionan buenas re­
sultados en la polimerización de atileno, paro son poco 
apropiados para la polimerización de propilano.

Han sido dados a conocer también catalizadores, 
que se obtienen moliendo haloganuroa de magnesio con com­
plejos a basa de haloganuros da titanio con compuestos dg 
nantas da electrones, ascendiendo la cantidad de halogenuro 
da titanio a 0,01 hasta 30 % en peso, con relación a la 
cantidad de halogenuro da magnesio (compárase la patenta 

alemana nS 2.029.992). Como activadores se emplean compueg 
tos de alcohilo da aluminio. Estos catalizadores proporcig 
nan buenos resultados en la polimerización de stilano,



pato aon poco apropiados para la polimerización da propilenc, 
dan conocidos aaiaiaao eatalizadorss qua fueron 

obtenido# aoliendo helogsnuroe da aapnaeio o de manganaac 
con ooaplajoa a baaa da tetrahaiopanuro da titanio y dona& 
toe da alactronaa, simado empleados, junto can al producto 
da adición o sustitución a basa ib) alcohilsno da aluminio y 
coapueatoa donantes da electrones, para la polimerización 
da propilono (compárese la eollcitud da petante alacena 
publicada ne 2.230.672), Catea catolizadorae satán coractR 
rizado* por una alta actividad en la polimerización da pr& 
püeno, La aotarao<-sapacifidad (indica isotóctioo) aa infR 
rior a 94

4 paaar da loa altos randiaientoa, tampoco ea 
aquí Is proporción da reatos ds catalizador auficisntamwto 
baja para todos loa finca,

finalmanta sa conoce un sisteme catalizador, que 
haca posible la polimerización da prcpilano con rendimientos 
especialmente altea (eoapóreaa la eollcitud da patenta al& 
mana publicada ns 2.643.143). Cloruro da aagnaaio aa Bttola 
can un coapueste donante da aleetranse, en eapacial con un 
áster de un ácido carboxilice aromático, tal como si áster 
stilico del ácido bonzóieo. C1 producto da la molienda os 
haca reaccionar con una cantidad mayor da tetraclorura da 
titanio. H  componanta catalizador asi obtenido os lava 
Pian con un hidrocarburo. Como activador aa emplea un tria!



cohilo do eluainie on combinación con un áster do un deido 
carboxilico aroaótico, tai coso, por ojotólo, ai datar oti 
lico del ácido p-toluiea#

s.i inconveniente do cato eicto&a catalizador radj, 
ca en ia nocoaided do trabajar con cantidades Qtandoa do 
totrecloruro do titanio, puesto quo unicaaonto so fija una 
cantidad pt̂ iuoho da titanio, ti polipropileno obtenido con 
oata Giatoisa catalizador contieno aoioieao eantidadaa rolR 
tiveaonte grandoo do finos inferiores a tuô ua, La perjudi­
cial oaioiaoo al alto contenido da cenizas, debido a la oran 
cantidad de substrato, y al contenido do Ci, superior a 
5K ppo*

Lxietio por tonta el problema da hallar un siotoae 
catalizador que proporcionara rendimientos tan altean que 
pudiera prescindirás de una preparación dol poliaorof y que 
además está dotado de una esterso-eapocifidad aufictonto, 
para que la proporción da politsoro atáctico sea extremado- 
tacnto paquaHa. ideado no debe ai sistema catalizador roqug, 
rir en cu obtención ningún exceso de hologonuro do motal do 
transición, y ol paiimora obtenido deberá ser uniforasmonto 
de grano Qtuooo* Finaloonte ha do aer baje ol contenido de 
halógeno en el pollastre.

ê ha descubierto aíwra que ol problema asrtcionodo 
pueda aer resuelto ai pora oiio se haca reaccionar un halo— 
gsnuro da magnesio por le pronto con un donante do electrones
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y/a ** aZaZopaZZanog aipacduatoattanZdo aapana anean- 
taeta eonttn coapuaatc qua ccntanga TiCẐ , coaa aetiw*3o* 
aa say!a# ys âp^i'awtp ̂ y^ánlna da- aZwt#**^ 
ynict̂  y cdaada ## u4Z 11?* un tntttMOi ycfytlfdfy#

eZdOjatadaZ Zwnad^aaunpacaadZaZantapaaa 
ZaaMancZdndauncataZiaadwadatO^aadZantaZapuaata 
an contacta da unhaZBpanotadaanaataZ dataanaicZán con 
aniawpi^&dan&üa$aMMw3*<MpB*3&^ yoawZandoaZpca- 
docta da Za aaaaaidn í" coapononta t) can un coapuacta e*a& 
nZaadaaj9adwZoaMantadahaZdpana(asaapananta9)^,aaZ 
coca can un a<ntaaaanaa ^ adMr aoaponanta C), ptaaatKalsnta 
quadatacaaactaaiaadopaaaZhaehadaíp<apaaaZaabtan- 
pZdn *%H ^  pŷ ifhwta da Zd 'MW^§dn -*rf$T^ nn
haZa$anuaa da aaanaaZa y en decanta da aZactawaa y/p en 
aAcZapaZ^naaapona anaontacta can aZpaadacta daza 
rccncl dn ana aa aaticna aadZanta eaduaiB-jM̂  a paatZa da t& 

da titania acdZanta un caapuaata oápgaMBCM*tdZico 
da un acta! da ice gaupaa peine ipcZca Z a H Z  daZüataac 
^acZddZea áka iaa tZaaantaa, an un diZayonta Znwta y a una 
taapatatazade-gáB haata*.S^^ypoaQuacoaacowpancnta 8 
aa aapZaa un caapaaata cagdniaa da aZaatnZa acanta da naz^ 

y aaaa oaapananta C un caapaacta daZ $nupa canatituZ 
d8txwBZ&&ddZ&HMM^ áotacaa^oa^itniaac^ t#Zaaa&dadaZ 
ácido naaaaatZZfbaydaico, l,3Mg&MtaKMM*Manoy*ataM*cat 

WftiadUf^a#
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El catalizador mixto conforma al invento consista 

por consiguiente en:
A) un componente catalizador con contenido da tricloruro da 

titanio, que se obtiene poniendo en contacto a) al produg, 
to da la reacción entra un haloganuro de magnesio con un 
donante da electrones y/o un ciclopeliano, y b) al produg 
to da la reacción qua se obtiene mediante la reducción de 
tetracloruro da titanio con un compuesto organometálico 
de un metal da ios grupos principales I a III del Sistema 
Periódico en un diluyante inerte, a temperaturas da -50B 

hasta +80SC;
B) un compuesto orgánico da aluminio exento de halógeno;
C) un estarao-ragulador.

Como haloganuro de magnesio se emplea oon praferag, 
cia dicloruro da magnesio. Ahora bien, se puede emplear tam­
bién dibromuro de magnesio, si asi se desea.

El producto da la reacción entra al haloganuro 
de magnesio y el donante da elactronas y/o al ciclcpoliono 
(a) puado obtenerse, da la manara conocida, en presencia o 
en ausencia da un disolvente inerte, a una temperatura de 
—20S hasta 100EC, por ejemplo, calentando el haloganuro da 
magnesio dn una solución del reactivo, suspendiendo al hala 
genuro da !8g an al reactivo liquido, o moliendo conjuntamente 
los dos componentes, podiendo producirse an la molienda 
también temperaturas mós altas, por valor da fricción. La
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temperatura dptiaa dependa da i. estabilidad tóraiea dal 
donante de alactronaa oapleado o reapoctivaaonta del ci­
clope llano.

Prafarantaaanta aa trabaja on ausencia do un 
di solventa, por ejaoplo, atollando ai haleganuro da aagna*- 
aio con al coapuaato donante da alactronaa puro y/o ai cj, 
clapoliano. La Molienda aa lleva a cabo o oato raapaeto 
prafarentaaenta en un acune vibratorio. El tieapo da a& 
lianda aacianda a 1 a H 0  boraa o tatabiln a oda, con prg 
farénela a 18 a i08 horaa. Ahora bien aa puedan aplicar 
taabitn otroa adtodoe da trituración, an lea que aa oJet 
**" <9b^8 al Material a triturar fuaraaa da cizallado 
euficiantaaanta grandaa.

ta relación ociar entra al haloganuro da acénsalo 
aaplaodo y al coapuaato donante da alactronaa y/o al ej. 
clopolleno aacianda a oéa da 2 ! 1. Ea prafariblo una re- 
lacidn aolar da 3 a 18 t 1, y aapaoialManta aa profiere 
una raiacidn aolar da 4,3 a 0 t 1.

El producto da la reacción entra haloganuro da 
aaenaaio y coapuaato dananta da alactronaa y/o ciclopoliono, 
aqplaado para la obtención dal coaponents A del catalizador, 
daba tañar una superficie appacifioa da al amos 1 M % ,  
con preferencia una euparfioia aapacifica M<vor que 4 a^/g.

COMO eoapuaatoa donantaa da electrón aa aa puedan 
eaplaar óteraa, aatidaa, aainaa, óataraa, catonaa, nitriloa,



fosfinas, éetaras fosfinicos, fosforamidas, tioátaras o 
tioástaraa. Los compuestos donantes da electrones empleados 
no deben contener en cambio ningún hidrógeno fijado a oxi­
geno, nitrógeno o azufre.

Compuestos donantes de electrones apropiados son, 
por ejemplo, óter dietilico, dioxano, anisol, dimatilaca- 
tamida, tetramatilatilandiamina, áster atilico del ácido 
acótico, acetona, acetofanona, acetonitrilo, banzonitrilo, 
triatilfosfina, trifenilfosfina, áster isobutilico dal ácido 
matilatilfosfinico o trismida da ácido haxametilfoafórico.

ñhora bien, como compuestos donantes de electrones 
son preferibles ásteres da ácidos carboxilicos aromáticos, 
tales como al áster atilico dal ácido benzoico, al áster 
metílico dal ácido benzoico, al áster etílico dal ácido 
p-toluico, al éater metílico del ácido p-toluico, al áster 
etílico del ácido anisico o el áster metílico dal ácido anĵ  

sieo.
Para la reacción con el haloganuro de magnesio 

son apropiados también ciclopolianos, talas como, por ajeg 
pío, cicloheptatrisno-(l,3,5) ó ciclooctatatraeno.

El producto da la reacción (b) obtenido mediante 
reducción de tetracloruro de titanio con compuestos organg 
metálicos da loa elementos da loe grupoa principales I a III 
del Sistema Periódico, no es tricloruro de titanio puro, 
sino contiene compuesto organometálico fijado de manera 
desconocida.
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Como agenta reductor aa amplaan con preferencia 
compuaatos orgánicoa da aluminio da la fdrmula ganaral 

aignificando R un radical alcohilo con 1 a 6 
átomos da carbono, y X, R d haldgano, mientras qua n as 
igual a caro hasta 2. Ejemplos da tales compuestos son 
diatilcloruro, dipropilcloruro, diisopropilcloruro y diisa 
butilcloruro da aluminio, con praferancia diatilcloruro 
da aluminio, o bien saaquicloruroa alcohilicoa da aluminio, 
qua son marolas aquimolaras da cloruro dialcohilico da 
aluminio y dicloruro alcohílico da aluminio, con piafaran 
cia saaquicloruro atilico da aluminio, o tambián trialcohi 
loa da aluminio, talas como trimetilo, triatilo, tripropilo, 
triisobutilo y tridiisobutilo, con praferancia triatilo da 
aluminio y triisobutilo da aluminio, paro tambián los 

productos da la raaccidn da trialcohiloa da aluminio o 
hldruroa dialcohilicoa da aluminio, qua contengan radicalaa 
aleohilos con 1 a 6 átomos ds carbono, con díanos qua con­
tengan 4 a 8 átomoa da carbono. Un ejemplo para loa com­
puestos oitados an último lugar es al producto da la raac­
cidn dal triisobutilo da aluminio o dal hidruro diiaobutJL 
lico da aluminio con iaopropano, qua puada adquirirse an 
el comercio bajo el hombro "Aluminiumiaopranyl".

La raduccidn tiana lugar an un hidrocarburo a ü  
fático inarta, Saturado y liquido, tal como butano, panta 
no, haxano, haptano, octano, ciclohaxano, o sn una marola da245
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hidrocarburos, tal como, por ejemplo, una fracción da bencina 
con un intérnalo de ebullición de 13Qs hasta 170SC, o bien 
an un hidrocarburo aromático liquido, tal como bancsno, 
tolueno, xíloles. Con preferencia ee emplea haxano, la 
fracción da bencina mencionada, o tolueno.

En la reacción del tatracloruro da titanio con 
loa compuestos orgánicos da aluminio so puado proceder da 
modo quB al tatracloruro de titanio, disualto eventualmenta 
an un hidrocarburo inerte, aa agrega a una solución del co& 
puesto orgánico da aluminio, o también a la inversa. Ahora 
bian, as posible también introducir loa dos componentes al 
mismo tiempo en un medio da reacción inerte. Con preferencia 
se agrega al compuesto orgánico da aluminio al tatracloruro 

da titanio.
La relación molar entró al tatracloruro da titanio 

y al compuesto orgánico da aluminio an la reducción pueda va 
riar an lo gama da 1 ! 0,2 hasta 1 ! 1,5; con prafarancla sa 
trabaja con una relación molar da 1 t 0,33 hasta 1 t 1,1.

La reducción da TiCl^ por un compuesto orgánico
de aluminio pueda practicarse también en presencia da un
étar; preferentemente sa mezcla al ótar con el tatracloruro
da titanio, y después sa agrega al compuesto orgánico da

1 2aluminio. Se emplean óteres da la fórmula ganara! R -0-R , 
an la que R̂  y R^ pueden aar igualas o distintos, signifjL 
cando R̂  y R^ un radical alcohila con 2 a 18 átomos da



carbono. Ejaapioa aon ai éter diotiüco, ai dJb-n-propilico, 
ai di-n-b utilice, ai atii-n-butiiieo, ai dî ioaatailieo, ai 
dioctiiioo y ai di-dadacüico, oaplaándoaa con profaroncia 
ai éter di-n-butiiiee y ai átar diiaoaadiieo. te ralacidn 
colar antro ai tatraeioruro da titanio y ai átar ascienda 
a 1 $ 0,3 haata 1 * 1,3, prafarantaaanta ai t 0,9 hasta 
1 ! i,i.

tn ia raduceidn doi tatraeioruro do titanio con 
al aoopuaato orgánico da aluninio aa trabaja a una tuapora- 
tura da -80tC haata +60SC, con prafarancla a -íOeí haata 
^2SaC.

Para eocplatar ia raduceidn aa puado oncotar ai 
pronto da la ragoeidn a un trataodonto táraico a tua t̂ t 
paratura da 40 a i80aC; ai trataciónto tároioo puado tonar 
lugar an una solo, paro taabién an doo otapaa, por aj soplo 
a 80ac haata 9&cC an ia prlaara otapa, y a una taaparatura 
euparior a toorc an ia segundo otapa.

tn ia raacoidn da tatraeioruro do titanio con al 
coop úsate orgánico do aluminio, avantuaiaanta an prasancla 
da átoraa, aa producán an ai oadia da la raaeeidn productoo 
da raaeeidn aolublaa a insolublao. C! producto insolubio 
do io raaeeidn (b) puodo aor oiaiado y iibaroraa da loa 
productoa aolublaa da ia raaeeidn oedlonta lavado con ai 
diaolvanta acpiaado an ia raduccidn.

&aguidoaanta aa pona ai producto da ia rooccidn
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entra al dihalogenuro da magnesio y al doasnte da electro­
nes y/o al ciclopoliano (a) an contacto con al producto 
da la reacción del tetracloruro da titanio con un compuesto 
organometálico (b). A aate respecto sa pueda emplear aate 
último, o bien como sólido puro, separado dal medio da la 
reacción, o bien Junto con loa otros productos procedentes 
da la reacción reduetora. Ahora bien, as posible también 
emplear tan solo los productos solubles do la reacción.

La puesta an contacto tiene luger preferentemente 
en un hidrocarburo inerte, incorporándose primeramente de 
manara ventajosa di producto da la reacción entra el tetra 
cloruro de titanio y el compuesto organometálico (b). y 
agregándose el producto de la reacción (a), suspendido en 
un hidrocarburo inerte. Es posible tambión juntar a un mig 
mo tiempo (a) y (b). Es sspecialmanta preferible disponer 
previamente el componente (a), y agregar al componente (b). 
La puesta sn contacto se realiza en el intárvalo da tempera 
tura da —50ac hasta 150SC, con preferencia de 203 a 100BC.

La cantidad de las reactivos (a) y (b) empleados 
ss de importancia decisiva para la actividad da los cataJi 
zadoras y para el contenido de cenizas y de halógeno de los 
polimerizados. El contenido da producto de la reacción halg 
genuro da magnesio** donante da electrones y/o ciclopolieno 
(a) en al componente A dal catalizador daba mantenerse lo 
más bajo posible. La cantidad empleada da tricloruro de ti
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325

330

335

340

345

tanio daba ascender a máa da 30 % an peso, con preferencia 
a 40 hasta 200 % an peao, y an aapacial a 50 haata 140 % 
en peao, con relación al producto da la reacción (a).

La puaeta en contacto da loe componentes (a) y (b) 
para la obtención del componente A dal catalizador mixto, 
componente que contiena tridoruro da titanio, pueda efa¿ 
tuaraa tanbián mediante molienda en aaco o molienda en un 
hidrocarburo. La puaeta en contacto tiene lugar durante un 
lapao de tiempo de 10 a 600 minutoa, con preferencia da 60 a 

300 minutoa.
Como compueato orgánico de aluminio exento de 

halógeno (componente B) son apropiados aobra todo aleohiloa 
de aluminio ramificados, no euatituidoe, de la fórmula gan& 
ral AIR^, en la que R^ significa un radical alcohilo con 1 
a 10 átomos de carbono, talas como trimatilo da aluminio, 
triatilo de aluminio, triiaobutilo de aluminio, tridiieob^. 
tilo da aluminio. Son apropiadas asimismo loe productos da 
la raacción entra triiaobutilo da aluminio o hidruro de 
diieobutilo da aluminio a iaoprano, que sa encuentran an al 
comercio bajo el nombre da "Aluminiumisopranyl". Eapaeialtna& 
te apropiados son al triatilo de aluminio y al triiaobutilo de 
aluminio. La relación molar entre el componente B y al com­
ponente A, con contenido da tricloruro da titanio, del cat¿ 
lizador mixto, daba oscilar an al procedimiento da acuerdo con 
el invento entra 5 y 200.1, con preferencia entre 15 y 50 : 1.
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31 cDeponente C del cotalizador nixte consisto 
en un estareo-r aselador, que se ollee dal grupo femado por 
ciclopolionoe, dateros carboxilicaa aromáticos, dateros fo& 
finicuo, triacaida dol deida hoxacMtilfosfdrico y l,2-ci¡3R 

338 toxiboncono* Entro isa cicitpoiianoe hay que deatacor oi 
eiclohoptotriano-íl #3,5) y si ciclsoctatetraanoi de loo 
ásteres cstboxilicos arosáticoe so eepiaen proforentoaonta 
{aotilbsnzooto, otilbanmato, áster otilico del ácido p-tolqi 
eo, áster notilieo del ácido p-^taluico, áster otilico del 

3SS ácido enisico y áster estilice dol ácido enleicoi de ios 
dotares foeflnfcee, el áster icobutiüco del ácido eotilg 
tilfoefinico. tos coepuoetos pueden saplecrso por sí coica
0 Hoxsladoe, por ojooplo, ciclchsptotriíMic-(l ,3,5) ecn ¿3tR 
res earbaxilicoa oreoáticea, o eiclohaptetrisno-(l,3,S) con

35d dateras oatiletilfcsf^icae. ti coopcnanto C no debo aer 
hecho reaccionar mediante aeróla con el cooponanto ü del 
catalizador mixto antas da le pelioorixaeián, sino debo 
incorporaras directamente en ai recipiente de lo policwri- 
zacidn. ta santidad de ooopononto E del catalizador depende 

3GS da lo cantidad do eeapenanta B del catalizador, te relación 
colar antro contenente 8 y ceopononte A debo sor mayor que
1 $ 1, con preferencia de 1,3 t 1 hasta 13 t 1.

Con la combinación de leo coa^onentoo cataliza- 
dorna A, 8 y E da acuerdo con el invento ee obtiene un oi¿ 

3?C toso catalizador mixto, con el que en lo poliaerisaeidn do
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380

385

390

395

1-olafinaa no solo sa alcanza una actividad alta, aino 
también una alta astsrao-eapacifidad*

4
Las 1-clefinae aon laa da la fórmula CHg " CHR , 

an la que R* significa un radical alcohilo con 1 a 8 átomos 
da carbono, Propilano, butano-(l), panteno-d), 3-matilbü 
tano-(l), 4-metilp8ntano-(l) y 3-matilpantanc-(l) aa polim& 
rizan preferentemente con ayuda dal catalizador conforma al 

invento, ai bien en espacial propilano. Adatada do para la 
hoaopolimarización, al catalizador mixto da acuerdo con al 
invento aa apropiado, tambifn para la polimerización da ma¿ 
claa da astaa olafinaa entra ai y/o con atilano, escandiendo 
al contenido en la mezcla de una de laa 1-olafinaa mencictn 
das a 99,6 a 94 % en paao, y al contenido da atilano, a 0,4 
a 6 % an paao, con relación an cada caso a la cantidad total 
da loa monómeros. Especialmente preferidas aon mezclas da 
propilano con cantidades pequaHaa da atilano, ascendiendo 
al contenido da atilano a 0,5 hasta 5, con preferencia a 
1,5 beata 3 % en paao. Es apropiado asimismo al catalizador 
conforma al invento para la copolimarización an bloque da 
astda 1-olafinaa entra ai y/o con atilano, siendo al contg 
nido da atilano da S hasta 35 % an paso, con preferencia 
para la obtención de copolimarizados en bloque a base de 
propilano y atilano. Estos copolimarizados an bloqua as 
caracterizan por una gran dureza y excelente resistencia 
al choque a temperaturas da por debajo da OBC.
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La polimerización puede ser llevada a cabo da manera 
continua o discontinua, an suspensión o en la fasa gassosa, 
a una presión da 1 a 50 bar,con preferencia de 1 a 40 bar.

La polimerización an suspensión se lleva a cabo 
400 en un disolvente inerte. Puedan emplearse una fracción da

petróleo pobre an definas, con un intórvalo de ebulli­
ción de 60 a 2S0RC, que daba liberarse cuidadosamente de 
oxigeno, compuestos da azufra y humedad, asi como hidro­
carburos alifóticos y cicloalifáticos saturados, talas 

40$ como butano, pantano, haxano, heptano, ciclohexanc, .natii
eiclohexano, o bien aromáticos, talas como bsncano, tolug, 
no y xilol. La polimerización en suspensión puede áer lia 
veda tambióa ventajosamente a cabo empleando 1$ 1-olefina 
que se va a polimarizar an calidad da agenta dispersante, 
por ejemplo, an propilano liquido.

Otro procedimiento consiste sn llevarse a cabo 
la polimerización en ausencia de un disolvente en ia fase 
gaseosa, por ejemplo, an un lacho fluidizado. El peso molR 
cular as regulado, caso da ser ésto preciso, mediante adi-

415 ción da hidrógeno.
La cantidad da componente A dal catalizador 

depende da las condiciones previstar para la reacción, 
an especial de la presión y da la temperatura. Se emplean 
por lo general 0,005 hasta 5 milimolas de TiClg por cada 

420 litro de solventa en la polimerización de suspensión o por
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cada litio da volumen da reactor en la polimerización en la 
fase gaeeosa.con preferencia 0,01 haata 3 milimolee de Ü CI 3.

El procedimiento de acuerdo con el invento per­
mite la obtención de poliolefinaa, en espacial da polipr& 
pileno, con rendimiantoa altos del contacto y excelente 
aatarao-sapacifidad (indica isotóctico>34 %; durezas 
a la penetración de una bola superiores a 65 N/mm ), da 
modo que no ea necesaria una eliminación costosa dal cata 
lizador. toe polimerizadoe obtenidos por asta procedimiento 
ee caracterizan asimismo por contenidos muy bajos de reai 
dúos ds catalizador, en especial contanidoe muy bajos de 
halógeno (C1 . ^  50 ppm) y, como consecuencia da ello,
poca tendencia . 1* corrosión, alto p.ao aparante ( 400
g/l), a la vaz que una proporción pequeña de finos da

100/ua, y valorea muy buanoa de tañido.
Otra ventaja frente a todo# loa procedimientoe 

en loe que aubatratoe de catalizadorea aon tratadoa con 
tatracloruro da titanio en forma liquida, conaiata en que 
ea auprina la manipulación da cantidades grandes da tatr¿ 
cloruro da titanio, y raaulta inneceaaria la daatrucción dal

exceso de tatracloruro da titanio.
ta fracción da gaaolina mencionada an loe ajag

pío. ti.n. un intérv.lo d. .bullioidn d. 13í¡ . 170'C, y

.nt.. d. ..r Utilizad. .. hidrd.md y .. lib'^ "'H"""
E!emolo í



Obtención dal componente A I del catalizador 
702 g da cloruro da magnesio anhidro (7,37 moles) y 
170,4 g da áster etílico del ácido benzóico (1,13 m& 
las) se mualen durante 100 horas en un molino vibra 
torio bajo atmósfera de nitrógeno. El recipiente de 
acero empleado tiene una capacidad de 5 litros, y se 
utilizan bolas da acero inoxidable de un diámetro de

15 mm, y un peso da 15 kg.
En un recipiente da agitación da 10 litros

da capacidad se introducen previamente, baje exclu­
sión da aire y da humedad, 1090 mi da una fracción 
de gasolina hidrogenada y exanta da oxigeno (punto 
de ebullición: 130 a 170SC) y 550 mi de tetracloruro 
da titanio (5 molas). A OsC, y en al transcurso de 
B horas, se agrega a gotas, agitando (250 r.p.m.) y 
bajo atmósfera de nitrógeno, una solución de 1111,2 g 
da etilsasquicloruro da aluminio (con un contenido de 
4,5 moles de dietilmonocloruro da aluminio) en 3334 g 
de la misma fracción de gasolina. Precipita un sed¿ 
mentó fino de color pardo rojizo. Seguidamente se 
sigue agitando durante 2 horas a OSC, y a continuación 

durante 12 horas a temperatura ambienta.
A continuación sa calienta 4 horas a 600C, 

agitando y bajo atmósfera da nitrógeno. Después de 
enfriar y de asentado el precipitado, se decantan las



*Ot*a aadraa aobranadantea, y al producto oóli^ 
da la raadoión aa lava traa aaoaa, cada una da allaa 
con 2000 al da ia fracción da goaoiina. Para iaa 
otraaraacoionaaaa auap̂ MdaalaÓiidcan unaeanti, 
dad tai da ia fracción da gaaaüna, qua aa consiga 
una concentración da 1 aai da TiCl̂  pea Ütre, ta 
dataraineción dai contenido da titanio trivalanta an 
ia auapaneión aa afectóa aadianta titración ccn wa 
aciución da Ca****

C,M o dai producto da ia reacción antro 
cloruro da aagneaio y datar ótiiica (M deido bonróioo 
aa *oapanden en too al da la fracción da goaolinĉ  
Agitando y bajo ataóafara da argón* aa agregan en al 
transcurso da 10 ainutoa, a 00 se, 19,3 "3 (19,3 aili 
aalaa) da la auapanaidn que contiana TiCly A oonti- 
ouacidn aa aantiana la aeróle da ia raecoión durante 
2 horaa a 60cOeapuóa da enfriar beata temperatura 
aabianta, aa extrea ai adlida (eoapananta A dai cata 
tirador) par aapiraeido, bajo exclusión da eirá y da 
huaaded, y aa leve dea vecae, aada una da allea can 
100 ai da ia freoaidn da gaaoiine, y aa auapanda an 
100 ai da la fracción da gaaolina* C1 contenido de 
titanio aa detaraina por uia ooiorioótrica,

, 3,  Poliaariraaidn da propilana

En un autoclave da agitación da 70 litros



da capacidad, y bajo exclusión da aira y humedad, 
aa viertan previamente, a temperatura ambienta, 35 1 
da propiiano liquido y 0,2 bar de hidrógeno, y los 
componentes dal catalizador se diluyen cada uno da 
ellos con 5 1 da propiiano liquido y dasda una ascln 
sa sa agregan an al orden de sucesión siguiente y an

las cantidades siguientes;
1,25 milimolas (con relación al Ti) dal 

componente Al dal catalizador, que contiena TiGlg} 

despuás 8,25 milimolas (a 1,32 mi) de áster atilico 
dal ácido p-toluico en calidad da astsreo-ragulador 
(componente C), y finalmente 31,25 milimolas (* 4,3 mi) 
da triatilo da aluminio (componente b). La polimeri­
zación sa inicia al cabo da pocos segundos; al cont& 
nido de la caldera se pona an al transcurso da 10 mi 
ñutos a una temperatura da 75SC, mediante aportación 
de calor, y despuás de mantiene a dicha temperatura.
La presión de la caldera asciende a 34 bar. Al cabo 
da un tiempo de polimerización de 3 horas es enfria 
hasta temperatura ambienta, y al polímero se separa 
del propiiano liquido no polimarizado, a través da 
un filtro da velas. En al filtrado, y mediante eva­
poración dal propiiano y disolución del residuo (poli 
propiiano atáctico), se determina el contenido de 
la parte soluble producida an la polimerización. El
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aáüdo aa auapenda an unoo 20 2 da lo fraecidn 0a 
gaeoiina oencionada toda arriba y aa filtra por un 
filtra da vacio bajo preaidn. Oaapuda da arco en la 
cotufa da cacado bajo vacio a 70*C, aa obtlona 3,9 kg 

823 da polipropileno, la que corroaponda a w  randiciĉ
to dal contacto da 98,6 kg da poliprapilana pnr o 6a 
Ti, ti poliaarizado pcaaa un paco aparenta da 436 g/1 
y ana dorara a la panatraoidn da ana bola, andido 
aa$dn la nortea 61b 33486, da 7? "/oâ . la uiccoaidad 

830 aapaoifiea reducida (oadida an daealina al 8,1 % a
133*0 aaoianda a 2,6 dl/g. Cn la poliacriracidn aa 
han producido 3,8 % an peco da polipropileno soluble 
(atáctico), con ralacián al poliaariaado total,

CScania 2
338 2.1, Obtancidn dal ooaponanta 42 dal catalirĉ r

tn un oatrar da cuatro bocaa da 1 litro da 
capacidad, previato da agitado y taradaatro, aa vier­
tan provia**nta, bajo atadafora da arado, 663 al da 
taluanc, 366 ailiaalaa (60,84 al) da átar di-n-buti 

5A0 Ileo y 366 ailiaolaa (39,6 al) da tatracloruro da
titania (aolucidn da calar rojo anaranjado). Oaapuáa 
aa agrada a taoparatura aabianta, agitando y an al 
tranacurao da 8 ainutea, una aolucidn da 180 edil* 
aolaa (a 22,7 al) da aonocleruro diatilioo da aluminio 
an 66 al da taluanc. ta acacia da la raacddn aa846



aontiena mediante rofrigoración a tocp oroturo atcbioR 
to. Oo^uóe do egitar durante 3 horas, precipita un 
sedicente pardo# te auapeneión oa agita durante 24 
horas a temperatura ambiente# to determinación cori- 
mótrica doí contenido de demuestra quo 90 ̂  del
caapuaate do 11^ utilizô  ha sida tranafuroado c¡n 
trivalente, ti contenida de titanio (Ti total) de 
la suspensión del cantéete oa determina por vio cola 
riaótrica, y concuerda con lo cantidad da Ti espinada.

16,2 g del producto de la reacción entro 
cloruro da magnesio y óeter otilico del ócido bcnzóicc, 
o&tanida conformo el ojerplo 1.1, ea euapendon en 
100 al de tolueno# agitando y Oajo atoóaf ero de 
aragón, ce agregan en el transeurca do 10 minutoo, a 
B36C, 120, 7 ai (e S4 aiiiaoleo) do le suspensión de& 
crita BÓe arribe, que contieno TiClg# A continuación 
ao oantieno le aozcla da lo reacción durante 2 horas 
o 8Cí¡C# o papuda do enfriar a temperatura sabiente ae 
extrae el coopononte R2 dal catalizador mediante aopi. 
ración bajo exclusión de aire y humedad, y ae leva dos 
vocea, cada una da ellas con toe ol do tolueno, y 
daapuóa des vocee, cada una de ollas con 166 ol do 
la fracción de gasolina caldeada a 70KC, y finalmente 
aa euaponda en 5¡Jd mi do la fracción de Gasolina. 1̂ 
contenido do titanio se dotemina por vio colorimótrj.
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O**
2.2. Paliaaaizaeián da pyapüono

^*pe&a**iMH&a*d*!MMpKMmByaM t*at& 
atante tiaaan ioBdaniaaBiaaaacandiotonaaqeaoa 

S?S han indtoado w al ajaopio t an a i apartada 1,2, ai
bien 3a toapayotera tM 3a poMawiaacidn oacionda a 
?eec* Lo* eoapanantaa dai satelizada* aa entogan an 
aieadand aoĉ aaî aî eiantaa

i aiJüdaai (eon taiaeidn ai Ti, n 9,3 ai)
Sao dai coaponanta 42 dai oa^aüaadw, oaa aantiona TiCig,

6,0 atitaeiaa (*t^6$a&) daéatwatiiiaa dBiác&tKt 
p-teaeMb *RtMdRda3 4&aa**MKh*as*&*&* (toapwanta 
C) y 38 atüaoiaa (3,2 ai) da tyidiia da aieainte 
(oaapwanta 9). a# obtianan 8,6 da paMppopiiano 

B85 iactéotioo. íioyyojtpanda dato a un tandiaiartte dai
aontaato da 1T9.0 bp da propüane pea 9 da Ti. Ci paco 
aparada aaaianda a 438 9/i, y ia viacaaidod aop^i 
Moa paduaida (aaattda an daeoiina ai 0,t % a t3Sae), 
a T3 dÍ/$* ia th#aaa a ia panataaeMn da ana boia aa 

S99 da 88 t̂ aâ . Ci peüaaaiaado 00 contiena portea Tinao
da aanoa da 38/ta*. Ü  aontanidc da Ci nadando a 33
ppa.Sniaaaaodaadaaaaaadoantoawapaatada 

3*a*dl,$%(ea*t*aiaeaa;a iatetaiidaddaipoü.
aaaiaada),

399 Haan3e 3
3.T. Ubianeide dai caapjnada 43 dai oataiiaadoa
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En un natraz do cuatro bocao da 250 al da 
capacidad, provisto do agitador y termóaetro, sa uieg. 
ton previamente, bajo atmósfera de argón, ISO al de 
tolueno, 15,2 al (* 98 ailisolas) da Otar di-n-butili 
co y 9,9 al (a 90 milioolaa) da tetraeloruro da tit& 
nio. A 8B6, y on al transcurso de 30 minutoa, ea agr& 
ge a gotea una solución da 45 nilitaolee (a 6,17 al) 
do triotilo de aluminio en 15 mi de tolueno. La ooz- 
cla de la reacción, do la quo al cabo de unas 2 horas 
so separa un aedimiento oscuro, se contieno durante 
3 horas a üsc, y a continuación as agita durante 24 
horas a temperatura oobionto. La dateroinación eariag. 
trica del contenido da Ti*** an la euspanalón, do- 
muaetra que han sido reducidos aós do 95 ^ del totrg, 
cloruro do titanio ooploado,

6,8 o dal producto do la reacción entre cía. 
ruro de magnesio y óeter etílico del ácido Lanzóico, 
obtenido conforoa al ojeoplo 1.1, ce suspendan en 
188 tal da tolueno, agitando y bajo atmósfera de argón, 
se agregan en el transcurso do 10 niñatos, o BUC, 
43,6 mi (a 28 niliaoloa da Ti) do la suspensión da 
oóo arriba, que contieno TiClg. A continuación ea 
mantiene la mezcla de la reacción dorante 2 horas a 
88BC. Ocspuóo de enfriada o temperatura embiente, aa 
extrae el sólido mediante aspiración bajo exclusión



de alca y de hueedsd, y se lave coa vocea, cada una 
da alias can 100 ai de tolueno, y después otras dos 
vocea, cada una de eiiaa con 100 ai de la fracción 
de gasolina caldeada a 7CSC, y finaleante ae euapendo 
an 100 al da la fracción da geaolina, H  contenido 
da Ti aa determine pea vía colorialtrica.

3.2. Polieerireaión de propileno
in un autoclave da 16 1 de capacidad, lava 

do con nitrógeno u propilane, aa introducen a taepera 
tura ambienta y una praaidn da hidrógeno do 0,2 bar, 
deade une aacluea 0,373 adiiaolaa (con relación al 
Ti) del coeponenta A3 del catalizador, que contieno 
TiClg, auepandidoe en 6,2 1 de propileno liquido, da& 
pude 2 adiiaolea (0,32 el) de datar etílico del deido 
p*toluica en calidad de oeterao-regulado*, (coeponenta 
C), dieuaitoa en 3,1 1 da propileno liquido, y final 
eante 10 eilieeiea (1,37 al) de trietiio de aluminio 
(coapenente B), dieuaitoa eeiaieao an 3,1 1 da propl 
laño liquido, ia pelimariración aa inicia incMdiata- 
eanta. Le temperatura de la saldara aa pona on ol 
tranecuraec de 10 wtinutoa a 7S&C, eadianta aportación 
do calor, y daapuéa aa eantiona a aata altura, te pr& 
aidn de le caldero asciende a 33,9 bar. Al cobo da 
un tiaape da polimariración da 3 horaa, aa deja 
enfriar haata temperatura sebienta y aa deja escapar
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la tensión* Despeó# del secado en si vacio a 7C&C, 
ea obtienen 3, OS kg da pelipropilono, lo que corroa 
pando a un rendimiento del contacto de 178 kg/e do 

ggg titanio, ti poliaerizado posea un paso aparento do
46ü g/1. te viseeaidad especifica reducida (medida 
on decolina al 8*1 ̂  a l35tC) aecionde o 4*ú di/o* 
di poliaorizedo no contiene portee finas, y la duragxa a la penetración de une bola ae da unoa 71 N/aa .

sss
4,1. Obtención de la componente ̂ 4 del eataliradar

te reducción es lleva a cato en laa miomas 
condicionas y can las aienae cantidadee que í̂ an sido 
indicadas so al ojotaplo 3* en 1.1. Ueapuóa de agitar 

663 ia auopanaión durante 3 diaa, aa oapara el sólido
precipitado y aa lave con tolueno, ti filtrado y 
lea soluciones de levado ao Juntan* y en le solución 
de color pardo secura hoata negro se determina el 
contenido total do titanio por vía colorioótrica, y 

665 el contenido do titanio trivalenta por vio carinó-
trice, aa comprueba que oi 73 p de todo ol titanio 
se encuentra en la solución en forma do Ti .

3*3 g del producto de lo reacción ontra 
cloruro da aagnasio y áster etílico del ácido bonxói, 

6?U co, obtenida conformo al ejemplo 1.1* ao suspenden
en 1o al do tolueno; oeguidaaenta so agregan a gotas
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en $1 transcurso de 10 ainutos, agitando y bajo atada 
fase de argón a 80tC, 180 ai (lo que corresponde a 
11 aiüaola* de Ti) de la solución pardo o acure a 

C78 negra que contiena TiClg. A continuación aa ctantiono
ia aérela da ia reacción durante 2 horca a 60oC. 
Oâ puda da enfriar harta taaperatura aabiaota, ae 
extrae ai aólido aadianta aspiración bajo uxeluaión 
da aire y da httoadad, y aa iova dea vacar, cada una 
da ailaa con 100 ai da tolueno, y daapoda otras dea 
vacas, cada una da aliar con loo ai de la fracción 
da gasolina, caldeada a Tose, y f insistente ae cus­
pan de an 100 ai da la fracción da gaeolino. 61 co& 
tañido da Ti en ia auapanaión aa dataraina por via 

688 coloriadtrica. 6n oi filtrado no aa puado comprobar
per vía ceriaótrica ningún titanio trivalente.

4.2. Poliaerireoidn da propileno
ia poMaariración da propileno y tratociea 

to ulterior tienen lugar an las Bisase condiciones 
663 qqe se han indicado an al ajtmplo 1, an 1.2. So

eaplaan 0,79 oiliaoies (con relación al Ti) del cog 
penante 4 del catalizador, que contiena TiCig, 6,6 
siliaolsa (1,06 al) da datar atilico dal deido p-t& 
luico en calidad da estarso-regulador (coopcnanto c) 

698 y 2S ailiaolaa (3,2 al) da triatilo do alualnio (coa
ponente 8). sa obtienen 7,2 hg da polipropileno



isotáctica, io eerra^w^i a un íandioianto óol
contacto do 280,4 ̂  tía paüprt̂ iiano poe a da Ti.
Ü  poiitMtizado no ctmtiono paites finos; ai paca

?gii apaleóte sac&aada a 458 g/i, la uiassaMag oapoeifi,
aa rodocida (oadido an doeoüno ai 3,1 í¿ a 135̂  c)
aacioríéa a 3,4 di/a, y ia dcgaro a io ponottocidn

2da una t¡sia a 8a t̂ ocr. Sn ai p&iinaricode co coa* 
pypaba en cantanido áe Ki da 28 ppa* t'n ia tronafĉ  

7íái nación na aa obooroa tarrodidn, inaioso ain atiiciga
de on doi dcido, coaâ oetaoroto cóicico.

5.1, 8Ptwoián doi cooponanta ag dai catoiirodâ
in an -aatrax de cuatro tocos da 23a ni de 

capacidad, datada de agitada* y taradoatro, aa vism 
ton preuiâ sntá, paja axaiueidn da aire y da tinmodad 
(Pojo atodaforo ocĝ ), 78 si da ana Haiucidn ai 
38 % aa paso de ioaproniid de aiuoinia (5.8 oiiiooioa) 
en ia fraccMo ¡da gsoaiiaa, á C ac cgcsgan en ai 
tronccurao de 2 noroa Ti ai da tairaciorago do tita­
nia (180 aiiimoiae), y a cootinuoción ae agita t&stas, 
to 3 horas a **g& C. Precipita da eodioimts parda 
accwa. Oggpcdo da agitar Parata 24 horaa a taopjgt 
catara oâ anto, aa detwn&aa par via carî trica ai 
contenido da cĉ uoato da titanio trivaiontc. ti ta 
traciocMBa da titanio eetá cwAmido- cû titatiues&ftte,

?1S

718

728



** 1%

tas

733

738

7*8

T4S

3adiw^iaadiaid*daaapa3a w&ttwia fiaacián
dabandiaaaaa^oa*awcaaiaoidadataaIdaTi8ig/
Mtae.

*^ada2 paadaB*ad̂ iaaaaaajMMaO*)W 
CtfMFMTW da wmgpMic y *<̂ )HF a*üida d*i t¡*S&
a*&m^aat*RMb9HMRMM* aaaaapaR
daa aa SO ai da ia Taaaaida da eaaaMaa, AgEStada 
yiM^^*Baad^**<a***9áMy*waBHqpMa &%. c a a a i 
tsaKtetgwo date a&Máa*!2*^(Iei3dtaBKBM3KM%* 
at2aiiiaaiaa daTi)daiaaaapaoaMddaa*aaaai 
ba, aaa watiaaa TiCiy * aaaiiMMaaida aa aaatiaaa 
ia aaaeia da ia yaacaida dwaaba 2 bcaaa a ecae. 9a$, 
pada da anftiea haata taa<p!MM¡twa aabianta, aa 
awtzaw aiiáia&waábM&oaap&MK&d^y *eA*w*<a* 
aaaaa, bada wadaaiiaa cao too ai da ia ¡ñwKtc*6n 
daipMwMtsa* y * *  aaapacdaaotOüaida ia  fracción 
d*$aaoiiaa. KiiHW&anRaat Mtwnia dadRaawina 
powaiaboiaaiadMta'iBa#

S,2, OaMaaaiaaaida da puptüaae
iapaiiaaaiaadMa aaiiaw aaaatw  an ia * 

eHmMa%aM*QMWhaa<gd9;6*&eMa*aR<g. aJaapiaS, 
anS*2* Saaapiaaat 8,3 aáüaoiaa (acó yaiacido ai 
Ti) dai cM3XM*n%s*a datsata&Mad6, *adaRM&aw* 
$6aS.l y<n* w ü w a  Titi^t 2,3 a iüw iaa (8,37 ai) 
dau&R***MMco da* 3aK bp**Rhgaeiw e*iK *g da



31 *

aotoroo-rogulador (componente B), y 10 ailiooioo 
(1,3? al) de triotilo do aluminio (compononto B).
3a obtlSno un rondimianto de 1 ,0 kQ do pclipropilR 

733 na, lo que corroapondo a un rondimianto del contag.
te do 73,3 kQ por ^ de TI. ti peoo apoyante asolea 
do a 3SS n/l, y la viaeooidad copocifico reducida 
(medida en decolina al 3 ,1 & a 133^6), a 4,a dl/g.
61 polimerizado pooao una dureza a la panotroción

g
?SS de ana bolo de 66 N/aa.

tas cantidedos de cloruro de magnaolo anhidro 
Indicadas en la tabla, aal como loa coopuaatoo crgónicoe 
roseHodoa, ao muelen durante 136 horoe on un molino vlbrR 

?63 torio, bajo atoóaforo do nitrógeno. H  racipionta do acoro 
empleado tiene una capacidad de 1 litro, cargóndooo on 61 
3 t*9 do bolea de acero Inoxidable, con un diámetro do 13 ata.

6 ,1 3 de loa productos de lea reaccionaa antro 
cloruro da magnoalo y loa coopusotoe oroónicos moncionadoa, 

?S5 aeHaledoa en la tabla, aa suspenden en SO oí de tolueno. 
Agitando y bajo atmósfera de argón, eo agroBan a getoe, 
a E6&C y on el trenceurao da 10 olnutoe, 60,35 al (a 27 ai, 
lloeles do Ti) do la suspensión con contenido de Tidlg, 
obtenida conforma al ojocplo. h eontinuoción oo mantiono 

776 mezcla da la reacción durante 2 horas a 6<^C. Ooopuóe
do enfriar hoata temperatura ambiente, ae extras al sólido



aodianto o*pi*acidn bajo **d u *id n  do aire y hoandod, y 

ta  lavado* veeo*, cada unodooU ooconSO ol da toluono, 

y doopudoctMOdoowoeoa, cada uñad* e lla * con S e a l do 

773 i *  fooccidn do QOOOÜHO ooi dood*  o 7CaC, y f in * l * a n t * * *  mg 

pando t a l a  ftaceidn do pooal &ts . H c o nbanido do Ti a* 

dotooaino por vio ca ia iio ftz ica .

Poiiaa*io*cidn dopiapiiono
Lo poüaooizocidn do pcopiloco oo iiovo o cobo 

783 on Ja* ccndieionoc y son iao cwtidodoo do eataii^odot 
indicodooonolojsqplaS. *n 3.2. Loa tondiaiontoo dol 
contacta, loo poooo apaoontaa y ioo dotoooo o io ponoitg 
cidn do uno dolo, han oido roaonadco aoioiooo on ia  tabia.
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a 6 i  w i  a p i c a c i a w t s
**ww*a*****4M*********wa****w.****a*

1) .  Procadioiento para iat&tatssidn da ensata
806 iiaadar wixta, aadianta la  puaata an contacto da un heio-

e*xa*<M&*Moo datranaioidnoononeoaplaio dahaiogaotL 
xo da aâ naaio, y aaacla dal pxoducto da la raeccMn (* coa 
pMMw&wA) con un caapoaato orginieo da aluainio enante 
g a h * M ^ P M 9 t * ' K * p W M M a a S ! ,  t a i  C O W O d n u n a a t W O O - x e g M  

605 lador (e ooaponanta C), cwactaairada porque para la opten
cido del caapananta a, ai pronto da la roaed^ antra un 
naloganura da aegnaaio y un donante da alaetrenaa y/o un 
oioicpaliano aa pona en contacto con ai producto da la 
raaccidn atañido por raduceidn a partir da tâ raelorurc 

ato da titania par aadia da un oaapuaato orpanooatélioo da un
aatai da ioa ̂ xupaa princtpaiaa i. a H1 del Riataaa Parig. 
dirá da loa Elaaentoa an un diluyante inarta y a wa toap& 
ratera da *666c haata ̂.eoec, y por^a caao ccaponenta a 
aa aavlaa un ceapoaato arsénico da aiuainia acanto da ne3& 

815 gano, y cano coaponanta C un oaapwato del grupo conatitul
do por cidapaiiano*, éataraa foafinicaa, triaaaida dai 
écido laMaaatilfoafdrico, 1,2-dÍaatoaiOancano y éataraa 
aaraowilisaa acanáticoa.

2)  ̂ ^rocadiaianto da acuardo con la raiuindio#-
B20 ddn 1, earacterirado porqua le cantidad da ccapuaata da 

titanio reducido oca aa pana an contacto con a l producto



ga ia acaeció wtso ai haiagcnusa ga oô e&io y ai oonĉ. 
ta ga cioet̂ moa y/a 3i aiciopoiiaoo, aa abatios a 3ü í. 
an paw, cao seiaaián ai psodoeta ga ia seaeoMo anteo ai 
haia^oma ga aogaeaia y -ai ásgante ga aicstsoooa y/b ai 
ciciĉ oiicnc,

3) .  *  á^ a p g g ii& T a  9 3 K % ia í g t  ^

M ¿ á o ^  M S T g %
Kata aoaocia canato ga 3S hoja# foiiagaa y oaaa- 

oogsafiagga pos ua aoio ia^ da aaa gasas,
aagsM^ SS ga -3t#a 4& 1.9Y9

' ' ̂ .  ..-

FKBt-C? AGUDO' O3RE&0^
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