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@ Resumen:

Proceso para producir un precursor de un componente de
catalizador soélido para la polimerizacion de olefinas.

Un proceso de produccién de un precursor de un com-
ponente de catalizador de polimerizacion de olefinas que
comprende las etapas de (I) afiadir un compuesto de 6r-
ganomagnesio a una solucién que contiene un disolvente,
un compuesto de silicio que contiene un enlace Si-O, y un
compuesto de titanio definido, con agitacién, y continuan-
do la agitacién hasta que una concentracién de magnesio
en una fase liquida de la mezcla de reaccién desciende
a 9 ppm en peso o menor; y (ll) separaciéon sélido-liqui-
do de la mezcla de reaccién; un proceso de produccion
de un componente de catalizador para polimerizacion de
olefinas usando el precursor anterior; un proceso de pro-
duccion de un catalizador para polimerizacion de olefinas
usando el componente de catalizador anterior; y un pro-
ceso de producciéon de un polimero olefinico usando el
catalizador anterior.
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DESCRIPCION

Proceso para producir un precursor de un componente de catalizador sélido para la polimerizacién de olefinas.
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un proceso para producir un precursor de un componente de un catalizador
sélido para la polimerizacién de olefinas; un proceso para producir un componente de un catalizador sélido para la
polimerizacidn de olefinas, el uso de un precursor de un componente de un catalizador sélido producido de acuerdo con
el proceso de produccién anterior; un proceso para producir un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas, el
uso un componente de un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas producido de acuerdo con el proceso de
produccion anterior; y un proceso para producir un polimero olefinico, usando un catalizador sélido de polimerizacién
de olefinas producido de acuerdo con el proceso de produccidn anterior; estos procesos son adecuados para un proceso
de polimerizacion en fase gas o un proceso de polimerizacién en suspension.

Antecedentes de la invencion

Una gran cantidad de polimeros de olefina que se adhieren a un reactor de polimerizacion es una fuente de proble-
mas para hacer funcionar un proceso de produccién de polimeros de olefina. Por lo tanto, es deseable que la cantidad
de polimeros de olefina que se adhieren al mismo sea tan pequefia como sea posible. Desde dicho punto de vista, es
preferible que los polvos de polimero olefinico obtenidos por polimerizacion de olefinas tengan las siguientes propie-
dades de particula; densidad volumétrica alta, pequefio contenido de polvos finos, distribucién estrecha del tamafio de
particula y fluidez excelente.

La Patente de Estados Unidos N° 4.672.050 (que corresponde al documento JP 61-218606A) describe un catali-
zador de polimerizacién de a-olefina, que tiene una alta actividad de polimerizacién, apenas disminuye la estereo-
regularidad durante la polimerizacién y sélo produce una pequefia cantidad de sub-producto de polimero amorfo, y
dicho catalizador se forma por un proceso que comprende las etapas de (i) poner en contacto un precursor de un com-
ponente de un catalizador sélido con un compuesto de éster, un compuesto de éter y tetracloruro de titanio, obteniendo
de esta manera un componente de un catalizador s6lido que contiene un compuesto de titanio trivalente y (ii) poner
en contacto el componente de catalizador obtenido con un compuesto de organoaluminio y un compuesto donador de
electrones (tercer componente).

La Patente de Estados Unidos N° 6.187.883 (correspondiente al documento JP 10-212312A) describe un cataliza-
dor de polimerizacién de a-olefina, que tiene una alta actividad de polimerizacién y que sélo produce una cantidad
muy pequefia de sub-producto de polimero amorfo, y dicho catalizador se forma mediante un proceso que comprende
las etapas de (i) reducir un compuesto de titanio mediante un compuesto de organomagnesio en presencia de un com-
puesto de silicio y un compuesto de éster, obteniendo de esta manera un precursor de un componente de un catalizador
sélido, (ii) poner en contacto el precursor obtenido con un compuesto de halogenacién, un donador de electrones y
un haluro de dcido orgédnico, obteniendo de esta manera un componente de un catalizador sélido que contiene un
compuesto de titanio trivalente y (iii) poner en contacto el componente de catalizador obtenido con un compuesto de
organoaluminio y un compuesto donador de electrones (tercer componente).

La Patente de Estados Unidos N° 6.903.041 (correspondiente al documento JP 11-322833A) describe un cata-
lizador de polimerizacién de olefinas que tiene unas propiedades de particula excelentes y tiene una actividad de
polimerizacién suficientemente alta, y produce s6lo una pequefia cantidad de componentes de polimero de bajo peso
molecular, y dicho catalizador se forma por un proceso que comprende las etapas de (i) poner en contacto un precursor
de un componente de un catalizador s6lido, un compuesto del Grupo 14 de los elementos que contiene halégeno y un
donador de electrones entre si, después (ii) poner en contacto adicionalmente con tetracloruro de titanio, obteniendo
de esta manera un componente de un catalizador sélido y (iii) combinar el componente catalitico obtenido con un
compuesto de organoaluminio.

Sumario de la invencion

Sin embargo, el polimero olefinico en polvo obtenido usando los catalizadores de polimerizacién de olefinas res-
pectivos anteriores son insatisfactorios respecto a su contenido de polvo fino.

En vista de las circunstancias anteriores, la presente invencion tiene como objeto proporcionar (i) un proceso para
producir un precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacién de olefinas, (ii) un proceso
para producir un componente de un catalizador sélido para la polimerizacién de olefinas, (iii) un proceso para producir
un catalizador sélido para la polimerizacién de olefinas y (iv) un proceso para producir un polimero olefinico; siendo
adecuados estos procesos para producir polimeros de olefina que contienen sélo una pequefia cantidad de polvos
finos.
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La presente invencidn es un proceso para producir un precursor de un componente de un catalizador sélido para la
polimerizacién de olefinas, que comprende las etapas de:

(D) afadir un compuesto de organomagnesio a una solucién que contiene un disolvente, un compuesto de silicio que
contiene un enlace Si-O, un compuesto de titanio representado por la siguiente férmula, con agitacién y continuando
la agitacion hasta que una concentracién de magnesio en una fase liquida de la mezcla de reaccién disminuye a 9 ppm
en peso 0 menor; y

(IT) separacion sé6lido-liquido de la mezcla de reaccion;

Ti (OR"),X',_,

en la que R' es un grupo hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 dtomos de carbono; X' es un dtomo de halégeno; y a es
un numero que satisface 1 < a < 4.

También, la presente invencion es un proceso para producir un componente de un catalizador sélido para la poli-
merizacion de olefinas, que comprende la etapa de poner en contacto un precursor de un componente de un catalizador
s6lido para la polimerizacién de olefinas producido de acuerdo con el proceso de produccién anterior con un com-
puesto metdlico de halogenacion representado por la siguiente féormula, un donador de electrones interno, y un haluro
de 4cido orgéanico opcional:

M (R*)pX% s

en la que M es un elemento del Grupo 3, 13 6 14; R? es un grupo alquilo que tiene de 1 a 20 4tomos de carbono,
un grupo arilo, un grupo alcoxi o un grupo ariloxi; X* es un 4tomo de halégeno; m es una valencia atémica de M; y b
es un nimero que satisface 0 < b < m.

El “compuesto metélico de halogenacién” anterior es un compuesto metdlico que tiene capacidad de halogenacidn,
que es una clase de agente de halogenacion.

Adicionalmente, la presente invencion es un proceso para producir un catalizador sélido para la polimerizacion de
olefinas, que comprende la etapa de poner en contacto un componente de un catalizador sé6lido para la polimerizacién
de olefinas producido de acuerdo con el proceso de produccién anterior con un compuesto de organoaluminio y un
donador de electrones externo opcional.

Adun adicionalmente, la presente invencién es un proceso para producir un polimero olefinico, que comprende la
etapa de polimerizar una olefina en presencia de un catalizador sélido de polimerizacion de olefinas producido de
acuerdo con el proceso de produccién.

Descripcion detallada de la invencion

Los ejemplos del compuesto de silicio que contiene un enlace Si-O son compuestos representados por las siguientes
férmulas:

Si (OR*) R,
R’ (R%Si0),SiR7s, 'y
(R%,Si0),

en las que R? es un grupo hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 dtomos de carbono; R* a R® son independientemente
entre s{ un grupo hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 4tomos de carbono o un dtomo de hidrégeno; t es un nimero entero
que satisface 0 <t < 4; u es un ndmero entero de 1 a 1.000; y v es un niimero entero de 2 a 1.000.

Entre ellos, se prefieren compuestos de silicio que tienen una t que satisface 1 < t 4 en la férmula anterior, mas
preferiblemente son tetraalcoxisilanos (t = 4), y atin mds preferiblemente es tetractoxisilano.

Los ejemplos del compuesto de silicio que contiene un enlace Si-O son tetrametoxisilano, dimetildimetoxisilano,
tetraetoxisilano, trietoxietilsilano, dietoxidietilsilano, etoxitrietilsilano, tetraisopropoxisilano, diisopropoxidiisopropil-
silano, tetrapropoxisilano, dipropoxidipropilsilano, tetrabutoxisilano, dibutoxidibutilsilano, diciclopentoxidietilsilano,
dietoxidifenilsilano, ciclohexiloxitrimetilsilano, fenoxitrimetilsilano, tetrafenoxisilano, trietoxifenilsilano, hexametil-
disiloxano, hexaetildisiloxano, hexapropildisiloxano, octaetiltrisiloxano, dimetilpolisiloxano, difenilpolisiloxano, me-
tilhidropolisiloxano y fenilhidropolisiloxano.
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Los ejemplos de R! en la férmula anterior que representan el compuesto de titanio son grupos alquilo tales como
un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo propilo, un grupo isopropilo, un grupo n-butilo, un grupo isobutilo, un grupo
amilo, un grupo isoamilo, un grupo hexilo, un grupo heptilo, un grupo octilo, un grupo decilo, y un grupo dodecilo;
los grupos arilos tales como un grupo fenilo, un grupo cresilo, un grupo xililo, y un grupo naftilo; grupos cicloalquilo
tales como un grupo ciclohexilo y un grupo ciclopentilo; y un grupo aralquilo tal como un grupo bencilo;

R! es preferiblemente grupos alquilo que tienen de 2 a 18 dtomos de carbono o grupos arilo que tienen de 6 a 18
atomos de carbono y particularmente preferiblemente grupos alquilo lineales que tienen de 2 a 18 dtomos de carbono.

Los ejemplos de X' en la férmula anterior que representan el compuesto de titanio son un dtomo de cloro, un dtomo
de bromo y un 4tomo de yodo. Entre ellos, un dtomo de cloro es particularmente preferible.

Los ejemplos del compuesto de titano representado por la férmula anterior son tetrametoxititanio, tetraetoxititanio,
tetra-n-propoxititanio, tetraisopropoxititanio, tetra-n-butoxititanio, tetraisobutoxititanio, tricloruro de n-butoxititanio,
dicloruro de di-n-butoxititanio, cloruro de tri-n-butoxititanio y combinaciones de dos o mds de los mismos. Entre ellos,
se prefieren compuestos de titanio que tengan “a” de 1, 2 6 3 en la férmula anterior y se prefiere particularmente el
tetra-n-butoxititanio.

El compuesto de organomagnesio anterior es cualquier compuesto que contenga un enlace magnesio-carbono en su
interior. Los ejemplos del compuesto de organomagnesio son compuestos representados por las siguientes férmulas:

R°MgX3, vy
RIOR“Mg

en las que R’ aR"' son un grupo hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 4tomos de carbono; y X? es un dtomo de halggeno.

Los ejemplos de R’ a R!! son grupos alquilo, grupos arilo, grupos aralquilo y grupos alquenilo, aquellos grupos que
tienen de 1 a 20 4tomos de carbono, respectivamente, tales como un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo propilo, un
grupo isopropilo, un grupo n-butilo, un grupo sec-butilo, un grupo terc-butilo, un grupo isobutilo, un grupo n-pentilo,
un grupo isoamilo, un grupo ciclopentilo, un grupo n-hexilo, un grupo ciclohexilo, un grupo n-octilo, un grupo 2-
etilhexilo, un grupo fenilo y un grupo bencilo.

Los ejemplos de X? en la férmula anterior son un dtomo de cloro, un §tomo de bromo y un dtomo de yodo. Entre
ellos, se prefiere particularmente un atomo de cloro.

Los ejemplos del compuesto de Grignard representados por la primera de las férmulas anteriores son cloruro de
metilmagnesio, cloruro de etilmagnesio, cloruro de n-propilmagnesio, cloruro de isopropilmagnesio, cloruro de n-
butilmagnesio, cloruro de isobutilbutilmagnesio, cloruro de terc-butilmagnesio, cloruro de n-pentilmagnesio, cloru-
ro de isoamilmagnesio, cloruro de ciclopentilmagnesio, cloruro de n-hexilmagnesio, cloruro de ciclohexilmagnesio,
cloruro de n-octilmagnesio, cloruro de 2-etilhexilmagnesio, cloruro de fenilmagnesio y cloruro de bencilmagnesio.
Entre ellos, se prefiere el cloro de etilmagnesio, cloruro de n-propilmagnesio, cloruro de isopropilmagnesio, cloruro
de n-butilmagnesio o cloruro de isobutilbutilmagnesio y se prefiere particularmente el cloruro de n-butilmagnesio para
obtener catalizadores de polimerizacién con un buen soporte de forma.

Estos compuestos de Grignard se usan preferiblemente en forma de solucién en éter de los mismos. Los ejemplos
de éter son éteres de dialquilo tales como éter dietilico, éter di-n-propilico, éter diisopropilico, éter di-n-butilico, éter
diisobutilico, etil n-butil éter y éter diisoamilico y éteres ciclicos tales como tetrahidrofurano. Entre ellos, se prefieren
los dialquiléteres y particularmente se prefieren el éter di-n-butilico o éter diisobutilico.

La etapa (I) puede usar compuestos éster. Los ejemplos de la misma son ésteres de 4cido monocarboxilico y ésteres
de 4cido policarboxilico.

Los ejemplos mds especificos de los mismos son ésteres de acido carboxilico alifatico saturados, ésteres de dcido
carboxilico alifético insaturados, ésteres de dcido carboxilico aliciclico y ésteres de dcido carboxilico aromético. Otros
ejemplos especificos de los mismos son acetato de metilo, acetato de etilo, acetato de fenilo, propionato de metilo, pro-
pionato de etilo, butirato de etilo, valerato de etilo, acrilato de etilo, metacrilato de metilo, benzoato de etilo, benzoato
de butilo, toluato de metilo, toluato de etilo, anisato de etilo, succinato de dietilo, succinato de di-n-butilo, succinato
de diisobutilo, malonato de dietilo, malonato de di-n-butilo, malonato de diisobutilo, maleato de dimetilo, maleato
de di-n-butilo, maleato de diisobutilo, itaconato de dietilo, itaconato de di-n-butilo, itaconato de diisobutilo, ftalato
de monoetilo, ftalato de dimetilo, metiletilftalato, metalato de dietilo, ftalato de di-n-propilo, ftalato de diisopropilo,
ftalato de di-n-butilo, ftalato de diisobutilo, ftalato de dipentilo, ftalato de di-n-hexilo, ftalato de di-n-pentilo, ftalato de
di-n-octilo, ftalato de di(2-etilhexilo), ftalato de diisodecilo, ftalato de diciclohexilo y ftalato de difenilo. Entre ellos,
se prefieren los dsteres de dcido carboxilico alifatico insaturado tales como dsteres de dcido metacrilico y dsteres de
dcido maleico o asteres de acido carboxilico aromatico tales como dsteres de dcido benzoico y asteres de 4cido ftélico
y se prefieren particularmente dsteres de dialquilo de 4cido ftalico.
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Los ejemplos del disolvente en la etapa (I) son hidrocarburos alifaticos tales como hexano, heptano, octano y
decano; hidrocarburos arométicos tales como tolueno y xileno; hidrocarburos aliciclicos tales como ciclohexano, me-
tilciclohexano y decalina; dialquil éteres tales como éter dietilico, éter di-n-propilico, éter diisopropilico, éter di-n-
butilico, éter diisobutilico, etil n-butil éter y éter diisoamilico; y un éter ciclico tal como tetrahidrofurano.

El compuesto de silicio en la etapa (I) se usa en una cantidad de normalmente 1 a 500 mol, preferiblemente de
1 a 300 mol y particularmente preferiblemente de 3 a 100 mol, en términos de una cantidad de dtomos de silicio
contenidos en el compuesto de silicio usado en la etapa (I), por un mol de 4tomos de titanio contenido en el compuesto
de titanio usado en la etapa ().

El compuesto de organomagnesio en la etapa (I) se usa en una cantidad tal que la cantidad total de los dtomos de
titanio anteriores y &tomos de silicio es normalmente de 0,1 a 10 mol, preferiblemente de 0,2 a 5,0 mol y particularmen-
te preferiblemente de 0,5 a 2,0 mol por mol de 4tomos de magnesio contenidos en el compuesto de organomagnesio
usado en la etapa (I).

También, puede determinarse la cantidad usada de cada uno de los compuestos de titanio, el compuesto de silicio
y el compuesto de organomagnesio en la etapa (I) de manera que una cantidad de 4tomos de magnesio contenido en
el precursor de un componente de un catalizador sélido obtenido es de 1 a 51 mol, preferiblemente de 2 a 31 mol y
particularmente preferiblemente de 4 a 26 por un mol de dtomos de titanio contenido en el precursor del componente
del catalizador sélido.

El compuesto de éster en la etapa (I) se usa en una cantidad de normalmente 0,05 a 100 mol, preferiblemente
de 0,1 a 60 mol y particularmente preferiblemente de 0,2 a 30 mol por un mol de d&tomos de titanio contenido en el
compuesto de titanio usado en la etapa (I).

En la etapa (I), el compuesto de organomagnesio se afiade normalmente a de -50 a 100°C, preferiblemente de -30
a 70°C y particularmente preferiblemente de -25 a 50°C a la solucién que contiene un disolvente, un compuesto de
silice que contiene un enlace Si-O y un compuesto de titanio. Su tiempo de adicién no estd particularmente limitado
y normalmente es de 30 minutos a 6 horas. Para producir un catalizador con buen soporte de forma, el compuesto de
organomagnesio se aflade preferiblemente al mismo continuamente.

Después de anadir el compuesto de organomagnesio a la solucién anterior, la agitacién en la etapa (I) se contintia
para promover la reaccién. El tiempo de agitacién depende posteriormente de la temperatura de la solucién y es de 15
a 200 horas y preferiblemente de 18 a 200 horas cuando la temperatura de la solucién es de 10°C a menor de 30°C
y es de 3 a 200 horas y preferiblemente de 4 a 200 horas cuando la temperatura de la solucién es de 30 a 70°C. La
realizacién mds preferible es una agitacion durante 4 a 200 horas a una temperatura de la solucién de 30 a 70°C.

Los ejemplos de un método para medir la concentracién de magnesio en la etapa (I) es una espectroscopia de
emision atémica de plasma acoplado inductivamente a alta frecuencia (ICP-AES) y un método de absorcién atémica
conocido en la técnica. La ICP-AES normalmente comprende las etapas de (i) descomponer los compuesto organicos
contenidos en una muestra de medida mediante un pretratamiento tal como irradiacién con microondas, una digestién
dcida y una calcinacién en seco, obteniendo de esta manera una muestra pretratada, (ii) disolver la muestra pretratada
en un 4cido tal como 4cido nitrico, dcido clorhidrico y 4cido sulftirico, obteniendo de esta manera una solucién como
una muestra liquida y (iii) medir la muestra liquida usando una curva de calibrado. La curva de calibrado se prepara
basdndose en las concentraciones de magnesio e intensidades de emision de tres o mds clases de muestras patrén que
tienen concentraciones de magnesio conocidas.

La concentracién de magnesio anterior corresponde a una cantidad del compuesto de organomagnesio no reaccio-
nado contenido en la mezcla de reaccién. Cuanto mayor sea la concentracién de magnesio, mayor serd la cantidad
de polvos finos contenidos en el precursor de un componente de un catalizador s6lido obtenido. Por consiguiente,
para obtener el precursor de un componente de un catalizador sélido que sélo contiene una pequefia cantidad de pol-
vos finos, la agitacidn se continta hasta que la concentracién de magnesio disminuye a 9 ppm en peso o menor y
preferiblemente a 7 ppm en peso o menor, que es un punto final sustancial de la reaccién.

Los ejemplos de un método para la separacién sélido-liquido en la etapa (II) son un método de filtracién y un
método de decantacién.

La separacion sélido-liquido en la etapa (II) se realiza preferiblemente y eficazmente de acuerdo con un método
que comprende la etapa de (i) detener la agitacién cuando la concentracién de magnesio disminuye a 9 ppm en peso
o menor Yy (ii) permitir que la mezcla de reaccion repose, precipitando de esta manera un precursor de un componente
de un catalizador sélido formado.

La etapa anterior (ii) se realiza normalmente de -10 a 100°C, preferiblemente de 20 a 70°C y mds preferiblemente
de 20 a 50°C desde un punto de vista econémico.

La etapa anterior (ii) no tiene un tiempo particularmente limitado, que generalmente depende del volumen del
reactor o de la mezcla de reaccion y de la velocidad de precipitacion de un precursor de un componente de un ca-
talizador sélido. Sin embargo, es necesario permitir que la mezcla de reaccién repose hasta que el precursor de un
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componente de un catalizador sélido precipita completamente. El tiempo es normalmente de 10 minutos a 10 dias y
preferiblemente de 10 minutos a 24 horas, desde un punto de vista econémico.

El precursor de un componente de un catalizador sélido obtenido en la etapa (II) puede lavarse con un disolvente
a purificar. Los ejemplos del disolvente son hidrocarburos aliféticos tales como pentano, hexano, heptano, octano y
decano; hidrocarburos aromadticos tales como benceno, tolueno, etilbenceno, y xileno; hidrocarburos aliciclicos tales
como ciclohexano y ciclopentano e hidrocarburos halogenados tales como 1,2-dicloroetano y monoclorobenceno.
Entre ellos, se prefieren los hidrocarburos alifaticos o hidrocarburos aroméaticos, mds preferiblemente los hidrocarburos
aromaticos y se prefieren adicionalmente tolueno o xileno.

Los ejemplos del elemento del Grupo 4 para M en la férmula anterior son titanio, zirconio y hafnio. Entre ellos, se
prefiere titanio. Los ejemplos del elemento del Grupo 3 para M en la misma son boro, aluminio, galio, indio y talio.
Entre ellos, se prefiere boro o aluminio y se prefiere mds aluminio. Los ejemplos del elemento del Grupo 14 para M
en la misma son silicio, germanio, estafio y plomo. Entre ellos, se prefiere silicio, germanio o estafio y se prefiere mas
silicio. M es particularmente preferiblemente titanio o silicio.

Los ejemplos de R? en la férmula anterior son grupos alquilo lineales o ramificados tales como un grupo metilo,
un grupo etilo, un grupo n-propilo, un grupo isopropilo, un grupo n-butilo, un grupo isobutilo, un grupo terc-butilo,
un grupo n-pentilo, un grupo isoamilo, un grupo n-hexilo, un grupo n-heptilo, un grupo n-octilo, un grupo n-decilo
y un grupo n-dodecilo; los grupos cicloalquilo tales como un grupo ciclopentilo y un grupo ciclohexilo; grupos arilo
tales como un grupo fenilo, un grupo cresilo, un grupo xililo, y un grupo naftilo; grupos alcoxi lineales o ramificados
tales como un grupo metoxi, un grupo etoxi, un grupo n-propoxi, un grupo isopropoxi, un grupo n-butoxi, un grupo
isobutoxi, un grupo n-pentiloxi, un grupo isoamiloxi, un grupo n-hexiloxi, un grupo n-heptiloxi, un grupo n-octiloxi,
un grupo n-deciloxi y un grupo n-dodeciloxi; grupos cicloalcoxi tales como un grupo ciclopentiloxi y un grupo ci-
clohexiloxi; y grupos ariloxi tales como un grupo fenoxi, un grupo siloxi y un grupo naftoxi. Entre ellos, se prefieren
grupos alquilo o grupos alcoxi que tienen de 2 a 18 dtomos de carbono; o grupos arilo o grupos ariloxi que tienen de
6 a 18 atomos de carbono.

En la férmula anterior m es una valencia de M. Cuando M es un elemento del Grupo 4, M es 4, cuando M es un
elemento del Grupo 13 m es 3 y cuando M es un elemento del Grupo 14 m es 4. En la férmula anterior b es un niimero
que satisface 0 < b < m. Cuando M es un elemento del Grupo 4 o 14, b es un nimero que satisface 0 < b <4 y cuando
M es un elemento del Grupo 13 b es un nimero que satisface O < b < 3. Cuando M es un elemento del Grupo 4 ¢ 14,
b es preferiblemente 3 6 4 y mas preferiblemente 4. Cuando M es un elemento del Grupo 13, b es preferiblemente 3.

Los ejemplos del compuesto metalico de halogenacion representado por la férmula anterior son compuestos de
titanio descritos en la Patente de Estados Unidos N° 6.187.883 mencionada anteriormente y compuestos de cloracién
de elementos del Grupo 13 6 14 descritos en la Patente de Estados Unidos N° 6.903.041 mencionada anteriormente.

Los compuestos de titanio para halogenacion del compuesto metdlico de halogenacion representados por la fér-
mula anterior son preferiblemente tetrahaluros de titanio tales como tetracloruro de titanio, tetrabromuro de titanio
y tetrayoduro de titanio o trihaluros de alcoxititanio tales como tricloruro de metoxititanio, tricloruro de etoxititanio,
tricloruro de n-butoxititanio, tricloruro de isobutoxititanio, tricloruro de fenoxititanio y tribromuro de etoxititanio; mas
preferiblemente tetrahaluros de titanio y particularmente preferiblemente tetracloruro de titanio.

Los compuestos de cloracion anteriores de los elementos del Grupo 13 6 14 del compuesto metdlico de halogena-
cion representados por la férmula anterior son preferiblemente dicloruro de etilaluminio, sesquicloruro de etilaluminio,
cloruro de dietilaluminio, tricloroaluminio, tetraclorosilano, feniltriclorosilano, metiltriclorosilano, etiltriclorosilano,
n-propiltriclorosilano o p-toliltriclorosilano; mds preferiblemente los compuesto de cloracion de los elementos del
Grupo 14 y particularmente preferiblemente tetraclorosilano o feniltriclorosilano.

El compuesto metilico de halogenacion se usa en una cantidad normalmente de 0,1 a 1.000 mmol, preferiblemente
de 0,3 a 500 mmol y particularmente preferiblemente de 0,5 a 300 mmol, por un gramo del precursor de un componente
de un catalizador s6lido. El compuesto metalico de halogenacién se usa de una vez o en dos o mas porciones.

Los ejemplos del donador de electrones interno anterior son donadores de electrones que contienen oxigeno tales
como alcoholes, fenoles, cetonas, aldehidos, dcido carboxilicos, ésteres de dcidos orgdnicos o inorgénicos, éteres,
amidas de 4dcido y anhidridos de 4cido; y donadores de electrones que contienen nitrégeno tales como amoniaco,
aminas, nitrilos e isocianatos. Entre ellos se prefieren los ésteres o éteres de dcidos orgdnicos.

Los ejemplos especificos y preferibles de los ésteres anteriores de los dcidos orgdnicos son compuestos éster
ejemplificados anteriormente. Entre ellos, se prefieren particularmente ftalatos de dialquilo. Los ejemplos de los éteres
anteriores son aquellos descritos en la Patente de Estados Unidos N° 6.903.041 mencionada anteriormente. Entre ellos,
se prefieren los éteres de dialquilo y particularmente se prefiere éter de dibutilo o éter de disoamilo.

El donador de electrones interno son preferiblemente ésteres de dcidos orgdnicos, particularmente preferiblemente
ésteres de dialquilo de 4cidos dicarboxilicos aromdticos y mas preferiblemente ftalatos de dialquilo.
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El donador de electrones interno se usa en una cantidad de normalmente 0,1 a 1.000 mmol, preferiblemente de 0,3
a 500 mmol y particularmente preferiblemente de 0,5 a 300 mmol por un gramo del precursor de un componente de
un catalizador sélido. El donador de electrones interno se usa de una vez o en dos o mds porciones.

Los ejemplos del haluro de dcido orgénico anterior usados opcionalmente son haluros de 4cido monocarboxilico y
haluros de 4cido policarboxilico. Los ejemplos més especificos del mismo son haluros de dcido carboxilico alifético,
haluros de dcido carboxilico aliciclico, y haluros de 4cido carboxilico aromatico. Otros ejemplos especificos adicio-
nales del mismo son cloruro de acetilo, cloruro de propanoilo, cloruro de butanoilo, cloruro de valeroilo, cloruro de
acriloilo, cloruro de metacriloilo, cloruro de benzoilo, cloruro de toluoilo, cloruro de anisoilo, cloruro de succinoilo,
cloruro de malonilo, cloruro de malenilo, cloruro de itaconoilo y cloruro de ftaloilo. Entre ellos, se prefieren cloruros
de 4cido carboxilico arométicos tales como cloruro de benzoilo, cloruro de toluoilo y cloruro de ftaloilo y se prefiere
particularmente el cloruro de ftaloilo.

El haluro de 4cido orgdnico se usa en una cantidad de normalmente 0,1 a 50 mol, adicionalmente preferiblemente
de 0,3 a 20 mol y particularmente preferiblemente de 0,5 a 10 mol por un mol de dtomos de titanio contenidos en
el precursor de un componente de un catalizador sélido. Cuando la cantidad supera los 50 mol, las particulas del
componente de catalizador s6lido obtenidas pueden romperse.

El precursor de un componente de un catalizador sélido, el compuesto metdlico de halogenacidn, el donador de
electrones interno y el haluro de dcido orgdnico no estan particularmente limitados en un método de puesta en contacto
de unos con otros. Los ejemplos del método son aquellos conocidos en la técnica tales como un método en suspension
y un método de compresion mecdnica (por ejemplo un método de compresion en un molino de bolas). El método de
compresién mecdnica se realiza preferiblemente en presencia de un agente de dilucién, para controlar una cantidad de
polvos finos contenidos en el componente de catalizador s6lido obtenido y también para controlar la amplitud de la
distribucién del tamafio de particula del componente de catalizador sélido obtenido.

Los ejemplos del agente de dilucién son hidrocarburos alifaticos tales como pentano, hexano, heptano y octano;
hidrocarburos aromadticos tales como benceno, tolueno y xileno; hidrocarburos aliciclicos tales como ciclohexano y
ciclopentano; e hidrocarburos halogenados tales como 1,2-dicloroetano y monoclorobenceno. Entre ellos, se prefieren
particularmente los hidrocarburos aromadticos o hidrocarburos halogenados.

El método de suspension anterior tiene una concentracién en suspensién normalmente de 0,05 a 0,7 g de s6li-
do/ml de disolvente y particularmente preferiblemente de 0,1 a 0,5 g de s6lido/ml de disolvente. La puesta en contacto
anterior se realiza normalmente a de 30 a 150°C, preferiblemente a de 45 a 135°C y particularmente preferiblemen-
te a de 60 a 120°C. El tiempo de contacto no estd particularmente limitado y es preferiblemente de 30 minutos a
aproximadamente 6 horas, normalmente.

Los ejemplos del compuesto de organoaluminio usado en la presente invencién son aquellos descritos en la Patente
de Estados Unidos N° 6.90.041 mencionada anteriormente. Entre ellos, se prefieren trialquilaluminios, mezclas de
trialquilaluminios con haluros de dialquilaluminio o alquilalumoxanos y adicionalmente se prefieren trietilaluminio,
triisobutilaluminio, una mezcla de trietilaluminio con cloruro de dietilaluminio o tetraetildialumoxano.

Los ejemplos del donador de electrones externo opcionalmente usado en la presente invencién son aquellos descri-
tos en la Patente de Estados Unidos N° 6.187.883 mencionada anteriormente. Entre ellos, se prefieren compuestos que
contienen oxigeno o compuestos que contienen nitrégeno. Los ejemplos de los compuestos que contienen oxigeno son
alcoxisilicios, éteres, ésteres y cetonas. Entres ellos, se prefieren los alcoxisilicios o éteres.

Los alcoxisilicios anteriores son preferiblemente compuestos representados por la siguiente férmula:

R, Si (OR*),,

en la que R? es un grupo hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 dtomos de carbono, un dtomo de hidrégeno, o un grupo
que contiene un heterodtomo; R*” es un grupo hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 dtomos de carbono; h es un nimero que
satisface a 0 < h < 4; y cuando existen multiples R o R?, son iguales o diferentes entre si, respectivamente.

Los éteres anteriores, como el donador de electrones externo, son mds preferiblemente éteres ciclicos. Los éteres
ciclicos son compuestos heterociclicos que tienen uno o méas enlaces éter (-C-O-C-) en sus anillos y mas preferible-
mente éteres ciclicos que tienen uno o mds enlaces diéter (-C-O-C-O-C-) en sus anillos.

El donador de electrones externo es particularmente preferiblemente ciclohexilmetildimetoxisilano, ciclohexiletil-
dimetoxisilano, diisopropildimetoxisilano, terc-butiletildiimetoxisilano, terc-butil-n-propildimetoxisilano, feniltrime-
toxisilano, difenildimetoxisilano, diciclobutildimetoxisilano, diciclopentildimetoxisilano, 1,3-dioxolano o 1,3-dioxa-
no.

El componente de catalizador s6lido, el compuesto de organoaluminio y el donador de electrones externo usado
opcionalmente no estdn particularmente limitados en un método de puesta en contacto de aquellos componentes entre
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si, siempre y cuando se forme un catalizador sélido para la polimerizacién de olefinas. Su contacto se realiza en
presencia de un disolvente o en ausencia del mismo. Los ejemplos del método de contacto de estos componentes son
(1) un método que comprende las etapas de poner en contacto todos aquellos componentes formando de esta manera un
producto de contacto (es decir, un catalizador de polimerizacion) y después suministrando el producto de contacto a un
reactor de polimerizacion, (ii) un método que comprende la etapa de suministrar aquellos componentes por separado
a un reactor de polimerizacion, poniendo en contacto aquellos componentes entre si en el reactor de polimerizacidén
para formar un catalizador de polimerizacién y (iii) un método que comprende las etapas de poner en contacto dos
cualquiera de estos componentes entre si, formando de esta manera un producto de contacto y después suministrando
el producto de contacto y el componente restante por separado a un reactor de polimerizacion, poniéndolos en contacto
de esta manera entre si en el reactor de polimerizacién para formar un catalizador de polimerizacién.

Los ejemplos de la olefina usada en el proceso de produccién de poliolefina de la presente invencién son etileno
y a-olefinas que tienen tres o mds dtomos de carbono. Los ejemplos de estas a-olefinas son mono-olefinas lineales
tales como propileno, 1-buteno, 1-penteno, 1-hexeno, 1-hepteno, 1-octeno y 1-deceno; mono-olefinas ramificadas tales
como 3-metil-1-buteno, 3-metil-1-penteno y 4-metil-1-penteno; y mono-olefinas ciclicas tales como vinilciclohexano;
y combinaciones de dos o mds de estas olefinas. Entre ellas, se prefieren homopolimeros de etileno, homopolimeros de
propileno o copolimeros de combinaciones de dos o mds clases de olefinas, y aquellas combinaciones que contienen
etileno o propileno como un mondémero principal. Las combinaciones anteriores de dos o mds clases de olefinas pueden
contener combinaciones de dos o mds clases de a-olefinas excepto propileno y pueden contener dos 0 mas mondmeros
que llevan un enlace insaturado tal como dienos conjugados y dienos no conjugados.

Los polimeros de olefina producidos de acuerdo con el proceso de produccion de poliolefina de la presente inven-
cion son preferiblemente homopolimeros de propileno, homopolimeros de 1-buteno, homopolimeros de 1-penteno,
homopolimeros de 1-hexeno, copolimeros de etileno-propileno, copolimeros de etileno-1-buteno, copolimeros de eti-
leno-1-hexeno, copolimeros de propileno-1-buteno, copolimeros de propileno-1-hexeno, copolimeros de etileno-pro-
pileno-1-buteno, copolimeros de etileno-propileno-1-hexeno o copolimeros de bloque producidos por polimerizacién
multietapa de estas olefinas.

Para producir polimeros de olefina que tengan buenas propiedades de polvo, el catalizador de polimerizacién de la
presente invencion puede producirse més preferiblemente de acuerdo con el método mencionado a continuacién que
con el método mencionado anteriormente, comprendiendo el primero de estos métodos las etapas de:

(1) polimerizar una pequefia cantidad de una olefina en presencia del componente de catalizador sélido mencionado
anteriormente y un compuesto de organoaluminio, formando de esta manera un componente de un catalizador sélido
modificado, cuya superficie se cubre con el polimero olefinico resultante; y

(2) poner en contacto el componente de catalizador sélido modificado con el compuesto de organoaluminio men-
cionado anteriormente y un donador de electrones externo formando de esta manera un catalizador de polimerizacion.

Respecto a la etapa anterior (1):

- su polimerizacién se denomina “pre-polimerizacién” en contraste con la “polimerizacion principal” realizada en
el proceso de produccién de un polimero olefinico de la presente invencion. Dicha pre-polimerizacidn se describe en
la Patente de Estados Unidos N° 6.187.883 o la Patente de Estados Unidos N° 6.903.041 mencionadas anteriormente;

- la olefina usada es la misma que o diferente de las olefinas usadas en la polimerizacion principal;

- puede usarse un agente de transferencia de cadena tal como hidrégeno para regular el peso molecular del polimero
olefinico resultante;

- puede usarse el donador de electrones externo mencionado anteriormente; y

- el componente de catalizador s6lido modificado anterior generalmente se denomina “componente del catalizador
solido pre-polimerizado”.

En la presente invencidn, la expresion “componente de catalizador sélido” se refiere no sélo al componente de
catalizador s6lido no modificado mencionado anteriormente, sino también al componente de catalizador s6lido modi-
ficado mencionado anteriormente (es decir, el componente de catalizador sélido pre-polimerizado) o la combinacién
de los mismos.

La pre-polimerizacién anterior es preferiblemente una polimerizacién en suspension en un disolvente de hidrocar-
buro inerte tal como propano, butano, isobutano, pentano, isopentano, hexano, heptano, octano, ciclohexano, benceno
y tolueno.

El compuesto de organoaluminio en la etapa anterior (1) (es decir, pre-polimerizacién) se usa en una cantidad de
generalmente 0,5 a 700 mol, preferiblemente 0,8 a 500 mol y particularmente preferiblemente 1 a 200 mol por un mol
de atomos de titanio contenidos en el componente de catalizador sélido usado en la etapa (1).
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La olefina en la etapa anterior (1) se pre-polimeriza en una cantidad de generalmente 0,01 a 1.000 g, preferible-
mente de 0,05 a 500 g y particularmente preferiblemente de 0,1 a 200 g por un gramo de componente de catalizador
s6lido usado en la etapa (1).

La polimerizacion en suspension en la etapa anterior (1) tiene una concentracion en suspension del componente de
catalizador s6lido de preferiblemente 1 a 500 g de componente de catalizador sélido/litro de disolvente y particular-
mente preferiblemente de 3 a 300 g de componente de catalizador sélido/litro de disolvente.

La etapa (1) anterior se realiza preferiblemente a -20 a 100°C y particularmente preferiblemente de 0 a 80°C y bajo
una presion parcial de una olefina en una fase gas de preferiblemente 0,01 a 2 MPa y particularmente preferiblemente
de 0,1 a 1 MPa con la condicién de que una olefina en un estado liquido a una temperatura de pre-polimerizacién y a
una presion de pre-polimerizacién no se limite a la misma. Un tiempo de pre-polimerizacién no se limita particular-
mente y es preferiblemente de 2 minutos a 15 horas.

El componente de catalizador sélido, el compuesto de organoaluminio y la olefina en la etapa anterior (1) se
suministran a un reactor de pre-polimerizacién de acuerdo con el método ejemplificado a continuacién (i) o (ii):

(1) un método que comprende la etapa de suministrar el componente de catalizador sélido y el compuesto de
organoaluminio y después suministrar la olefina; o

(i1) un método que comprende las etapas de suministrar el componente de catalizador sélido y la olefina y después
suministrar el compuesto de organoaluminio.

La olefina en la etapa anterior (1) se suministra a un reactor de pre-polimerizacién de acuerdo con el método
ejemplificado a continuacion (i) o (ii):

(i) un método para suministrar secuencialmente la olefina al reactor de pre-polimerizaciéon para mantener una
presion interna del reactor de pre-polimerizacién a un nivel predeterminado; o

(i1) un método para suministrar una cantidad total predeterminada de la olefina al mismo tiempo al reactor de pre-
polimerizacion.

El donador de electrones externo en la etapa anterior (1) se usa opcionalmente en una cantidad de generalmente
0,01 a 400 mol, preferiblemente 0,02 a 200 mol y particularmente preferiblemente 0,03 a 100 mol por un mol de
atomos de titanio contenido en el componente de catalizador s6lido usado en la etapa (1) y se usa opcionalmente en
una cantidad de generalmente 0,003 a 5 mol, preferiblemente 0,005 a 3 mol y particularmente preferiblemente 0,01 a
2 mol por un mol del compuesto de organoaluminio usado en la etapa (1).

El donador de electrones externo en la etapa (1) se suministra a un reactor de pre-polimerizacidon de acuerdo con
el método ejemplificado a continuacioén (i) o (ii):

(1) un método para suministrar independientemente el donador de electrones externo a un reactor de pre-polimeri-
zacién; o

(i1) un método para suministrar un producto de contacto del donador de electrones externo con el compuesto de
organoaluminio a un reactor de pre-polimerizacion;

El compuesto de organoaluminio en la polimerizacién principal se usa en una cantidad de normalmente 1 a 10.000
y particularmente preferiblemente de 5 a 6.000 mol, por un mol de 4&tomos de titanio contenidos en el componente de
catalizador sélido usado en la polimerizacion principal.

El donador de electrones externo en la polimerizacion principal se usa en una cantidad de normalmente 0,1 a 2.000
mol, preferiblemente de 0,3 a 1.000 mol y particularmente preferiblemente de 0,5 a 800 mol, por un mol de los dtomos
de titanio contenidos en el componente de catalizador sélido usado en la polimerizacién principal o se usa en una
cantidad de normalmente 0,001 a 5 mol, preferiblemente de 0,005 a 3 mol, y particularmente preferiblemente de 0,01
a 1 mol, por un mol del compuesto de organoaluminio usado en la polimerizacién principal.

La polimerizacién principal se realiza (1) normalmente de -30 a 300°C, y preferiblemente de 20 a 180°C, (2) a
presién, que no estd particularmente limitada, normalmente de presién atmosférica a 10 MPA, y preferiblemente de
200 kPa a 5 MPa, desde un punto de vista industrial y econémico, (3) de acuerdo con un método discontiniio o un
método continuo y (4) de acuerdo con (i) un método de polimerizacién en suspension o solucién con disolventes de
hidrocarburo inertes tales como propano, butano, isobutano, pentano, hexano, heptano y octano, (ii) un método de poli-
merizacién a granel usando una olefina como un disolvente, olefina que es liquida a una temperatura de polimerizacién
o (iii) un método de polimerizacion en fase gas.
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Para controlar un peso molecular de los polimeros de olefina obtenidos en la polimerizacién principal, puede usarse
un agente de transferencia de cadena tal como hidrégeno y alquil cincs (por ejemplo, dimetil cinc y dietil cinc).

De acuerdo con la presente invencidn, puede obtenerse

(i) polimeros olefinicos que contienen sélo una pequeiia cantidad de polvos finos,

(ii) un precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas
(iii) un componente de un catalizador s6lido para la polimerizacién de olefinas y

(iv) un catalizador sé6lido para la polimerizacion de olefinas.

Ejemplo

La presente invencion se ejemplifica con mds detalle con referencia a los siguientes ejemplos que no limitan la
presente invencion.

Ejemplo 1
(1) Preparacion del precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

Etapa (I): Un matraz separable con un volumen interno de 500 ml equipado con un agitador se purgd con nitrégeno
gas. Se pusieron en el matraz 188 ml de hexano (disolvente), 8,9 ml (25 mmol) de tetra-n-butoxititanio (compuesto
de titanio) y 88,2 ml (395 mmol) de tetraetoxisilano (compuesto de silicio que contiene el enlace Si-O). Mientras
se agitaba la mezcla resultante y se mantenia una temperatura interna del matraz a 100°C, 204 ml de una solucién
de éter di-n-butilico (concentracién: 2,1 mol/litro) de cloruro de n-butilmagnesio (compuesto de organomagnesio) se
afladieron gota a gota a la mezcla durante 4 horas a una velocidad de goteo constante. Una vez completada la adicién
gota a gota, la mezcla de reaccién obtenida se ajusté a 20°C y se continué agitando durante 24 horas. Se encontré que
una muestra en fase liquida de la mezcla de reaccién tenia una concentracién de magnesio de 7 ppm en peso. Después,
se detuvo la agitacién y se permitié que la mezcla de reaccidn reposara durante 18 horas a temperatura ambiente (20°C)
lo que formé un sobrenadante liquido como una capa superior de la mezcla de reaccién. Se encontré que la mezcla de
reaccioén no contenia precipitados blancos.

Etapa (II): El sobrenadante liquido se retir6 por decantacién y el sélido obtenido se lavé con 280 ml de tolueno
tres veces. Y después se secO a presion reducida a 40°C, obteniendo de esta manera 62 g de un precursor de un
componente de un catalizador s6lido negro. El precursor de un componente de un catalizador s6lido se observé con un
microscopio electrénico de exploracién (SEM: VE-8800 fabricado por KEYENCE CORPORATION), y se encontrd
que no contenia polvos finos.

(2) Preparacion del componente de un catalizador solido para la polimerizacion de olefinas

Se afiadieron 160 ml de tolueno al precursor de un componente de un catalizador sélido anterior, obteniendo de
esta manera una suspension en tolueno del precursor de un componente de un catalizador sélido. Se encontré que su
concentracion era de 0,22 g de precursor/ml de disolvente.

Un matraz de 100 ml equipado con un agitador, un embudo de goteo y un termdémetro se purgd con nitrogeno gas.
La suspensién anterior se afiadié en una cantidad tal que 7,00 g del precursor de un componente de un catalizador
sdlido se afiadieron al mismo. Después, se anadieron 3,2 ml de tolueno al mismo para ajustar la concentracion de
la suspension a 0,20 g de precursor/ml de disolvente. Se afiadi6 al mismo 5,1 ml (31,9 mmol) de feniltriclorosilano
(compuesto metélico de halogenacién) y 5,4 ml (74 mmol) de ftalato de di(2-etilhexilo) (donador de electrones interno)
y la mezcla resultante se agité a 105°C durante 2 horas. La mezcla se separé sélido-liquido y el sélido obtenido se lavo
a 100°C con 35 ml de tolueno tres veces, obteniendo de esta manera un sélido lavado. El sélido lavado se combiné con
10 ml de tolueno y 3,5 ml (32 mmol) de tetracloruro de titanio (compuesto metalico de halogenacidn) se afiadieron al
mismo, y la mezcla resultante se agité a 105°C durante 2 horas. La mezcla se separ6 sélido-liquido. El sélido obtenido
se lavé a 100°C con 35 ml de tolueno seis veces y se lavo adicionalmente a temperatura ambiente con 35 ml de hexano
dos veces. El sélido lavado se secé a presion reducida obteniendo de esta manera 7,31 g de un componente de un
catalizador sélido que tiene propiedades de particula excelentes.

Se encontré que el componente de catalizador s6lido contenia 0,77% en peso de dtomos de titanio, 27% en peso
de ftalato de di(2-etilhexilo) y se encontrd que tenia un didmetro de particula medio de 35,1 um, siendo el total del
componente de catalizador sélido del 100% en peso. El componente de catalizador sélido se observé con un SEM y
se encontr6 que no contenia polvos finos.

Los resultados se muestran en la Tabla 1.
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La concentracién de magnesio anterior (7 ppm en peso) se midié de acuerdo con una espectroscopia de emisién de
plasma acoplado inductivamente de alta frecuencia (espectroscopia de emisién ICP), que comprende las etapas de:

(i) muestrear 1 ml de una fase liquida de una mezcla de reaccion;

(ii) afiadir 6 ml de etanol a la misma, obteniendo de esta manera un liquido diluido;

(iii) pesar una parte del liquido diluyente con una placa de platino;

(iv) anadir varios mililitros de 4cido sulfiirico concentrado a la misma;

(v) calentar con un calentador, obteniendo de esta manera un material carbonizado;

(vi) calentar el material carbonizado en un horno eléctrico, obteniendo de esta manera un material calcinado;
(vii) afiadir varios mililitros de acido sulftirico concentrado al mismo;

(viii) evaporar hasta sequedad, obteniendo de esta manera un sélido;

(ix) afiadir varios mililitros de dcido clorhidrico concentrado y agua pura al sélido y calentar la mezcla resultante,
obteniendo de esta manera una solucion;

(x) afladir agua a la solucién, obteniendo de esta manera una solucién de muestra para medicion;

(xi) medir un espectro de excitaciéon de atomos ICP (ICP-AES) con un aparato VISTA-PRO fabricado por Varian,
Inc.;y

(xii) calcular una concentracién de magnesio usando una curva de calibrado preparada por separado.
El didmetro de particula medio anterior del componente de catalizador s6lido se midi6 usando un aparato SALD-
2100 fabricado por Shimadsu Corporation.

La cantidad anterior de 4tomos de titanio (0,77% en peso) contenida en el componente de catalizador sélido se
midié de acuerdo con un método que comprende las etapas de:

(i) descomponer aproximadamente 20 mg del componente de catalizador sélido con aproximadamente 30 ml de
acido sulfirico diluido 2 normal (2 N);

(i) afiadir 3 ml (cantidad en exceso) de agua con peréxido de hidrégeno que tiene una concentracién del 3% en
peso en la misma, preparando de esta manera una muestra liquida;

(iii) medir una absorcién caracteristica de la muestra liquida a 410 nm con un espectrofotémetro de doble rayo U-
2001, fabricado por Hitachi, Ltd.; y

(iv) obtener una cantidad de dtomos de titanio usando una curva de calibrado preparada por separado.

La cantidad anterior del ftalato de di(2-etilhexilo) (27% en peso) contenida en el componente de catalizador sélido
se midid de acuerdo con un método que comprende las etapas de:

(1) disolver aproximadamente 30 mg del componente de catalizador s6lido en un disolvente mixto que consiste en
N,N-dimetilacetamida (75 ml) y hexano (25 ml), preparando de esta manera una solucién; y

(i1) medir una cantidad de ftalato de di(2-etilhexilo) contenido en la solucién de acuerdo con un método de patrén
interno de cromatografia de gas.

Ejemplo 2
(1) Preparacion del precursor de un componente de un catalizador soélido para la polimerizacion de olefinas

Etapa (I): La etapa (I) del Ejemplo 1 se repitié excepto que el tiempo de agitacidn continua de 24 horas después
de completarse la adicién gota a gota se cambi6 a 20 horas. Se encontré que una muestra en fase liquida de la mezcla
de reaccién tenfa una concentracién de magnesio de 7 ppm en peso. Después, la agitacion se detuvo y se permitié que
la mezcla de reaccidn reposara durante 18 horas a temperatura ambiente (20°C), que formé un sobrenadante liquido
como una capa superior de la mezcla de reaccidon. Se encontré que la mezcla de reacciéon no contenia precipitados
blancos.
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Etapa (II): La etapa (IT) del Ejemplo 1 se repitié y se encontrd que el precursor de un componente de un catalizador
sélido obtenido no contenia polvos finos (observaciéon SEM).

Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplos Comparativos 1 a 4
(1) Preparacion del precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

Etapa (I): La etapa (I) del Ejemplo 1 se repitié excepto que el tiempo de agitacion continua de 24 horas después
de completarse la adicién gota a gota se cambié a 12 horas, 6 horas, 3 horas y 1 hora, respectivamente. Se encontrd
que una muestra en fase liquida del la mezcla de reaccion tenia una concentracién de magnesio de 13 ppm en peso, 20
ppm en peso, 300 ppm en peso y 700 ppm en peso, respectivamente. Se encontr6 que la mezcla de reaccién contenia
una pequefa cantidad de precipitados blancos en los Ejemplos Comparativos 1 y 2 y se encontrd que contenia una
gran cantidad de precipitados blancos en los Ejemplos Comparativos 3 y 4.

Etapa (II): La etapa (II) del Ejemplo 1 se repiti6, respectivamente. Se encontrd que el precursor de un componente
de un catalizador sélido obtenido contenia una pequefia cantidad de polvos finos en los Ejemplos Comparativos 1 y 2
y se encontrdé que contenfa una gran cantidad de polvos finos (observacién SEM) en los Ejemplos Comparativos 3 y 4.

Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo Comparativo 5
(1) Preparacion del precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

Etapa (I): La etapa (I) del Ejemplo 1 se repiti6 excepto que la agitacién continua después de completarse la adicién
gota a gota no se realizé. Se encontré que una muestra en fase liquida de la mezcla de reaccién tenia una concentracién
de magnesio de 2.200 ppm en peso. Se permitié que la mezcla de reaccidn reposara durante 18 horas a temperatura
ambiente (20°C), que formé un sobrenadante liquido como una capa superior de la mezcla de reaccion. Se encontrd
que la mezcla de reaccién contenia una cantidad extremadamente grande de precipitados blancos.

Etapa (I): La etapa (IT) del Ejemplo 1 se repitio, obteniendo de esta manera 62 g de un precursor de un componente
de un catalizador sélido. Se encontré que el componente del precursor de un componente de un catalizador sélido
obtenido contenia una cantidad extremadamente grande de polvos finos (observacion SEM).

(2) Preparacion del componente de catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

La Seccién (2) del Ejemplo 1 se repitié excepto que el precursor de un componente de un catalizador sélido se
cambi6 por el obtenido en la Seccién (1) anterior del Ejemplo Comparativo 5, obteniendo de esta manera 7,30 g de un
componente de un catalizador sélido.

Se encontrd que el componente de catalizador sélido contenia un 0,64% en peso de atomos de titanio, un 27% en
peso de ftalato de di(2-etilhexilo) y se encontré que tenia un tamafio de particula medio de 36,4 um, siendo el total del
componente de catalizador sélido del 100% en peso. El componente de catalizador sélido se observé con un SEM y
se encontré que contenia una cantidad extremadamente grande de polvos finos.

Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 3
(1) Preparacion de un precursor de un componente de un catalizador solido para la polimerizacion de olefinas

Etapa (I): La etapa (I) del Ejemplo 1 se repitié excepto que (i) la temperatura de agitacién continua de 20°C después
de completarse la adicién gota a gota se cambié a 35°C y (ii) el tiempo de agitacion de 24 horas posteriormente se
cambid a 4 horas. Se encontré que una fase liquida muestreada de la mezcla de reaccién tenia una concentracién de
magnesio de 7 ppm en peso. Después, la agitacion se detuvo y se permitié que la mezcla de reaccidn reposara durante
18 horas a temperatura ambiente (20°C), formédndose un sobrenadante liquido como una capa superior de la mezcla de
reaccion. Se encontrdé que la mezcla de reaccién no contenia precipitados blancos.

Etapa (II): La etapa (II) del Ejemplo 1 se repitid y se encontré que el precursor de un componente de un catalizador
s6lido obtenido no contenia polvos finos (observacién SEM).

Los resultados se muestran en la Tabla 1.
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Ejemplo 4
(1) Preparacion del precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

Etapa (I): La etapa (I) del Ejemplo 1 se repitié excepto que (i) la temperatura de agitacién continua de 20°C después
de completarse la adicion gota a gota se cambi6 a 40°C y (ii) el tiempo de agitacion de 24 horas posterior se cambi6 a
4 horas. Se encontré que una fase liquida muestreada de la mezcla de reaccién tenia una concentracién de magnesio
de 7 ppm en peso. Después, la agitacion se detuvo y se permitié que la mezcla de reaccion reposara durante 18 horas
a temperatura ambiente (20°C), que form6 un sobrenadante liquido como una capa superior de la mezcla de reaccion.
Se encontré que la mezcla de reaccién no contenia precipitados blancos.

Etapa (II): La etapa (II) del Ejemplo 1 se repitié y se encontrd que el precursor de un componente de un catalizador
sdlido obtenido no contenia polvos finos (observaciéon SEM).

(2) Preparacion del componente de catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

La Seccién (2) del Ejemplo 1 se repitié excepto que el precursor de un componente de un catalizador sélido se
cambid por el obtenido en la Seccién (1) anterior del Ejemplo 4, obteniendo de esta manera 7,69 g de un componente
de un catalizador s6lido con propiedades de particula excelentes. El componente de catalizador sélido se observé con
un SEM y se encontré que no contenia polvos finos.

(3) Polimerizacion de Olefinas

Un autoclave de 3 litros de volumen interno equipado con un agitador se sec suficientemente y se llevo a vacio. Se
puso en su interior 0,087 MPa de hidrégeno, 650 g de butano y 110 g de 1-buteno y el autoclave se calenté hasta 70°C.
Se afiadi6 etileno al mismo hasta que su presion parcial alcanzé los 0,6 MPa. Se presionaron en el autoclave 14,2 mg
del componente de catalizador sélido obtenidos de la seccién anterior (2) y 5,7 mmol de trietilaluminio (compuesto
de organoaluminio) con argén gas, iniciando de esta manera una reaccion de polimerizacién. Mientras se suministraba
continuamente el etileno al autoclave y se mantiene su presion total constante, la reaccién de polimerizacién se rea-
liz6 a 70°C durante 3 horas. Una vez completada la reaccién de polimerizacién, los monémeros no reaccionados se
purgaron, obteniendo de esta manera 88,0 g de un copolimero de etileno-1-buteno, con unas propiedades de polvo ex-
celentes. El rendimiento del copolimero por un g del componente de catalizador s6lido fue de 6,200 g de copolimero/g
de componente de catalizador sélido (actividad de polimerizacién). El copolimero tenia un niimero de ramificaciones
de cadena corta (SCB) de 12,8; 2,9% en peso de partes solubles en xileno (CXS); una densidad volumétrica de 0,352
g/cm?; un caudal de fusién (MFR) de 0,48; una proporcién de caudal de fusién (MFRR) de 24,8; una viscosidad in-
trinseca ([]) de 2,0 dl/g y 0,9% en peso de polvos que tenfan un didmetro de particula de 177 um o menor, siendo el
peso total del copolimero del 100% en peso.

Los resultados se muestran en la Tabla 1.

El SCB anterior, que se refiere al niimero de grupos metilo por 1.000 d&tomos de carbono, se obtuvo a partir de las
absorciones caracteristicas de las unidades etileno y unidades a-olefina (unidades 1-buteno) asignadas en un espectro
de absorcién de infrarrojos medidas con un espectrofotémetro de infrarrojos FT/IR-470 PLUS, fabricado por Japan
Spectroscopic Co., Ltd., usando una curva de calibracién.

La CXS anterior, que se refiere a una cantidad de partes solubles en xileno a 20°C se midi6 de acuerdo con un
método que comprende las etapas de:

(i) afiadir 1 g de copolimero a 200 ml de xileno en ebullicién obteniendo de esta manera una solucién del copoli-
mero en xileno;

(ii) enfriar la solucién lentamente a 50°C;

(iii) enfriar adicionalmente la solucién a 20°C sumergiéndola en agua en un bafio de agua helada con agitacion;
(iv) mantener la solucién a 20°C durante 3 horas, precipitando de esta manera el copolimero;

(v) retirar por filtracion el copolimero precipitado, obteniendo de esta manera un filtrado;

(vi) destilar el xileno contenido en el filtrado hasta sequedad, obteniendo de esta manera partes solubles;

(vii) pesar las partes solubles; y

(viii) calcular la CXS basada en el mismo.
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La densidad volumétrica anterior se midié de acuerdo con JIS K6T21 (1966), siendo “JIS” las Normas Industriales
Japonesas.

El MFR anterior se refiere a un caudal del copolimero en un estado fundido y se midié a 190°C bajo una carga de
acuerdo con ASTM D1238 y el MFRR anterior se refiere a una proporcién de un MFR medido bajo una carga de 21,60
kg a un MFR medido a una carga de 2,16 kg. En general, cuanto mds ancha sea la distribucién de peso molecular de
un polimero, mayor serd su MFRR.

La [n] anterior se midi6 a 135°C, usando tetrahidronaftaleno como un disolvente.

La cantidad anterior de polvos que tienen un tamafio de particula de 177 um o menor se midié usando un tamiz.

Ejemplo Comparativo 6
(1) Preparacion del precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

Etapa (I): La etapa (I) del Ejemplo 1 se repiti6 excepto que (i) la temperatura de agitacién continua de 20°C después
de completarse la adicién gota a gota se cambid a 40°C, y (ii) el tiempo de agitacién de 24 horas posteriormente se
cambid a 2 horas. Se encontré que una fase liquida mostrada de la mezcla de reaccién tenfa una concentracién de
magnesio de 10 ppm en peso. Después, la agitacion se detuvo y se permitié que la mezcla de reaccién reposara
durante 18 horas a temperatura ambiente (20°C), lo que formé un sobrenadante liquido como una capa superior de la
mezcla de reaccidn. Se encontré que la mezcla de reaccién contenia una pequefia cantidad de precipitados blancos.

Etapa (II): La etapa (IT) del Ejemplo 1 se repitié y se encontrd que el precursor de un componente de un catalizador
sdlido obtenido contenia una pequefia cantidad de polvos finos (observaciéon SEM).

(2) Preparacion del componente de catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

La Seccién (2) del Ejemplo 1 se repitié excepto que el precursor de un componente de un catalizador sélido se
cambid por el obtenido en la Seccién (1) anterior del Ejemplo Comparativo 6, obteniendo de esta manera 7,33 g de un
componente de un catalizador sélido. El componente de catalizador sé6lido se observé con un SEM y se encontrd que
contenia una pequefia cantidad de polvos finos.

(3) Polimerizacion de olefinas

La Seccion (3) del ejemplo 4 se repitié excepto que el componente del catalizador sélido se cambi6 por 12,1 mg
del componente de catalizador s6lido obtenido en la Seccién anterior (2), obteniendo de esta manera 77,0 g de un
copolimero de etileno-1-buteno. Un rendimiento del copolimero por un gramo del componente de catalizador sélido
era de 6,400 g de copolimero/g de componente de catalizador sélido (actividad de polimerizacién). El copolimero tenia
un nimero de ramificaciones de cadena corta (SCB) de 12,1; un 2,4% en peso de partes solubles en xileno (CXS);
una densidad volumétrica de 0,360 g/cm?®, un caudal de fusién (MFR) de 0,42; una proporcion de caudal de fusién
(MFRR) de 25,0; una viscosidad intrinseca ([n]) de 2,0 dl/g; y un 1,7% en peso de polvos que tenian un didmetro de
particula de 177 um o menor siendo el peso total del copolimero del 100% en peso.

Los resultados se muestran en la Tabla 1.

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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TABLA 1
Ejemplo Ejemplo Comparativo
1 2 3 4 1 2 3 4 5 6

Condiciones de agitacion:
- Temperatura (C) 20 | 20 35 40 20 20 20 20 20 40
- Tiempo (h) 24 | 20 4 4 12 6 3 1 0 2
Concentracidon de magnesio (ppm) | 7 7 7 7 13 20 300 700 2.200 10
Cantidad de precipitados blancos| 0 0 0 0 | cantidad | cantidad | cantidad | cantidad | cantidad | cantidad
en la Etapa (I) pequefa | pequefia | grande | grande |extrema-|pequefa

damente

grande
Cantidad de polvos finos en la| O 0 0 0 | cantidad | cantidad | cantidad | cantidad | cantidad | cantidad
Etapa (II) pequena | pequena | grande | grande |extrema-|pequena

damente

grande
Componente del catalizador: 0 - - 0 - - - - cantidad | cantidad
- Cantidad de polvo fino <20 um extrema- | pequefia
(%) damente

grande
Poliolefina: 0,9 1,7
- Cantidad de polvo < 177 um (%)

Ejemplo 5
(1) Preparacion del componente de catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

Se afiadieron 160 ml de tolueno al precursor de un componente de un catalizador s6lido obtenido en la Seccién (1)
del Ejemplo 4, obteniendo de esta manera una suspension en tolueno del precursor de catalizador sélido. Se encontrd
que su concentracién era de 0,22 g de precursor/ml de disolvente.

Un matraz de 100 ml equipado con un agitador, un embudo de goteo y un termdémetro se purgd con nitrégeno
gas. La suspension anterior se afiadié al matraz en una cantidad tal que 8,00 g del precursor de un componente
de un catalizador sélido se afiadieron al mismo. Después, 3,6 ml de tolueno se afiadieron al mismo para ajustar la
concentracion de la suspension a 0,20 g de precursor/ml de disolvente. La temperatura interna del matraz se ajustd
a 95°C y 5,4 ml (20 mmol) de ftalato de diisobutilo se afiadieron al mismo y la mezcla resultante se agité durante
30 minutos. La mezcla se separ6 sdlido-liquido y el sélido obtenido se lavé a 90°C con 32 ml de tolueno dos veces,
obteniendo de esta manera un sélido lavado. El sélido lavado se combiné con 10 ml de tolueno y el un liquido mixto de
0,72 ml (7,0 mmol) de éter dibutilico, 0,40 ml (1,5 mmol) de ftalato de diisobutilo y 12,8 ml (117 mmol) de tetracloruro
de titanio se afiadieron al mismo y la mezcla resultante se agit6 a 105°C durante 3 horas. La mezcla obtenida se separd
sdlido-liquido. El s6lido separado se lavo a 100°C con 32 ml de tolueno dos veces. El sélido lavado se combiné con 14
ml de tolueno y el liquido mixto de 0,72 ml (7,0 mmol) de éter dibutilico y 6,4 ml (58 mmol) de tetracloruro de titanio
se afiadi6 al mismo y la mezcla resultante se agité a 105°C durante 3 horas. La mezcla obtenida se separé sélido-
liquido. El sélido separado se lavé a 100°C con 32 ml de tolueno 3 veces, y se lavé adicionalmente a temperatura
ambiente con 35 ml de hexano tres veces. El sélido lavado se secé a presion reducida, obteniendo de esta manera 6,89
g de un componente de un catalizador sélido que tenia propiedades de particula excelentes.

Se encontr6 que el componente de catalizador sélido contenia un 2,15% en peso de dtomos de titanio, un 2,0% en
peso de ftalato de dietilo, un 4,9% en peso de ftalato de etilisobutilo, un 6,2% en peso de ftalato de diisobutilo y se
encontrd que tenia un didmetro medio de particula de 28 ym. El componente de catalizador s6lido se observé con un
SEM y se encontré que no contenia polvos finos.

(2) Polimerizacion de olefinas

Un autoclave con un volumen interno de 3 litros equipado con un agitador se secé suficientemente y se prepar6 al
vacio. Se pusieron en su interior 0,033 MPa de hidrégeno y después 2,63 mmol de trietilaluminio (compuesto de orga-
noaluminio), 0,26 mmol de cilcohexiletildimetoxisilano (donador de electrones externo), y 9,21 mg del componente
de catalizador s6lido preparado en la Seccién (2) del Ejemplo 5 se afiadieron al mismo. Después, 780 g de propileno se
afiadieron al autoclave y el autoclave se calent6 hasta 80°C, polimerizando de esta manera el propileno a 80°C durante
1 hora. Una vez completada la reaccién de polimerizacién, el monémero no reaccionado se purgd, obteniendo de esta
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manera 266 g de un polimero de propileno con excelentes propiedades de polvo. Un rendimiento del polimero por un
g del componente de catalizador sélido fue de 28.800 g de polimero/g de componente de catalizador sélido (actividad
de polimerizacién). El polimero tenia un 0,96% en peso de partes solubles en xileno (CXS); una densidad volumétrica
de 0,465 g/cm?; una viscosidad intrinseca ([n]) de 2,0 dl/g; y un 0,6% en peso de polvos que tienen un didmetro de
particula de 177 um o menor, siendo el peso total del copolimero del 100% en peso.

Ejemplo Comparativo 7
(1) Preparacion del componente de catalizador sélido para la polimerizacion de olefinas

Se afiadieron 160 ml de tolueno al precursor de un componente de un catalizador s6lido obtenido en la Seccién
(1) del Ejemplo Comparativo 5, obteniendo de esta manera una suspension en tolueno que tenfa una concentracion de
0,22 g de precursor/ml de disolvente.

Un matraz de 100 ml equipado con un agitador, un embudo de goteo y un termémetro se purgd con un nitrégeno
gas. La suspension anterior se afladié al matraz en una cantidad tal que 8,00 g del precursor de un componente
de un catalizador sé6lido se afiadieron al mismo. Después, 3,6 ml de tolueno se afiadieron al mismo para ajustar la
concentracién de la suspension a 0,20 g de precursor/ml de disolvente. La temperatura interna del matraz se ajusté
a 95°C y 5,4 ml (20 mmol) de ftalato de diisobutilo se afiadieron al mismo y la mezcla resultante se agité durante
30 minutos. La mezcla se separ6 solido-liquido y el sélido obtenido se lavé a 90°C con 32 ml de tolueno dos veces,
obteniendo de esta manera un sdlido lavado. El sélido lavado se combiné con 10 ml de tolueno y un liquido mixto de
0,72 ml (7,0 mmol) de éter dibutilico, 0,40 ml (1,5 mmol) de ftalato de diisobutilo y 12,8 ml (117 mmol) de tetracloruro
de titanio se afiadieron al mismo y la mezcla resultante se agit6 a 105°C durante 3 horas. La mezcla obtenida se separd
solido-liquido. El s6lido separado se lavé a 100°C con 32 ml de tolueno dos veces. El s6lido lavado se combiné con 14
ml de tolueno y el liquido mixto de 0,72 ml (7,0 mmol) de éter dibutilico y 6,4 ml (58 mmol) de tetracloruro de titanio
se afiadié al mismo y la mezcla resultante se agité a 105°C durante 3 horas. La mezcla obtenida se separ6 sélido-
liquido. El sélido separado se lavé a 100°C con 32 ml de tolueno 3 veces, y se lavé adicionalmente a temperatura
ambiente con 35 ml de hexano tres veces. El sélido lavado se secé a presion reducida, obteniendo de esta manera 6,26
g de un componente de un catalizador sélido que tenfa propiedades de particula excelentes.

Se encontrd que el componente de catalizador sélido contenfa un 1,99% en peso de dtomos de titanio, 2,0% en
peso de ftalato de dietilo, 5,1% en peso de ftalato de etilisobutilo, 6,9% en peso de ftalato de diisobutilo y se encontrd
que tenfa un didmetro de particula medio de 29 um. El componente de catalizador sélido se observé con un SEM y se
encontré que contenia una gran cantidad de polvos finos.

(2) Polimerizacion de olefinas

Se repiti6 la Seccién (3) del Ejemplo 5 excepto que el componente de catalizador sélido se cambid por 6,76 mg del
componente de catalizador sélido preparado en la Seccién (1) del Ejemplo Comparativo 7, obteniendo de esta manera
266 g de un polimero de propileno. Un rendimiento del polimero por un g del componente de catalizador sélido fue
de 35.200 g de polimero/g de componente de catalizador sélido (actividad de polimerizacién). El polimero tenia un
0,82% en peso de partes solubles en xileno (CXS); una densidad volumétrica de 0,460 g/cm?; una viscosidad intrinseca
([m]) de 1,9 dl/g; y un 2,2% en peso en peso de polvos que tenian un didmetro de particula de 177 um o menor, siendo
el peso total del copolimero del 100% en peso.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para producir un precursor de un componente de un catalizador s6lido para la polimerizacion de
olefinas, que comprende las etapas de:

(D) afiadir un compuesto de organomagnesio a una solucién que contiene un disolvente, un compuesto de silicio que
contiene un enlace Si-O, y un compuesto de titanio representado por la siguiente férmula, con agitacién y continuando
la agitacién hasta que la concentracion de magnesio en una fase liquida de una mezcla de reaccion desciende a 9 ppm
en peso 0 menor; y

(IT) separacion sélido-liquido de la mezcla de reaccion;

Tl (OR] )aXl4—a

en la que R' es un grupo hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 dtomos de carbono; X' es un dtomo de hal6geno; y a es
un nimero que satisface 1 < a <4.

2. El proceso para producir un precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacién de
olefinas de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que la agitacién continua se realiza hasta que la concentracion de
magnesio en una fase liquida de una mezcla de reaccion desciende a 7 ppm en peso 0 menor.

3. El proceso para producir un precursor de un componente de un catalizador s6lido para la polimerizacién de
olefinas de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que la agitacion continua se realiza durante 15 a 200 horas a 100°C
a menos de 30°C.

4. El proceso para producir un precursor de un componente de un catalizador sélido para la polimerizacién de
olefinas de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que la agitacién continua se realiza durante 3 a 200 horas de 30°C a
70°C.

5. Un proceso para producir un componente de un catalizador sélido para la polimerizacién de olefinas, que com-
prende la etapa de poner en contacto un precursor de un componente de un catalizador sé6lido para la polimerizacién
de olefinas producido de acuerdo con el proceso de produccién de la reivindicacién 1 con un compuesto metdlico de
halogenacién representado por la siguiente férmula, un donador de electrones interno, y un haluro de 4cido orgédnico
opcional:

M (R*)pX% s

en la que M es un elemento del Grupo 4, 13 6 14; R? es un grupo alquilo que tiene de 1 a 20 4tomos de carbono,
un grupo arilo, un grupo alcoxi o un grupo ariloxi; X* es un dtomo de hal6geno; m es una valencia atémica de M; y b
es un nimero que satisface 0 <b < m.

6. Un proceso para producir un catalizador sélido para la polimerizacién de olefinas, que comprende la etapa de
poner en contacto un componente de un catalizador sélido de polimerizacién de olefinas producido de acuerdo con el
proceso de produccién de la reivindicacion 5 con un compuesto de organoaluminio y un donador de electrones externo
opcional.

7. Un proceso para producir un polimero olefinico, que comprende la etapa de polimerizar una olefina en presencia

de un catalizador sélido de polimerizacién de olefinas producido de acuerdo con el proceso de produccién de la
reivindicacién 6.
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Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986)
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Reivindicaciones
Reivindicaciones

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

1-7

1-7

SI
NO
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NO

. Este requisito fue evaluado durante la fase de

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA N° de solicitud: 200930800

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideraciéon para la
realizacién de esta opinion.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion
D01 JP 2004292773 A (SUMITOMO CHEM.) 21.10.2004

2. Declaracion motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

La invencién se refiere a un proceso para obtener un precursor de un componente de catalizador sélido para la
polimerizacion de olefinas que supone afiadir un compuesto de organomagnesio a una solucién que contiene un compuesto
de Si con enlaces Si-O y un compuesto de Ti de férmula Ti(ORl)aXlﬂ,,a en un disolvente con agitacion hasta que la
concentracion de Mg en la fase liquida es menor o igual a 9 ppm en peso, y seperacion de las fases soélido-liquido de la
mezcla de reaccién. A continuacion se pone en contacto el precursor de componente de catalizador solido con un
compuesto metdlico de halogenacion de férmula M(Rz)bxzm.b, un donador de electrones interno y un haluro de acido. La
invencién también se refiere al polimero olefinico obtenido mediante polimerizacién de olefinas utilizando un catalizador
sélido preparado a partir de dicho precursor.

El documento D01 divulga la preparacion de un precursor de componente de catalizador sélido para polimerizacion de a-
olefinas que se obtiene afiadiendo un compuesto organico de magnesio a una solucién que contiene un compuesto organico
de silicio que contiene enlaces Si-O y un compuesto de titanio. En concreto, se afiade una solucion de hexano que contiene
ftalato de diisobutilo, tetraetoxisilano y tetrabutéxido de titanio a una solucién de cloruro de dibutilmagnesio en dibutil éter. El
precursor de catalizador sélido generado se pone en contacto con un compuesto halogenado, un donador de electrones y
un haluro de &cido organico y se utiliza para preparar el catalizador de polimerizacién de olefinas.

En consecuencia, las caracteristicas de las reivindicaciones 1-7 ya son conocidas a la vista del documento DO1. Por lo tanto
esas reivindicaciones no se consideran nuevas ni con actividad inventiva segun los articulos 6.1y 8.1 LP 11/1986.
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