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DESCRIPCION

Meétodo para recuperar disolventes.
Campo de la invencion

La invencion se refiere a la recuperacion de un disolvente de su mezcla con oligémeros extraidos de poliolefinas
injertadas.

Antecedentes de la invencion

Las poliolefinas injertadas son especialmente utiles como componentes de mezclas porque pueden comunicar
adhesion a la mezcla. Por ejemplo, las patentes de EE.UU. Nos. 4.774.144, 4.842.947,5.336.721 y 5.439.974 describen
varias mezclas que emplean poliolefinas de injerto. Se necesita a menudo que los monémeros y oligémeros de injerto
sin reaccionar sean retirados de los productos poliolefinicos injertados, porque estas impurezas pueden tener efectos
perjudiciales sobre el color, la adhesion y la transparencia de las peliculas.

Se conocen métodos para retirar oligémeros de poliolefinas injertadas. Por ejemplo, la patente japonesa N° 2185505
ensefia la inmersion de poliolefina injertada fundida en un disolvente que contiene carbonilo, tal como metiletilcetona,
para retirar los mondmeros y oligdmeros sin reaccionar. La patente japonesa N° 4202202 ensefia la extraccién de
oligémeros de poliolefina injertada llevando a reflujo, a través del polimero, una mezcla de tolueno y metiletilcetona,
seguido de un aclarado con acetona.

La solicitud en tramitacion con la presente con nimero de serie 10/846.735, presentada el 14 de mayo de 2004,
ensefia la extraccién de los monémeros y oligémeros sin reaccionar de la poliolefina injertada con mezclas azeotrépicas
de disolventes.

Es de gran ventaja poder recuperar de manera econdémica estos disolventes. Un desafio en la recuperacién de los
disolventes es que, al final de la destilacién, los oligdmeros se concentran en las colas y pueden causar obstruccion.
Para vencer este problema, a menudo se necesita que una cantidad relativamente grande de disolvente permanezca con
los oligémeros; la mezcla se trata a menudo como una corriente de desecho. La recuperacién incompleta del disolvente
no sélo conduce a una economia deficiente sino también a un problema de desecho de residuos.

Por tanto, se necesita un nuevo método para recuperar de manera mds eficaz los disolventes. Idealmente, el método
seria realizado sin incrementar el coste operacional.

Compendio de la invenciéon

La invencion es un método para recuperar un disolvente de una mezcla del disolvente y oligdmeros extraidos de
una poliolefina injertada. El método comprende destilar el disolvente de la mezcla en presencia de un compuesto de
naftaleno. Por “compuesto de naftaleno” los autores de la invencidén quieren expresar que se incluye el naftaleno,
sus derivados, y mezclas de los mismos. Los derivados de naftaleno incluyen naftalenos sustituidos y naftalenos
hidrogenados. El método de la invencién reduce significativamente la cantidad de disolvente que de lo contrario
permanece necesariamente en los oligémeros.

Descripcion detallada de la invencion

La invencién es un método para recuperar un disolvente de una mezcla del disolvente y oligémeros extraidos de
una poliolefina injertada. Por “poliolefinas” los autores de la invencidn quieren expresar homopolimeros y copolimeros
de etileno y a-olefinas, preferiblemente @-olefinas C;-C,. Los ejemplos de a-olefinas adecuadas son el propileno, 1-
buteno, 1-hexeno, 1-octeno, similares, y mezclas de los mismos. Los ejemplos de poliolefinas incluyen polietilenos
de alta densidad, de baja densidad y de media densidad, homopolimeros, copolimeros aleatorios y copolimeros de
impacto de propileno, caucho de etileno-propileno y copolimeros de etileno-propileno-dieno (EPDM).

Por “injertada” los autores de la invencién quieren expresar que la poliolefina estd injertada con un monémero de
injerto. Los ejemplos de monémeros de injerto incluyen silanos vinilicos, dienos, aromdticos vinilicos, éteres y ésteres
vinilicos, alcoholes alilicos, alcoholes alilicos alcoxilados, dcidos carboxilicos insaturados y derivados, similares, y
mezclas de los mismos. Los ejemplos de dcidos carboxilicos insaturados y derivados incluyen el 4cido acrilico, dcido
metacrilico, acrilatos y metacrilatos de alquilo, 4cido y anhidrido maleico, similares, y mezclas de los mismos.

Las poliolefinas injertadas se producen a menudo mediante un procedimiento de extrusién en el que una poliolefina
fundida se mezcla y reacciona con un mondémero de injerto y un iniciador de radicales libres tal como perdxidos
y azocompuestos. Por ejemplo, la patente de EE.UU. N° 5.367.022 ensefa el injerto de anhidrido maleico sobre
polipropileno. El procedimiento de injerto produce oligébmeros que pueden estar o no injertados. Los oligémeros
reducen el rendimiento de los productos poliolefinicos injertados y por tanto son retirados, por ejemplo, por extraccién
con un disolvente. Ademas de los oligémeros, el disolvente también extrae otras impurezas, tales como mondmeros
sin reaccionar y residuos del iniciador de radicales libres y productos de descomposicion.
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Los disolventes adecuados incluyen hidrocarburos Cs-Cg, compuestos C;-C;, que contienen oxigeno, y mezclas de
los mismos. Los hidrocarburos Cs-Cy preferidos incluyen el hexano, heptano, 2,5-dimetilhexano, ciclohexano, tolue-
no, xilenos, similares, y mezclas de los mismos. Los compuestos C;-C;, que contienen oxigeno preferidos incluyen
alcoholes alifaticos tales como metanol, etanol y alcohol isopropilico, cetonas tales como acetona y metiletilcetona,
y ésteres tales como acetato de metilo, acetato de etilo, acetato de propilo, acetato de isopropilo, acetato de t-butilo,
propionato de etilo y formiato de propilo. Mas preferiblemente, los compuestos C,-C,, que contienen oxigeno son
acetatos de alquilo tales como acetato de metilo, acetato de etilo, acetato de propilo, acetato de t-butilo y acetato de
isopropilo.

La cantidad de disolvente usada en la extraccién puede ser tanto como ocho veces la de la poliolefina injertada.
Los disolventes se recuperan usualmente por destilacion y los oligémeros se tratan como una corriente de desecho.
En el procedimiento convencional, los disolventes pueden ser recuperados usualmente hasta en menos que 80%. Una
cantidad significativa de disolvente permanece con los oligémeros, de lo contrario los oligdmeros se acumulan en el
recipiente causando obstruccién. Los disolventes son a menudo caros. Ademds, el que permanezca una gran cantidad
de disolvente en los oligémeros hace que el desecho de los residuos sea inconveniente e inseguro.

El método de la invencion recupera el disolvente por destilacién en presencia de un compuesto de naftaleno. Los
autores de la invencién encontraron, sorprendentemente, que afiadir un compuesto de naftaleno a la destilacién reduce
significativamente la cantidad del disolvente de extraccién que permanece con los oligémeros y reduce significativa-
mente la cantidad de disolvente requerida para evitar la obstruccién del recipiente. Preferiblemente, el método de la
invencién recupera mas que el 80% del disolvente de su mezcla con los oligémeros. Mds preferiblemente, el método
de la invencién recupera mas que el 90% del disolvente de su mezcla con los oligémeros. Lo mds preferiblemente, el
método de la invencidn recupera mas que el 95% del disolvente de su mezcla con los oligémeros.

Los compuestos de naftaleno adecuados incluyen naftaleno y sus derivados. Los derivados de naftaleno incluyen
naftalenos sustituidos e hidrogenados. Preferiblemente, el compuesto de naftaleno se selecciona del grupo que cosiste
en naftaleno, alquilnaftalenos, y mezclas de los mismos. Los alquilnaftalenos preferidos incluyen 1-metilnaftaleno,
2-metilnaftaleno, 1-etilnaftaleno, 2-etilnaftaleno, similares, y mezclas de los mismos. Los compuestos de naftaleno
mds preferidos son mezclas de naftaleno y metilnaftalenos, por ejemplo, Advasol®150, un producto de Advanced
Aromatics, L.P. Los compuestos de naftaleno son menos caros y mds seguros de manejar cuando permanecen con la
corriente de desecho de oligémeros.

La cantidad de compuesto de naftaleno usada depende de muchos factores, que incluyen el tipo y cantidad de
oligbmeros, el tipo de poliolefina injertada, el tipo de disolvente y el tipo de compuesto de naftaleno. Preferiblemente,
el compuesto de naftaleno se usa en una cantidad de aproximadamente 5% en peso a aproximadamente 50% en peso del
disolvente. Mds preferiblemente, la cantidad de compuesto de naftaleno es de 5% en peso a 20% en peso del disolvente.
El compuesto de naftaleno puede permanecer con o ser retirado de los oligémeros. Los compuestos de naftaleno son
a menudo menos caros que los disolventes usados para extraer los oligémeros. Ademas, los compuestos de naftaleno
tienen altos puntos de inflamacion y por tanto son mds seguros de manejar que los disolventes de extraccion. Por tanto,
cuando los compuestos de naftaleno permanecen con los oligémeros, la corriente de desecho de oligémeros es facil y
segura de manejar.

Los siguientes ejemplos ilustran meramente la invencion.
Ejemplo 1
Extraccion de oligomeros de poliolefina injertada

Se cargan en una columna granulos de polipropileno injertado con anhidrido maleico (100 partes en peso, pre-
parado segun el procedimiento general de la patente de EE.UU. N° 5.367.022). El polipropileno injertado se extrae
haciendo pasar 400 partes en peso de un disolvente azeotrépico (62% en peso de hexano y 38% en peso de acetato
de etilo) a través de la columna durante seis horas. Después los granulos se lavan con disolvente nuevo (400 partes
en peso, 62% en peso de hexano y 38% en peso de acetato de etilo) a temperatura ambiente durante treinta minutos.
Se mezclan las dos disoluciones extraidas; la mezcla contiene aproximadamente 1,5% en peso de oligémeros y otras
impurezas.

Ejemplo 2
Destilacion en presencia de compuesto de naftaleno

Cien partes en peso de la mezcla en disolucién anterior se mezclan con 50, 30, 20, 10 y 5 partes en peso de un
compuesto de naftaleno (Advasol 150, una mezcla de naftaleno y metilnaftalenos, producto de Advanced Aromatics,
L.P.) respectivamente. El compuesto de naftaleno tiene un intervalo de puntos de ebullicién: punto de ebullicién inicial
206°C, punto de ebullicién a 20% 232,6°C y punto de ebullicién final 361°C; punto de inflamacién -24°C; solvencia
(nimero de Kauri-butanol) 29,0; y % en volumen total de arométicos 96,0%. Las mezclas se destilan para recuperar
el hexano y el acetato de etilo. Los autores de la invencién encontraron que cuando el compuesto de naftaleno esta
presente en 5 partes, la recuperacion del hexano y del acetato de etilo puede alcanzar aproximadamente 95% sin
precipitacién de sélidos ni obstruccién del recipiente. Sin embargo, cuando la recuperacién del disolvente es mayor
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que 95%, se produce la precipitacién de s6lidos y obstruccién del recipiente. Cuando el compuesto de naftaleno esta
presente en 10, 20, 30 y 50 partes, respectivamente, la recuperacion del disolvente puede alcanzar tanto como 99% sin
precipitacion de sélidos ni obstruccién del recipiente.

Ejemplo comparativo 3
Destilacion en ausencia de compuesto de naftaleno

El Ejemplo Comparativo 3 se realiza bajo las mismas condiciones que el Ejemplo 2, pero en ausencia de compuesto
de naftaleno. La recuperacion del disolvente puede alcanzar aproximadamente 75% sin precipitacion de sélidos ni
obstruccién del recipiente. Sin embargo, la precipitacion de sélidos y obstruccion del recipiente empieza a producirse
cuando la recuperacién del disolvente es mayor que 75%.

Ejemplo comparativo 4
Destilacion en presencia de compuesto de benceno

El Ejemplo Comparativo 4 se realiza bajo las mismas condiciones que el Ejemplo 2, pero el compuesto de naf-
taleno se sustituye por un compuesto de benceno. El compuesto de benceno tiene similares propiedades fisicas a las
del compuesto de naftaleno. Tiene un intervalo de puntos de ebullicién: punto de ebullicién inicial 181°C, punto de
ebulliciéon a 20% 222°C y punto de ebullicién final 348°C; punto de inflamacién 60°C; solvencia (nimero de Kauri-
butanol) 98,9; y % en volumen total de aromadticos 98,9%. En el Ejemplo Comparativo 4, la precipitacion de sélidos y
obstruccién del recipiente se producen cuando la recuperacion del disolvente alcanza por encima de 75%.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para recuperar un disolvente, comprendiendo dicho método destilar el disolvente, en presencia de
un compuesto de naftaleno, de una mezcla que comprende el disolvente y oligdmeros extraidos de una poliolefina
injertada.

2. El método de la reivindicacion 1, en el que el compuesto de naftaleno se selecciona del grupo que consiste en
naftaleno, alquilnaftalenos, y mezclas de los mismos.

3. El método de la reivindicacién 2, en el que el alquilnaftaleno se selecciona del grupo que consiste en 1-metil-
naftaleno, 2-metilnaftaleno, 1-etilnaftaleno, 2-etilnaftaleno, y mezclas de los mismos.

4. El método de la reivindicacién 1, en el que el compuesto de naftaleno es una mezcla de naftaleno y metilnafta-
lenos.

5. El método de la reivindicacién 1, en el que la poliolefina injertada es una poliolefina injertada con anhidrido
maleico.

6. El método de la reivindicacién 1, en el que la poliolefina injertada es un homopolimero de propileno injertado
con anhidrido maleico.

7. El método de la reivindicacion 1, en el que la poliolefina injertada es un polipropileno de impacto injertado con
anhidrido maleico.

8. El método de la reivindicacién 1, en el que el disolvente se selecciona del grupo que consiste en hidrocarburos
C;-Cg, compuestos C,-Cjy que contienen oxigeno, y mezclas de los mismos.

9. El método de la reivindicacién 8, en el que el compuesto C,-C,, que contiene oxigeno se selecciona del grupo
que consiste en alcoholes, cetonas alifaticas, ésteres alifaticos y mezclas de los mismos.

10. El método de la reivindicacién 8, en el que el hidrocarburo Cs-Cg se selecciona del grupo que consiste en
hexano, ciclohexano, octano, tolueno, xilenos y mezclas de los mismos.

11. El método de la reivindicacién 8, en el que el disolvente es una mezcla azeotrépica de un hidrocarburo Cs-Cg
y un compuesto C,-C,, que contiene oxigeno.

12. El método de la reivindicacién 11, en el que el disolvente es una mezcla azeotrdpica de hexano y acetato de
etilo.

13. El método de la reivindicacion 1, en el que el compuesto de naftaleno estd presente en una cantidad de 5% en
peso a 50% en peso del disolvente.

14. El método de la reivindicacion 1, en el que el compuesto de naftaleno esta presente en una cantidad de 5% en
peso a 20% en peso del disolvente.

15. El método de la reivindicacién 1, que recupera al menos 80% del disolvente sin causar obstruccién del reci-
piente.

16. El método de la reivindicacion 1, que recupera al menos 90% del disolvente sin causar obstruccién del reci-
piente.
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