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Sposéb otrzymywania stabilnych' katalizatoréw
do bezciSnieniowej polimeryzacji olefin

Patent trwa od dnia 6 lipca 1959 T.

Znany jest spos6b bezciSnieniowej polimery-
zacji olefin w obecno$ci katalizatoréw sporza- i

Dalsza trudno$§é stanowi przechowywanie:
operowanie omawianymi katalizatorami w

dzanych przez zmieszanie zwigzkéw metaloor-
ganicznych z chlorkami metali grup IV—VI
ukladu okresowego. Wzajemny stosunek obu
skladnik6w katzlizatoréw tego typu, decyduje
o ciezarze drobinowym i wydajnosci uzyskiwa-
nych poliolefin. Jednakze na skutek duzej wra-
zliwo$ci na wilgo¢, tlen i inne zanieczyszczenia,
stosowane zwiagzki metaloorganiczne ulegaja
czesciowemu rozkladowi w czasie sporzadzania,
przechowywania i przetlaczania katalizatoréw,
co pcwoduje zmiany w zalozonym stosunku obu
komponentéw i w efekcie nie pozwala na uzy-
skanie pelnej powtarzalno$ci wynikéw w zakre-
sie wydajnosci i ciezar6w drobinowych otrzy-
mywanych poliolefin.

*) Wlasciciel patentu o§wiadczyl, ze wspoltwoér-
cami wynalazku sa mgr Janusz Bere$, doc.
mgr inz. Jozef Obldj, mgr inz. Maria Szczu-
rek i Janina Karkoszka. -

zwigzku z ich samozapalnoécia, wybuchowoscia
w zetknieciu z woda oraz sx]me parzacym dzia-
laniem.

Sposéb wedlug wynalazku pozwala na uzys-
kanie stabilnych katalizatoréw metaloorganicz-
nych nie wrazliwych na tlen i wilgoé oraz za-
chowujacych staly, niezmienny stosunek obu
skladnik6w, pozwalajacy na uzyskanie pelnej
powtarzalno$ci wynikéw, przy réwnoczesnym
zachowaniu pelnej ich aktywno$ci w warun-
kach polimeryzacji.

Sposéb wedtug wynalazku polega na sporza-
dzaniu stalych roztwordéw katalizatora, utworzo-

' nego przez reakcje zwigzku metaloorganiczne-

go z chlorkami metali grup IV — VI, w stalym
weglowodorze o temperaturze topnienia powy-
zej D0°C, takim jak np. makroparafina, wosk
polietylenowy, parafina twarda itp. W tym ce-
lu, do stopionego weglowodoru wprowadza sie
podczas mieszania oba skladniki, ktére w tych
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warunkach rozpuszczaja sie w. érodowisku reak-
cji i reagujac z soba, tworza wlai_ciwy kataliza-
tor do polimeryzacji olefin. Uzyskany produkt

wlewa sie nastepnie ;'w atmosferze azotu do od- .

powiednich form, majlepiej w postaci walca lub
bloku i pozostawia do zastygniecia. W-celu dal-
szego podniesienia stabilnosSci, moZe on byé¢ je-
szcze dodatkowo pokryty cienka warstwa state-
go weglowodoru. ’ )

Proces polimeryzacji w obecnosci katalizatora
otrzymanego sposobem wedlug wynalazku pro-
wadzi si¢ w normalnie stosowanych warunkach,
to jest w femperaturze ololo 60°C, przy uzyciu
weglowodorowego rozpuszczalnika. Po zakon-
czeniu polimeryzacji produkt odsacza na goraco
w temperaturze 60—80°C i przemywa wedlug
ogdlnie przyjetych metod. Wydzielony z oziebio-
nego przesgczu staly weglowoddor zawraca sie
do sporzadzania katalizatora.

Przyktlad. Do 40 g makroparafiny ¢ syn-
tezy Fischera-Tropscha o temperaturze topnie-
nia 90°C, stopionej w kolbie szklanej, dodano w
atmosferze azotu 10 ml dwuetylochloroglinu,
4 ml czterochlorku tytanu i mieszajgc  ogrzewa
w 100°C przez 30 minut. Produkt przelano do
form, otrzymujgc po zastygnieciu okoto 50 g
katalizatora w postaci-lasek o sredhicy 10 mm.
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5 g otrzymanego katalizatora, przechowywanego
w atmosferze azotu, rozpuszczeno w temperatu-
rze 70°C w 300 ml benzyny ekstrakcyjnej, a na-
stepnie mieszajac doprowadzano etylen. Poli-

_ meryzacje prowadzono przez 2 godziny w tem-

peraturze 70°C, uzyskujac po przesgczeniu na
goraco i .przemyciu metanolem, 15 g polietylenu
o lepkoéci zredukowanej 6,81. -

W przypadku pozostawienia mieszaniny rea-
gentow przez 3 dni w atmosferze wilgotnego
powietrza, uzyskano 15 g polietylenu o lepkosci
zredukowanej 6,87.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania stabilnych katalizato-
ré6w do bezciSnieniowej polimeryzacji olefin,
znamienny tym, ze reakcje miedzy zwiagzkiem
metaloorganicznym a chlorkiem metalu grupy
IV—VI ukladu okresowego pierwiastkéw pro-
wadzi sie w $rodowisku stalego weglowodoru
o temperaturze topnienia powyzej 50°C w sta-
nie stopionym, a uzyskany produkti zestala sig
nastepnie w odpowiednich formach w atmosfe-
rze azotu. '

Instytut Ciezkiej Syntezy
Organicznej .
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