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A talélmény olyan vanéddium és ritdn alapu kata-
lizétor el648llitdsi eljérdsédra vonatkozik, amelyben a va=-
néddiumot és titént redukcidés folyamatban gdmbszemcsés mag-
nézium~klorid hordozdéra csapatjédk le a kévetkezdk szerint:
folyékony szénhidrogénban érintkezésbe hoznak 80-99,5 mdlY%
magnézium-dikloridot és 0,5-20 mél% D1 elektron-donor vegyi=-
letet tartalmazdé hordozdét egymésutédn legalabb egy D, labi-
lis hidrogént tartalmazd elektron-donor vegylilettel és azu-
téan legaldbb egy, vanddium és titdn vegyllet redukéléséra
képes szerves fémvegyllettel; a mosott szilard anyagot fo-
lyékony szénhidrogénben o0ldddd vanédium és titdn vegylulettel
hozzdk érintkezésbe,

Az eldbdllitott katalizdtor polietilén, etilén és
3-12 szénatomos alfa-olefin kopolimereinek és propilén, eti-
lén és/vagy 1-butén és adott esetben egy nem konjugdlt dién

kopolimereinek el84llitésédra alkalmas,
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Feltaldlék: BAILLY Jean~Claude André, Martigues,

BEHUE Patrick, Istres, FRANCIAORSZAG

A bejelentés napja: 1991, 01, 03,

Els8bbsége:

1990, 01, 04, (9000191) FRANCIAORSZAG

Talélmédnyunk Ziegler-Natta tipusu, magnézium-

-kloqid hordozds, vanddium- és titdn-tartalmu katalizdtor
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el641llitdsi eljérdsara vonatkozik, Ez a katalizéator ole-
finek, mint példdul az etilén, polimerizécidjéra alkalmas
és kuldndsen gdzfézisu kopolimerizécibés eljéréasndl alkalmaz-

z4k elasztomér propilén kopolimerek elbdllitaséra,

Ismeretes, hogy a Ziegler-Natta tipusu kataliti-
kus rendszerek olyan kataliz&torbdél éllnak, amely legalébb
egy dtmeneti fém vegylletet, példdul titan vegyliletet, €és
legalébb egy szerves fém vegyiiletet, példaul aluminium ve-
gyliletet tartalmaz, Az is ismeretes tovabbéa, hogy ezen kata-
liz4torok tulajdonsédgait er6sen befolydsolhatja az &atmeneti
fém vegyulet és a szildrd szervetlen vegyiilet-hordozo, mint
példdul a magnézium-klorid egyiittes haszndlata, A hordozds
katalizdtor el8&llitédsidban a hordozé tulajdonsdgai és a ka-
talizdtor e1841llitdsi eljardsa, amely altaldban az &atmeneti
fém vegyiilet hordozé-felileten torténd régzitéséb6l 4all,
nagyfontossdguak a katalizétor tulajdonségainak és visel-
kedésének szempontjébél az oclefinek polimerizécids és kopo-
limerizécids reakcidiban,

Az EP-A-0 099 772 szému eurdpai szabadalmi be-
jelentésben olyan katalizdtor el8dllitdsi eljérédst ismertet-
nek, amelyben egy &tmeneti fém vegyliletet gdmbszemcsés mag-
nézium-klorid hordozéra csapnak le, és amely egy Mg=-C kdtést
és kisﬁennyiségﬁ elektron-donor vegylletet magéba foglald
termékeket tartalmaz, Az &tmeneti fém vegyllet egy halogé-

nezett titanvegyllet, és 3z utdébbinak hordozéra vald le-



csapésat a titénvegylletnek redukélészer hatéséra, példéul

egy szerves fémvegyiilet hatdsira, tdrtén6é redukcids folya-

matdban végzik, Ezt a katalizétort az etilén-polimerek el6-
41litédsdra haszndljédk. Megfigyelték ugyanakkor, hogy elasz-
tomer propilén kopolimerek kielégitd elSé&llitésdra nem al-

kalmas,

Az EP-A-0 155 770 szamu eurépai szabadalmi be-
jelentés szerint ismeretes a katalizdtor el64llitdsi médja
vanadium-vegyiiletnek gémbszemcsés magnézium~klorid hordozoéra
tdrténd lecsapatdsdval, amikor a termék Mg-C kdtéseket és
kismennyiségli elektron-donor vegylletet tartalmaz, A le-
csapatas a vanédium vegyilet redukélészer nélkili redukcids
reakcidjdban jétsz6dik le a hordozd jelenlétében, A reduk-
ciés reakcid valészinileg spontdnul indul be a hordozén 1lé-
v6 Mg-C kotést tartalmazé vegyliletek hatédsdra, A katalizé-
tor tdg hatérok kézti molekulatémeg eloszldsu etilén poli-
merek el84llitdsara alkalmas., Azt tapasztaltédk, hogy az el-
jérés nagy mennyiségi vanddiumvegylletet igényel, és ennek
csak kis része régzitédik a hordozén, A hordozdén nem rég-
zit6ddtt felesleges vanadiumvegyiilet eltdvolitésédra &lta-
l4ban moséds szlikeéges, ami a vanédium vegyliletek mérgezd
.és korroziv jellege miatt kdltséges és bonyolult,

Az EP-A-O 336 545 szému eurépai szabadalmi be-
jelentés szerint egy katalizatornak gdmbszemcsés magné-
zium=klorid hordozoéra tit4én-tetraklorid lacsapésén alapuld

elb4llitdsa, A katalizédtor elééllitésakor azonban nem

haszndlnak semmilyen redukaldé szert,



Az EP_A-0 204 340 szdmu eurdépai szabddalmi be-
jelentés szerint ismeretes titdn~ és vanadium-vegyiileteken
alapuldé magnézium-klorid hordozés katalizidtor szerves alu-
minium vegylilet jelenlétében térténd elb64llitdsa, A magné-
zium-klorid hordozdé azonban nem tartalmaz kiUldn elektron-
~donor vegylileteket és nem szoros szemcseméret-eloszldsu
gombszemcsés részecskékbdl &ll,

Kidolgoztunk egy vanadium- és titén-tartalmu, mag-
nézium-klorid hordozds, gdmbszemcsés katalizdtor eldéllité~-
si eljérést, amely lehetbvé teszi a fenti hdtrényok kiki-
sz6bblését, Ez az eljdrds fdleg olefinek polimerizdécidjéban
nagy hatékonysdgot mutaté vanddium és titdn tartalmu gomb-
szemcsés katalizdtorok el6dllitdsat biztositja, Ez a katali-
zétor féleg elasztomer propilén kopolimerek gdzfazisu kopo=-
limerizacidos folyamatokba térténd el64llitédséra alkalmas,
Ebben az esetben a katalizdtor lehetdvé teszi az elasztomer
propilén kopolimer nagy sliriiségi, jo aramlési tulajdonsdgok-
kal birdé, és konnyen kezelhetd por kézvetlen el84llitdsét
gombszemcsés és nem tapadd részecskék formdjéban,

Talalményunk targya egy vanddium~ és titdn-alapu
Ziegler-Natta tipusu katalizdtor el648llitdsi eljdrdséra
vonatkozik, amely eljérés ezen fémeknek redukcié 4ltal mag-
nézium-klorid hordozéra t6rténé lecsapatdsédn alapszik, és a
kovetkezékkel jellemezhet6:

(1) folyékony szénhidrogénben 8sszehozunk egy hordozét, .

amely (i) 80-99,5 m6l% alapjdban véve barmilyen Mg-C kdtést



tartalmazd vegylilett61l mentes magnézium-dikloridbél és
(ii) 0,5-20 mo6l%, labilisan k6t6étt hidrogéntdl mentes

(D) elektron-donor vegyiletbél &l1, az emlitett hordozé
gombszemcsés részecskék forméjéban taldlhaté D, 10-100
mikron tomegszerinti dtlagos részecskedtmérbvel és szoros
szemcseméret eloszldssal ugy, hogy a részecskék D, és B,
szam szerinti atlagos részecskedtméré ardnya ne legyen
3-nal nagyobb, folyamatosan legaldbb egy, gyengén kététt
hidrogént tartalmazé (D,) elektron-donor vegyilettel, és
azutan legalédbb egy szerves fém vegylilettel, ami redukdlja
a vanadium és titan vegylileteket;

(2) folyékony szénhidrogénnel mossuk a két lépésb8l szér-
maz6é szildrd terméket, és

(3) & mosott szildrd terméket Gsszehozzuk egy vanédium

€8s egy titdn vegyllettel, amelyek oldédnak folyékony szén-
hidrogénben,

A taldlményunk szerinti katalizdtor el84llitéséra
kGlénleges magnézium-klorid hordozét alkalmazunk, A hordo-
z6 lényegében Mg-C kotést tartalmazd vegyliletekt68l mentes,
tehdt a Mg~-C kotések és a hordozéban 1évé Mg atomok szémé-
nak aranya kisebb mint 0,001, Koévetkezésképpen a hordozé
nem képes a vané&dium vagy titdn vegyilet spontin reduké-
lasara, A hordozé Cl/Mg atomardnya lényegében egyenlf 2=-vel,
A hordozé viszonylag nagy mennyiségben tartalmaz szerves
elektron-donor vegyliletet (D1), amely meglepd médon hozz4-

jérul a katalizdtor rendkivili hatékonységdhoz az olefinek



polimerizéciéjéban vagy kopolimerizaciéjéban. A hordozo
80-99,5 mélY¥%, inkabb 80-95 m6l¥%, de féleg 80-90 mél¥ mag-
nézium-dikloridot és 0,5-20 mél%, inkéabb 5-20 mél%, de fb6-

leg 10-20 mélY (D1) vegyliletet tartalmaz,

A (D,) szerves el&tron-donor vegyiiletet ezen a
néven, vagy Lewis bdzisként ismerjik, Ez a vegyilet gyen-
gén kétbétt hidrogént8l mentes, tehéat nem lehet példaul
viz, alkohol, fenol, Viszonylag enyhe komplex-képz8 hatésa
van a magnézium-dikloridhoz viszonyitva., El8nybsen éterek,
tioéterek, karbonsav.észterek, szulfondtok, szulfoxidok,
tercier foszfinok, foszforamidok, tercier aminok és sze-
kunder amidok kézil valaszthatd, Célszeri enyhe komplexdals
ereju elektron-donor vegylletet hasznélni, mint példaul
a ciklikus vagy nem ciklikus éterek,

A hordozé elénybsen homogén 6sszetételli, vagyis a
D, vegylulet homogén eloszldsu az egész magnézium-klorid
szemcsében, a magtél a szemcsehatirig, és nemcsak a szem=-
csehatarnal., Koévetkezésképpen ilyen hordozd el8éllitadsdra
a lecsapés technikdjét ajanljuk..

A hordozé olyan nagy hatékonysédgu katalizatoro-
kat szolgéltat, amelyek képesek ellendllni kiilénbsen a
gézfézisu polimerizécidé alatti oridsi ndvekedési nyomésnak,
amiko} a hordozé lényegében nagymértékben vagy teljesen
kristdlyos &llapottdél mentes amorf szerkezetl, A hordozé
ilyen kiilénleges forméban elé4llithaté példéul az alant le-

irt lecsapatési technika alkalmazdsa révén,



A hordozé olyan gombszemcsékb§l &ll, amelyek
témegszerinti &tlagos atmérdje 10-100 mikron, inkabb
15-70 mikron, de f8leg 20-50 mikron, A hordoz6 szemcsé-
inek méreteloszldsa nagyon szoros, olyannyira, hogy a
D, tomegszerinti dtlagos &tmérd és a D szédmszerinti é&t-
lagos 4tmérd 0./Pn ardnya nem nagyobb 3-nél, vagy inkébb
nem nagyobb 2-nél, példdul 1-3, vagy 1-2,5 vagy inkabb
1-2 kdzdtt, és célszeriien 1,1 - 1,5 kdzbtt, Elbnydsen gya-
korlatilag teljesen hidnyoznek az 1,5 X Dm-nél nagyobb &t~

mér6ji szemcsék,, vagy a 0,6 D _~nél kisebbek; a szemcse=-

méret-eloszlds 4ltaldban olyan, hogy a szemcsék tdbb mint
90 témeg%-a egyazon minta esetén a D * 10 % tartoményba
esik,

A hordozé gémbszemcsékb8l éll, amelyek lényegé-
ben gémbalakuak, és amelyekben, ha D és d a hosszabb,
illetve a rovidebb tengelyek hosszét jeléli. a D/d arany
1-hez kbzeli, &ltalaban kisebb vagy egyenlé 1,5-tel, inkabb
1,3, vagy kevesebb, példéul 1 -1,5 vagy 1 - 1,3 kozotti,

A hordozé szemcsék fajlagos fellilete (BET)
20-100 mz/g, vagy inkéabb 30-60 mz/g.

A hordozét f6leg ugy 4llithatjuk eld, hogy egy
dialkil-magnézium vegyliletet reagédltatunk egy szerves klor-
vegylilettel egy D, elektron~-donor vegylilet jelenlétében,
amely komplexdléként és nem reakcidé-partnerként szerepel.
Ezért ebben az elé&llitési eljdrdsban a D, vegyiilet nem

vélaszthaté példéul elek tron-donor karbonsav-észterek koézil,



amelyek reagdlhatnak a szerves magnéziumvegyliletekkel, A

2 41-

kivdlasztott dialkil-magnézium vegyiilet lehet R1MgR
taldnos képletiu, amelyben R! &s R? azonos vagy kildénbdzé,

2~12 szénatomos alkilcsoportok lehetnek, és amely oldédik

abban a szénhidrogén kbézegben, amelyben a hordozo el84lli-
tdsdt eldnybésen végezzlik, A szerves klorvegyiilet egy

R3C1 4ltalénos képletii alkil-klorid, amelyben R° egy sze-

kunder vagy inkéabb tercier, 3-12 szénatomos alkilcsoport,

5

Célszeru D, elektron-donor vegylletként egy RA0R dltalénos

1
képletl éter haszndlata, amelyben R4 és R5 azonos vagy kulén-
b6z6, féleg 1-12 szénatomos alkilcsoportok,

A hordozé el8allitédsédhoz hasznadlt kildonbdz6 rea-
genseket a kovetkezbk szerint alkalmaztuk:

- R3C1/R1MgR2 1,9-2,5 vagy inkébb 2-2,3 kézétti

mélarényban;
- D1/R1MgR2 0,1;?,2 vagy inkdbb 0,3-0,8 kézétti

mélarényban,

Az R1MgR2 és az rR3CL kézé6tt D, elektron-donor

]
vegylilet jelenlétében lejadtszdédé reakcidé egy csapadékképzd
reakcié, amely egy inert folyékony szénhidrogénben, példaul
egy vagy tobb 5-12 szénatomos alkénban, keverés koézben,
elénydsen 0-100 °C hémérsékleten jdtszédik le, Ahhoz, hogy
ktilonésen nagy mennyiségl D, elektron-donor vegyiiletet
tartalmazé, j6é hordozét nyerjink, a lecsapatédsi reakciét

ajénlatos viszonylag alacsony hdmérsékleten 10-80 °C ko6~

zo0tt, vagy inkabb 15-50 °c kbzétt, célszerien 15-35 °C



végezni, A lecsapatidsi reakcidét eldnydsen nagyon lassan

kell végrehajtani, legaldbb 5 érén ét, vagy inkébb leg-
alabb 10 6réan ét, példéul 10-50 6ra alatt, elbnydsen

10-24 6ra alatt, hogy a szildrd anyag megfelelben formé-
l6djék, kiléndésen pedig azért, hogy elbsegitsiik nagy mennyi-
ségl D, vegyllet befogésdt és a hordozdbeli egyenletes el~
oszlését,

Jelen taldlmany szerint a katalizétor elballitasa
abbél 411, hogy magnézium-klorid hordozét ésszehozunk elsf-
sorban legalédbb egy Dy labilisan kétott hidrogént tartalmazéd
elektron-donor vegytlettel, Az utdébbit nagy szdmu elektron-
-donor szerves vegylilet kézil vélaszthatjuk, amelyek képesek
hidrogénatom leadéséra, és eldnybsen oldédnak folyékony szén-

hidrogénekben, A D, vegylletet célszerlen alkoholok, fenolok,

2

primer vagy szekunder foszfinok, primer vagy szekunder ami-
nok, primer amidok és kar-

bonsavak ko6zlil védlasztjuk, mindegyik lehet alifds, ciklo-
alifés vagy aromés, alkilaromés és 1-20 szénatomos, EldnyG-

sen D, vegyuletet alkoholok vagy fenolok k8zUl valasztunk,

2
Kilondésképpen 1-12 szénatomos alkoholt haszndlunk, f8leg

atanolt, propanclt, butanolt, pentanolt, 2~etil-hexanclt,
vagy hexanolt, Hasonldéképpen haszndlhaté egy fenol, igy
egy 1-4 szénatomos alkilcsoportot hordozé alkil-fenol, pél-~

déul a para-krezol, A D, vegylilet nagyobb komplexdlé képee-

2

séget mutat a magnézium-kloridhoz képest, mint a D, vegyli~

1
let,



A katalizdtor elddllitds elsd lépéseként
0,1-2 mélndl kevesebb, elénybdsen 0,5 - 1,5 mél 02 vegyl=-
letet haszndlunk a hordozdé minden mél magnéziumdhoz, A
reakciét célszerien keverés kozben végezzik, példdul egy
folyékony szénhidrogénben, f6leg telitett alifds szénhidro-
génben, mint példdul a hexédn, heptén vagy ezek keveréke, A

hordozé és a D, vegyllet kdézdtti reakciot 0-120 °Cc kézétti,

2
célezerien 0-80 °C kézdtti h6mérsékleten hajtjuk végre, Ez
eltarthat 10 perct8l 10 6réig, célszerten 30 perct8l 5 6ra-
ig, A gyakorlatban a reakcidt kildonbdézbképpen vezethetjlik,
Példéul, a D, vegyliletet adagolhatjuk lassan vagy gyorsan

a hordozénak példdul folyékony ezénhidrogénben kevert
szuszpenzidéjdhoz 10 perc és 5 O6ra koézdtti adagoldsi idd,
célszerlien 15 perc és 2 6ra kozotti adagoldsi id6 valaszté-
sdval, Adagolhatdé azonban a hordozé folyékony szénhidrogénes
szuszpenzidja is a D, vegyulethez keverés kézben, A D, ve-
gylletet hasznédlhatjuk tiszta dllapotban, vagy folyékony szén-
hidrogénnel készitett oldatban,

A hordozdval td6rténé reakciéban haszndlt D, ve-

2
gyulet nagyrésze rogzitdédik a hordozén annak jelentdsebb mor=~
foldgiai és szemcseméret-eloszléds véltozédsa nélkil, habéar

a hordozé6 mérete és felilete (BET) jelentbsen megnéhet,

A hordozét a D, vegyiilettel tdrténd kezeléds utdn egyszer

2
vagy tébbszdr dtmossuk folyékony szénhidrogénnel., A reakcio

szilérd végtermékének dltaldnos képlete: MgC12. xD, s YD,



amelyben D, és D, a fent emlitett elektron-donor vegyi-
leteket jelolik, x egy 0,0005-0,15 kdz6tti, célszeriien
0,001-0,1 k6z6tti szdm, és y egy 0,1-2 kozotti, célszerien
0,5~1,5 kdézotti szém, A katalizdtor elb6dllitdsdnak eldénysd-
sebb médszere 6sszehozni a hordozdt a 02 vegyllettel, mi-
el6tt 6sszkeriilne a szerves fémvegylilettel, amely képes
vanaddium- és titédnvegylletek redukdlaséra, mert ez jobb
lehet6séget kindl nagyobb mennyiségl vanédium- és titan-
vegyiletek hordozdén térténé megkdtésére, és finom vagy mik-
rofinom szemcséktdl mentes katalizdtor eld4llitédséra, mint-

ha kizardélag D,-et hasznéalunk,

1
A katalizétor el6allitdsa céljdbdél a hordozét
6sszehozzuk legalédbb egy szerves fémvegyllettel, amely képes
redukdlni a vanéddium- és titdn-vegylleteket maximdlis vegy-
érték dllapotukbdl, és amelyet a periddikus téblazat II,
vagy III, csoportjéba tartozd fémek szerves fémvegylletei
koézil vélasztottunk, A szerves fémvegylleteket vélaszthat-
juk szerves aluminium-, szerves magnézium-, vagy szerves
cinkvegytuletek ko6zil, E1l8nyés szerves fémvegyililetek az
AlRpX3_p dltalédnos képletnek megfeleld szerves aluminium-
vegyliletek, ahol R jelentés 1-12 szénatomos alkilcsoport,
X jelentése hidrogénatom vagy halogénatom, példéul klér-

vagy brématom, vagy 1-10 szénatomos alkoxicsoport, és p

értéke 1-3, elbnydsen 2-3 k6zotti egész vagy tdrt szém,

Kilénosen trietil~aluminium, triizobutil-alu-~’

minium, trihexil-abuminium, trioktil-aluminium vagy di-



etil=-aluminium~klorid haszndlhaté, A katalizétor elf-
dllitésdra a hordozdé minden mdél magnéziumdhoz 0,1-2,
célszerien 0,5-1,5 mél mennyiségli szerves fémvegylletet
hasznélunk, A szerves fémvegyliletet az alkalmazott 02
vegyilethez viszonyitott, f6ky 0,5-1,5 célszerien 0,8-1,2
mélnyi mennyiségben haszndljuk az alkalmazott D, szerves
fémvegylilet méljdra szamitva, Altaldban eldényds az elsé
reakcidéban hasznélt D, vegyllettel lényegében ekvivalens
mennyiségli szerves fémvegyliletet haszndlni, Ha a szerves
fémvegylilet mennyisége igen kicsi a D, vegyilethez képest,

a katalizdtor alacsony vané&dium- és titdn-tartalmu lesz,

Ezzel ellentétben, ha ez a mennyiség tul negy, a katalizé-~

tor polimerizécidés hatékonysédga kicsi lesz,

A hordozébs és a szerves fémvegylilet kézti kontaktust
célszerien keveréssel valésitjuk meg folyékony, f6leg teli-
tett, alifds szénhidrogénben, mint a hexdn vagy heptén,
vagy ezek keveréke, A miveletet 0-120 %C-o0s hémérsékleti
ta}toményban, elénydsen 0-100 °Cc k8zétt hajtjuk végre, és
10 perct6l 10 6rdig, eldnybsen 20 percté6l 5 éraig tarthat,

A gyakorlatban a kontaktus tobbféleképpen valdsithatjuk
meg. A szerves fémvegylilet adagolhaté példiul keverés koz-
ben egy folyékony szénhidrogénben szuszpenddlt hordozéhoz,
Az adagolds lehet lassu vagy gyors, és az adagoldsi idé
tarthat 1 perct6l 5 6rédig; elé8nyds az 5 perc és 2 6ra

kézotti, A hordozdé folyékony szénhidrogénnel készilt szusz-



penzidjat is adagolhatjuk keverés kézben a szerves fém-
vegyiulethez, A szerves fémvegylletet haszndlhatjuk tiszén,
vagy folyékony szénhidrogénnel készitett oldata formdjéban,

Ezen kontaktus alatt a szerves fém vegylilet egy
része rogzitédik a hordozén, Jelen taldlménynak megfelelfen
ajénljuk a hordozénak a két kontaktus utédni mosadsadt is, A
hordozét egyszer vagy tbébbszér mossuk folyékony szénhidro-
génnel, f6leg példdul egy 5-12 szénatomos telitett alifés
szénhidrogénnel, igy hexdnnal vagy hepténnal vagy ezek keve-
rékével, A mosdspk)hoz haszndlt folyékony szénhidrogén lehet
ugyanaz vagy mas mint, amit a hordozd szuszpendélédsara hasz-
nédlunk, A mosdst vagy mosdsokat célszerli keverés kdzben vé-
gezni, példdul 10 perctdl 2 6réig vagy inkébb 20 perctél
1 6réig terjed6 ideig, 0-120 °c, elénybésen 0-80 °C héméreék-
leti tartoményban, A gyakorlatban a moséds &ltaldban abbdl &all,
hogy a hordozé szuszpenzidjédhoz keverés kdzben folyédkony szén-
hidrogént adagolunk, az igy kapott elegyet folyamatosan ke-
verjiuk, majd ledllitjuk a keverést, hagyjuk leiilepedni a szi-
ldrd hordozét, és eltéavolitjuk a folyadékfazis egy részét,
A mosdsi eljaréds  tobbszdr megismételhetd, elbnydsen addig,
amig a hordozé szuszpenzid folyadék fézisdnak a szerves fém~
vegyliletbdl szdrmazé fémtartalma a felhaszndlt vanddium és
titédn vegyiletek mennyiségére vonatkoztatva 1 mo6l %-nal ke-
vesebb lesz,

A katalizator el8éllitésédnak utolsd szakaszaban

a kimosott szildrd hordozét vanddium vegyllettel és egy olyan



titédn vegylilettel hozzuk érintkezésbe, amelyek mindegyike
oldédik egy folyékony szénhidrogénben,

A vanddium és titdn vegylletek tartalmazhatnak
halogéneket, példaul klért vagy brémot, és alkoxicsoporto-
kat, El6nydsen ezen vegyliletekben az alkoxicsoportoknak a
halogénatomokhoz viszonyitott m6ltdrtje &ltalédban O-tdl
5-ig, eldnydsen 0O~tdl 1-ig terjed, Megjegyezziik, hogy ha ez
a hanyados nagyon nagy, az elddllitott katalizdtor gyenge

polimerizécids hatékonysdgot mutat,

A vanddium vegytlet oldhaté egy folyékony szén-
hidrogénben, példaul egy vagy tobb, 5~12 szénatomos alkanban,
elénybsen a katalizdtor el64llitdsédra haszndlt folyékony
szénhidrogénben, A vanadium vegylilet &ltsléban olyan vegyl-
let, amelyben a vanédium maximalis vegyértéki, vagyis 4 vegy-
ertéki, vegy olyan, amelyben a VOvanadil csoport maximdlis
vegyértékili, vagyis 3 vegyértéki, A haszndlt vanddium vegyli-
let a kdvetkezd két dltaldnos képlettel dbrdzolt vegyliletek

egyike lehet: 1 ]
V(OR )4_me vagy VO(OR )3-nxn

amelyekben R egy 1-12 szénatomos alkil csoportot, X ha=-
logénatomot, példaul brématomot vagy klératomot jeldl, m
értéke O és 4 ko6zOtti, egész vagy tortszédm és n értéke O és
3 kézotti egész vagy tortszém, El6nydsen a vanadium-tetra-
klorid, vanadil-triklorid, vanadil-tripropoxid, vanadil-tri-
izopropoxid, vanadil-tributoxid, vanéddium-tetrabutoxid és

vanaddium-tetrapropoxid,



A titén vegylilet hasonldképpen oldédhaté
egy folyékony szénhidrogénban, példaul egy vagy tdbb 5-12
szénatomos alkénban, elb6nybsen a katalizdtor elb4llitédséara
hasznalt folyékony szénhidrogénben, A titdn vegyllet 4lta=-
léban olyan vegylilet, amelyben a titén maximdlis vegyértéki,
vagyis 4 vegyértéki, A felhaszndlt titén vegyllet lehet egy
a kovetkezd altalanos képlettel abrdzolhatdé vegyilet:
Ti(OR")A_th, amelyen R'’ egy 1-12 szénatomos alkilcsoportot,
X halogénatomot, példdul brématomot vagy kldératomot jeldsl,
és q értéke O és 4 k6zdotti egész vagy tdrtszdm, Ezen vegyl-
letek koziil a titédn-tetraklorid, titdn-tetraizopropoxid, ti-

tén-tetrapropoxid vagy a titédn-tetrabutoxid hasznélhaté,

A katalizator elb8llitédsdra felhaszndlt vanddium
és titan vegyilletek mennyisége a hordozdéra kétend6 vanédium
és titdn mennyiségétdl fligg. A katalizitor készitésénél fel-~
hasznélandd vanéddium vegylilet mennyisége &4ltaléban 0,05-2
mél, elénydsen 0,1-1 mél a hordozdéban 1év8 magnéziumatomok=-
ra szamitva,

A felhaszndlt titén vegyllet mennyiségét ugy vé-
lasztjuk meg, hogy a felhaszndlt vanédiumnak a titénhoz
viszonyitott mélaranya 50/50 és 99,5/0,5, elbnydsen
70/30 és 98/2 kozott legyen, Meglepd mdédon azt észleltiik,
hogy amikor a katalizdatort ilyen arédnyu vanadium és titén
vegylletekkel 4llitjuk eld, a katalizdtor kiilénb6sen alkalmas
nem tapadd, nagy atlagos slriségi és jo folyasi tulajdon-

sédgokkal rendelkez8 elasztomer propilén por gézfézisu pbli-



merizédcidé utjén térténbé elddllitdsédra, Ha a felhaszndlt
vanaddium és titén vegyliletek mélarénya tulsdgosan alacsony
akkor az észlelhet6, hogy a katalizator viszonylag nagy-
mértékben kristdlyos propilén kopolimereket termel, és
nagyon kevéssé alkalmas propilénnek sgy nem konjugdlt di-
énnel készlUlt kopolimereinek eldallitédséra, Misfeldl vi-
szont ha ez az arany tul nagy, a katalizdtor tapadd por
formdjéban 4llit eld propilén kopolimert, amelyet nehéz
kezelni egy gédzfdzisu kopolimerizécidés eljaréasban, A kata=-
lizdtor rendkivili tulajdonsagai az alkalmazott hordozéd
kildénleges tulajdonséagainak, fbéleg gombszemcsés szerkeze-
tének és a hordozdéban kezdetben jelenlévl nagy mennyiségi
D, elektrondonor vegyiletnek, valamint D, elektron-donor
vegyllettel valé kezelésének is tulajdonithaté,

A hordozé és a vanéddium és titdn vegylletek koz-
ti kontaktust eld8nydsen egy olyan folyékony szénhidrogén-
ben végzett keveréssel valésitjuk meg, amelyben az illeté
vanaddium és titdn vegyiletek 0lddédhatdok, A folyékony szén-
hidrogén lehet példédul egy 5-12 szénatomos telitett alifés
szénhidrogén, igy hexén vagy heptén vagy ezek keveréke,

A kontaktust O-t6l 120 0C—ig terjedd hémérsékleten, elényd-
sen 20 és 100 °c kézdtt hozzuk létre, A gyakrolatban ez
kiilonb6z6képpen valésithaté meg.

Lehetséges példdul a vanéddium és titan vegylletek
egymédsutdni adagoldsa a hordozé folyékony szénhidrogénnel

készlUlt szuszpenzidjdhoz, vagy pedig a titén és vanédium



vegyuletek egymdsutdni adagolésa, Ez a két egymést kovetd
adagol”4s végezhetd kézvetleniil egymds utdn, vagy idében
néhany perct8l néhény déréig, példaul 10 perctfl 2 6raig
terjedd id6tartammal elvadlasztva, A két egymds utdni ada-
golédst elvdlaszthatja még a szilard kdozterméknek egy folyé-
kony szénhidrogénnel végzett mosdsa is, A két adagolds lehet
gyors vagy lassu, eltarthat 10 perctél 30 6réig, példéul

0,5 és 2 6ra koézotti id6tartamig, Végrehajthatdék ugyanazon

a hémérsékleten vagy kiilonbdz6 hémérsékleteken,

Elényds azonban, ha a vanaddium és titdn vegyiiletek
eldre elkészitett keverékét, vagy inkdbb a vanddium és titan
vegylleteket egyszerre adagoljuk a hordozé folyékony szén-
hidrogénnel készitett szuszpenzidjédhoz, Az adagolédsi id6=~
tartam lehet 10 perct8l 10 érdig terjedd, de f8leg 0,5-2 dra
koézotti,

A hordozdénak vanéddium és tit4n vegylletekkel tOr-
ténd érintkeztetése végezheté O-tdl 120 OC-ig, eldnydsen
30-t61 110 °C-ig terjed§ hémérsékleten,

A vanéddium és titdn vegylletek haszndlhaték tiszta
dllapotban, folyadékként vagy egy folyékony szénhidrogénnel,
példaul egy vagy tobb 5-12 szénatomos alkénnal készitett ol-
datban,

J6llehet a felhaszndlt vanédium és titédn vegyii~
letek mennyiségének legnagyobb része, esetleg a teljes
mennyiség, rdgzitbédik a hordozén, a katalizdtort egyszer

vagy tobbszdér moshatjuk egy folyékony szénhidrogénnel a fenti



leirés szerint,

A hordozénak a vanddium és titdn vegyiiletekkel
valé kontaktusa a vanddium és titdn vegyileteknek egy olyan
redukcids reakcid 4ltal a hordozdéra valé lecsapédsaval jar,
amely 4-nél alacsonyabb vegyértékivé véltoztatja a négy-
vegyérteki vanadiumot, ellnybsen 3 vegyértékivé, és/vagy
a héromvegyértéki vanadilt 3-nél alacsonyabb vegyértékiivé,
eldnybsen 2 vegyértékiivé, a négyvegyértéki titént pedig
4-nél alacsanyabb vegyértékivé, elbnybsen 3 vegyértékivé,

A taldlmany szerinti eljdrds eldénye az hogy a vanédium és
titdn olyan vegyértékdllapotuvéd redukdlédik, amely kdzvet-
lenll a vanaddium és titdn tartelmu kiindulé anyagok vegy-~
értékallapota alatt van, A redukdlészer a hordozd és a
szerves fémvegylilet kontaktusdbdl keletkez6 komplex, Kiulé-
nésen meglepd, hogy a vanddium és titdn vegyliletek kivalédsa
kizadroélag a hordozdéra térténik, és a katalizdtor elb4lli-
tésa folyaman lényegében nem keletkeznek hordozdt nem tar-
talmazd, reduk&lt &llapotu vanddium és/vagy titdn vegyiiletet
tartalmazd szilédrd részecskék, Kiulonbsen elbnybs, hogy az igy
nyert kataliz&tor mentes a polimerizécidéban hatékony finom
vagy mikrofinom szemcgéktél,

Meglepddve észleltliik, hogy a lényegében amorf
szerkezet, a szemcseméret, a szemcseméret eloszlés és a hor-~
dozd morfolégidja nem véaltozik a katalizdtor el84llitésa
folyamdn, Igy a kapott katalizdtor olyan szemcsékbél él},

amelyek fizikai tulajdonségai gyakorlatilag azonosak a ki-

indulési hordozd szemcséinek fizikai tulajdonsédgaival, A
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katalizdtor féleg gombszemcsékbsl &l11l, amelyeknek témeg-
szerinti dtlagos 4tmérdje 10-100 mikron, elénybsen 15-70
mikron, k(l6nb6sen 20-50 mikron, és a szemcseméret eloszléasa,
amelyet a D_ témegszerinti dtlagos 4tmérd és a D, szémgze-
rinti Atlagos 4tmérd arédnydval jellemziink, nem nagyobb
3-ndl, elénydsen nem nagyobb 2,5-nél, kiildndsen nem nagyobb
2-nél.

Ennek az elb4llitdsi =2ljdrdsnak az elénye még
a%}s, hogy a felhasznalt vanadium és titdn vegyliletek leg-
nagyobb része, esetleg teljes mennyisége, megkdtdédik a hor=-
dozén, Altaldban azt talédltuk, hogy az eléallitds soran
felhaszndlt vanadium és titan vegyliletek tobb mint 90 %-a,
s6t t6bb mint 99 %-a rogzitédik a hordozdén, Az eljarés egy
mésik jellemz6je az, hogy a vanadium és titan vegyliletek
homogénen régzitédnek a hordozén, midltal a katalizdtor ellen=-
8116bb lesz a polimerizédcid alatt, Ezeknek az sl8nydknek a
kombinacidéja annak a ténynek tudhaté be, hogy a D, vegyl-
letet tartalmazé kuldnleges hordozét haszndlunk, és ezt a
hordozét eldészér a D, vegyilettel hozzuk kontaktusba., Meg-
figyeltik tovébbé, hogy a katalizdtor tartalmazza az el84lli-~
tédsi eljérédsban redukdlé szerként haszndlt szerves fémve-~
gyiilet egy részét, de a hordozéval tdértént kontaktus és a
redukciés reakcidé altal 4dtalakitott forméban, Az igy nyert
katalizédtor 2-15 tOmeg% vanadiumot és titént tartalmazhat,

Felhaszndlhaté 2-12 szénatomos olefinek, igy az etilén).



propilén, 1-butén, 1-hexén, 4-metil-1-pentdn vagy

1=-oktédn polimerizdcibéjdhoz vagy kopolimerizécidéjédhoz, Kii-
16n6sen alkalmas polietilén, etilén és 3-12 szénatomos al-
fa olefin kopolimereinek és elasztomer propilén kopolime-
rek, kiléndésen 30-70 témeg¥ propilént és 70-30 tomeg¥ eti-
lént és/vagy 1-butént és adott esetben egy nem konjugdlt
diént, példdul etilidén-norbornént, 4-metil-1,4-hexadiént
és 2-metil-1,5-hexadiént, 1,5~hexadiént, diciklopentadiént
vagy 1,4-hexadiént tartalmazé kopolimerek el84llitasdra, Az
elasztomer kopolimerek f8leg szuszpenziéban végzett poli-
merizdcidéval vagy egy fluidizdlt vagy mechanikailag kevert
dgyat tartalmazd reaktorban vggzett gézfizisu polierizdcid-
val 4llithaték eld, A katalizdtort az slemek periddusos
rendszere I, és III, csoportjdhoz tartozd fémek szerves fém-
vegyliletei kozill valasztott kokatalizdtor jelenlétében és
adott esetben halogénezett szénhidrogének, példéul kloro-
form, fluor-trikldér-metdn vagy dikldr-etén kozul vélasztott
aktivator jelenlétében haszndljuk, A kokatalizdtor lehet egy
szerves aluminiumvegyllet, példdul egy trialkil-aluminium=-
vegylulet, egy alkil-aluminium-hidrid, egy alkil-aluminium-
-alkoxid, vagy egy alkil-aluminium-halogenid, mint a tri-
etil-aluminium, triizobytil-aluminium, trihexil-aluminium,
trioktil-aluminium, vagy dietil-aluminium~klorid, A kata=-
lizédtort és a kokatalizédtort éltaléban olyan arényban hasz-
nédljuk, hogy a kokatalizdtor fémmennyiségének a katalizé-

tor vanadium és titdn tartalmdhoz viszonyitott molaris



aranya 0,5 és 50 kéz6tt legyen., A (ko)polimerizédcids reak-~
ci6 elasztomer kopolimerének s8l6dllitédsa végett végrehajt-
haté 0-100 oC, elénydsen 0-60 °C hémérsékleten és 0,1-5 MPa,
példéul 0,5-3 MPa Gssznyomds mellett, A taldlmény szerinti
eljdréssal el84llitott katalizétorokat felhaszndlhatjuk kdz-
vetlenil vagy azutdn, hogy aldvetettik egy olefin prepoli-
merizéciés eljérésnak, amelyet egy vagy tdbb szakaszban gaz-
fazisban és/vagy szuszpenzidéban egy folyékony szénhidrogén
k6zegben hajtottunk végre.A prepolimerizdcids folyamat ered-
ményeként a katalizdtor szemcsék mérete n6é, morfolégidja
viszont megmarad, A folyamat a katalizétornak és kokataliza-
tornak a fent emlitett mdédon egy vagy tobb olefinnel, példéul
2-8 szeénatomos alfa olefinekkel, igy etilénnel, vagy propi-
lénnel torténd kontaktusa létrehozédsdbdl all, A prepolimeri-
zécibés reakciét addig folytatjuk, amig az &4tmeneti fém milli-
moljaira szdmitva 10-500 g, elényésen 30-250 g poliolefint
kapunk, A (ko)polimerizdcidé vagy prepolimerizdcidé idején
haszndlhatunk egy, a Shell cég &ltal forgalmazott "ASA 3"
(bejegyzett védjegy) elnevezésii antisztatikus kézeget,

A (ko)polimerizécids reakcié alatt észlelhetjik
a (ko)polimer szemcsék egységes ndvekedését, megtartva gémb=-
formdjukat és szoros szemcseméret eloszlésukat, Kiiléndsen
j6 lehétbség van arra,hogy elasztomer propilén kopolimert
dllitsunk el8, amely nem tapadd, gdmbalaku részecskékbsl
4ll6 por, amely jo6 folyési tulajdonsdgokkal rendelkezik!

és nagy, &ltaléban 0,3 - 0,5 g/cm3 dtlagos sliriségl szem=~



csékb6l 411, A kopolimer arédnylag szoros molekulatdmeg
eloszlasu, és a tOmegszerinti &tlagos molekulatémeg (My)
és a szamszerinti atlagos molekulatdmeg (Mn) 3-11 kézé

es6 arényaval jellemezhet8, Ezenkiviil tartalmazhat nagyon
kis, &ltaldban 15 milliomod tdmegrésznél kisebb koncentri-

cidban vanaddiumot és titént,

Mdédszer a szemcsék tOmegszerinti &tlagos (Dm) és

ezadmszerinti étlagos(Dn) atmérdinek meghatédrozésira

A hordozé vagy katalizétor szemcsék tdomegszerinti
(D) és szémszerinti (D ) dtlagos atmérdjét Optomax képelem-
z8vel (Micro-Measurements Ltd, G.B,) végzett mikroszkopos
mérésekkel hatédrozzuk meg, A mérés elve abbél 411, hogy op-
tikai mikroszképpal kisérletileg meghatérozzuk a szemcse po-
pulédciét, és az ebb6l kapott gyakorisagi téblézatban minden
(1) atmérdécsoporthoz hozzédrendeljlik az (ni) szemcseszémot,
és minden (i) &tmérdcsoportot olyan kbztes di atmérével jel=-
lemzink, amely az adott csoport atmér8hatdrain belil van,
Az NF X 11-630 széamu, 1981, juniusi francia szabvény sze-
rint D és D_ értékeit a kévetkez8 O6sszefliggések hatéarozzék

meg :
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A Dm/Dn arédny a szemcseméret eloszlésra jellem=
z8; néha "szemcseméret eloszléds szélességnek” nevezik,
Az Optomax képelemzdvel végzett mérést egy olyan invert
mikroszkép segitségével hajtjuk végre, amely lehetdévé
teszi a hordozdé vagy katalizdtor részecskék szuszpenzid-
jédnak 16-200-szoros nagyitasban térténé megfigyelését,
Az invert mikroszkop keépét televizids kamera tovébbitja
a szédmitdgépbe, amely vonalrdél vonalra, és vonalanként
pontrol pontra elemzi a képet a szemcsék méreteinek vagy

atmér8jének meghatérozdsa vagy osztdlyozdsa végett,

A molekulatdmeg-eloszléds meghatdrozdsa

Egy polimer molekulatdmeg-eloszldsdt a polimer
tomegszerinti adtlagos molekulatdmege (Mw) és a szémszerinti
dtlagos molekulatémeg (Mn) arényédval jellemezzik, amelyet
a "Waters" (védjegy) "150 C" tipusu (bejegyzett védjegy)
gélpermedcidés kromatograf (High Temperature Size Exclusion
Chromatograph) segitségével kapott molekulatémeg eloszlés

gorbébdl hatédrozunk meg. a kdvetkez6 korilmények mellett:

oldészer: 1,2,4-triklér~benzol,

- oldoszer atfolydsi sebessége: 1 ml/perc,

- hdrom "Shodex" (bejegyzett védjegy) "AT 80 MS"
tipusu oszlop,

- hémérséklet: 150 °c,

- minta koncentércié: 0,1 témeg %,



- a befecskendezett térfogat: 500 mikroliter,

- az érzékelés kromatograffal Osszekdtdtt re-
fraktométerrel,

- a standardizadldshoz nagy sliriségii, a BP Chemicals
dltal forgalmazott S,N,C, "Rigidex 6070 EA"
(bejegyzett védjegy) polietilént haszndlunk
(Mw=65000 és MW/Mn=4), valamint egy nagy sliriségi
polietilént, amelynek jellemzdi: M, = 210 000

és MW/Mn = 17,5,

A kovetkezl, semmiképpen nem korlatozd példék a

taldlmény szerinti eljdrédst szemléletik,

1, példa
Magnézium~klorid hordozé el8dllitédsa

Betéltink 204 ml (1 mol) diizoamil-étert (DIAE)
szobah8mérsékleten (20 0C) €s nitrogén atmoszféréban egy
5 literes, rozsdamentes acélbdl készilt és percenkénti
325 fordulatu keverfvel ellédtott reaktorba, amely 3 liter
hexdnban feloldott 2 mél dibutil-magnéziumot tartalmaz,
A reaktor hémérsékletét 25 °C-on tartva 12 6éra alatt 484 ml
(4,4 mol) terc-butil-kloridot adunk az elegyhez, Az elegyet
25 %°C-on 3 éra hosszat keverjik., A kapott szildrd terméket
négyszér mogsuk, alkalmanként 2-2 liter hexénnal, Igy 2 mol
magnézium-kloridot kapunk gdmbszemcsék forméjéban, D,=35

mikron &tlagdtmérdével és Dm/Dn= 1,6 szemcsemérateloszldssal,
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valamint DIAE/Mg=0,15 és Cl/Mg=2 mélarényokkal,

Katalizadtor el6dllitédsa

0,1 mél fenti eljdrds szerint eldéllitott mag-
nézium=-kloridot tartalmazdé 300 ml hexdnt betdltiink nitrogén
atmosz féraban és 20 °C-on egy 1 literes, 300 fordulatuikeve=-
rével elldtott, iliveg reaktorba, A reaktort 30 °C-ra melegit-
jik és 1 6ra alatt 0,1 mél butanolt tartalmazdé 20 ml hexant
adunk az oldathoz, Az elegyet 30 ®c-on 0,5 6éra hosszat ke-
verjik, majd a kapott szildrd anyagot 25 °C-on kétszer mos-
suk adagonként 0,5 liter hexénnal, A szuszpenzid térfogatat
150 ml-re csbkkentjik a folyadékfdzis részleges eltédvolitd-
s4val, Ezutan 0,1 mél trietil~aluminiumot tartalmazé 100 ml
hexdnt adagolunk keverée kdézben a szuszpenzibéhoz 50 °c-on
1 6ra alatt, A keveréket 1 Orén 4t 80 %c-on keverjiik, a ka=-
pott szildrd fézist kétszer 0,5 liter 50 °C-os hexédnnal és
kétszer 0,5 liter 25 ®c-0s hexé&nnal mossuk, A szuszpenzid
térfogatdt ismét 150 ml-re csdkkentjik a folyadékfézis rész-
leges eltévolitasdval, Ezutdn 16 millimdl vanadil-triklorid
és 4 millimél titén-tetraklorid elegyét tartalmazé 100 ml
hexént adagolunk 30 %°C-on keverés kézben a szuszpenzidhoz
2 é6ra alatt, A keveréket 80 Oc-on 1 6ra hosszat keverjik,
majd a kapott sziléard anyagot 50 °C-on kétszer 0,5 liter
hex4dnnal mossuk, Igy gbémbszemcsés katalizétort kapunk, amely=

nek jellemz6i a kovetkezdk:
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V/Mg = 0,15; Ti/Mg

3+
T°7/Ti = 1, D_/D_

0,04; Al/Mg = 0,15; Cl/Mg = 2,6;

1,8; Dm = 31 mikron,

2, példa
Katalizétor s8l68llitésa

Az eljéras hien kéveti az 1, példét, kivételt
képez az a tény, hogy butanol helyett abszolut etanolt
hasznélunk, Az igy nyert gdmbszemcsés katalizétor a kdvet=~

kez6 jellemz6kkel rendelkezik:

V/Mg = 0,16; Ti/Mg = 0,04; Al/Mg = 0,17; Cl/Mg = 2,7;

T13+/Ti = 1; Dm/Dn 1,7 D_ = 33 mikron,

m

3, példa
Katalizdtor el64llitédsa

Az eljérés hilen kéveti az 1, példat, kivételt
képez az a tény, hogy 16 millimdl vanadil-triklorid helyett
18 millimdlt, 4 millimdl titan-tetraklorid helyett 2 milli-
mélt hasznédlunk, és a vanadil-trikloridot és & titdn-tet-
rakloridot kiilén-kiilén de egyidejlileg to6ltjik a reaktorba,
és nem elegyként., Az igy nyert gémbszemcsés katalizétor
a kovetkez6 jellemzbkkel rendelkezik:

vV/Mg = 0,18; Ti/Mg = 0,018; Al/Mg = 0,17; Cl/Mg = 2,7;

3+
T4 /To = 1, Dm/Dn 1.7 Dm = 31 mikron,

4, példa
Prgppolimer elfdllitédsa

Egy 5 literes percenkénti 750 fordulatu keverdével



elldtott rozedamentes acél reaktorba nitrogén atmoszfé-
réban betéltink 2 liter hexant, 70 °C-ra melegitjik, majd
beadagolunk 16 millimdél trietil-aluminiumbdél és 8 millimél
dietil-aluminium~kloridbél, tovébbs bizonyos mennyiségii

1, példa szerint el6dllitott, 4 millimél &tmeneti fémet tar-
talmazdé katalizdtorbél 8116 keveréket, A reaktorba ezutin
2,5 Lliter, normdl kérilmények ko6zétt mért hidrogént adagolunk
amit 80 g/6ra egyenletes adagoldsu etilén-bevezetés kévet 4
6rén &t, A reaktor tartlmdt egy rotécibés beparléba toltjiik
4t, ahol az oldészert csdkkentett nyomdson 60 °Ceon elpé-
rologtatjuk. Igy jutunk a prepolimérhez, amelyet nitrogén

atmoszféridban tarolunk,

Etilén és propilén gdzfézisu kopolimerizilésa

200 g, el6bbi kopolimerizdcidébdl szérmazé, nitro-
gén atmoszféraban térolt kopolimer . port betdplalunk egy
2,5 lieteres percenként 250 fordulatu, ezéraz por keveré-
sére alkalmas, spirdl kever8vel felszerelt, rozsdamentes
acél reaktorba nitrogén atmoszférdban, A reaktort 40 °C-ra
melegitjik, beadagolunk 4 millimél triizobutil-aluminiumot
és 12,5 millimdl kloroformot adagoltunk, majd 0,1 millimél
fémnek megfeleld,fentiek szerint el8&llitott prepolimert,
A reaktorba 250 ml norm&l kérilmények kdézdétt mért hidrogént
vezetunk be, majd egy CZ/C3 = 60/40 aranyban kevert etilén

és propilén keveréket adagolunk be ugy, hogy 0,5 MPa éssz=-



nyomast kapjunk, Az etilén és propilén keverdéket a reakcié
sorédn adagoljuk be a reaktorba ugy, hogy az Ossznyomédst dllan-
d6é értéken tartjuk, 6 Ords kopolimerizgléds utédn 680 g gdmb-
szemcs és kopolimer port nyeriink, melynek jellemz6i a kb6~
vetkezdk:

- titén és vanéddium tartalom: 10 milliomod tdmeg-

rész (p.p.m),

- MI5/190: 0,3 g /10 perc,

- oetilénbdl szérmazd tartalom: 50 témeg %,

-~ kristédlyosodés mértéke: 1,5 %,

- Dm: 280 mikron,

- Dm/Dn: 1,9

a kopolimer MIS5/180, 190 %C-on és 5 kg terhelésnél

meghatdrozott folydsi mutatészdma esetén,



S ZABADALMI IGENYPONTOK

1o Eljéras Ziegler-Natta tipusu katalizadtor elé-
dllitdsédra, amelyben a vanddium és titdn vegyliletet reduk-
idos folyamatban magnézium~klorid hordozéra csapatjuk le,
azzal je llemezve , hogy a folyamat a kdvetkez§
lépésekbdl 4l1l: (1) folyékony szénhidrogénben 8sszehozunk
80~99,5 mol%, gyakorlatilag barmilyen Mg-C kotést tartal=-
mazé vegylilett8l mentes, magnézium-diklorid (i) és U,5-20
mél% elektron~donor, labilis hidrogéntdl mentes (D,) vegyi-
letet (ii) tartalmazdé hordozét, amely gémbszemcsés szaerke-
zetd D 10-100 mikron tOmegszerinti atlagos &tmérdjd és
olyan szemcseméretli elogzlédsu, hogy a szemcsék D és a
szémezerinti 4tlagos Atmérd Dn aranya nem nagyobb 3-nial,
egymas utédn legaldbb egy elektron-donor, gyengén k&tdtt
hidrogént tartalmazé (D5) vegyﬁlettel, és azutdn legaldbb
egy, a vanéddium és titdn vegyllet redukdldsira képes, szer-
ves fém vegylilettel, (2) az elsd lépésb6l szdrmazd szilérd
anyagot folyékony szénhidrogénnel mossuk és (3) a mosott
szilard anyagot 6sszehozzuk folyékony szénhidrogénben

0ldédé vanddium és titan vegyilettel,

2, Az 1, igénypont szerinti eljédras azzal jelle-
mezve, hogy a (D,) elektron-donor vegyiletet éterek, tioéte=-
rek, karbonsav-észterek, szulfondtok, szulfoxidok, tercier
fogszfinok, foszforamidok, tercier aminok és szekunder ami-~

dok koézul vélasztjuk,



3. Az 1. igénypont szerinti eljérds azzal jelle~
mezve, hogy a (02) elektron~-donor vegyitiletet alkoholok,
fenolok, primer vagy szekunder aminok, primer emidok és
karbonsavak k6zil vélasztjuk.

4, Az 1, igeénypont szerinti eljédrés zzzal jelle=~
mezve, hogy 0,1-2 mdélndl kevesebb D, vegyluletet hasznélunk
a hordozé minden mdél magnéziuméhoz,

5. Az 1, igénypontszerinti eljdréas azzal jelle-
mezve, hogy a szerves fém vegylletet szerves aluminium,
szerves magnézium €s szerves cink vegylletek kéziil vdlaszt-
juke.

6., Az 1, igénypont szerinti eljaréds azzal jelle-
mezve, hogy 0,1-2 mél szerves fém vegyliletet hasznédlunk a
hordozdé minden mdél magnéziuméhoz,

7. Az 1, igénypont szerinti eljdrés azzal jelle~
mezve, hogy 0,05-2 mél vanéddium vegyiiletet haszndlunk a
hordozé minden mél magnéziuméhoz,

8. Az 1, igénypont szerinti eljédréds azzal jellemez-
ve, hogy a vanéddium és titén vegylUletek mennyiségét
50/50-99,5/0,5 V/Ti méltértnek megfelelSen haszndljuk,

9, Az 1, igénypont szerint . el6dllitott katalizé-
tor alkalmazédsa polietilén, etilén és 3-12 szénatomos alfa-
~olefin kopolimerei és propilén, etilén és/vagy 1-butén és
adott esetben egy nem konjugédlt dién kopolimereinek elé-
dllitéséra,

30 ddud voyn puat s
lututey &

A meghatalmazott
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