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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft eine Katalysatorkomponente, die auf einen inerten porésen Trager
aufgebracht ist, fir die Polymerisation von Olefinen, und die Verwendung der Katalysatoren bei der Polymeri-
sation von Olefinen CH,=CHR, wobei R Wasserstoff oder ein Kohlenwasserstoffrest mit 1-12 Kohlenstoffato-
men ist. Die vorliegende Erfindung betrifft insbesondere eine Katalysatorkomponente, die fir die stereospezi-
fische Polymerisation von Olefinen geeignet ist, die Ti, Mg, Halogen und eine Elektronendonorverbindung, aus-
gewabhlt aus Estern von Succinsauren (Succinate), umfasst. Die Katalysatorkomponente ist auf einen inerten
porosen Trager, wie ein poréses Polymer oder porése anorganische Oxide, aufgebracht. Dieser Katalysator
ist, wenn er bei der Polymerisation von Olefinen und insbesondere von Propylen verwendet wird, in der Lage,
Polymere in hohen Ausbeuten mit hohem Isotaxie-Index, der sich in Form einer hohen Xylenunléslichkeit und
breiten Molekulargewichtsverteilung (Polydispersitat) ausdriickt, zu ergeben. Die chemische Klasse der Suc-
cinate ist im Gebiet bekannt. EP-A-86473 erwahnt die Verwendung unsubstituierter Succinate als interne Do-
noren in Katalysatorkomponenten fiir die Polymerisation von Olefinen. Die Verwendung von Diisobutylsuccinat
und Di-n-butylsuccinat wird ebenfalls erlautert. Die Ergebnisse, die in Bezug auf Isotaxie-Index und Ausbeuten
erhalten wurden, sind jedoch schlecht. Die Verwendung von Polycarbonsaureestern, die Succinate einschlie-
Ren, als interne Donoren in Katalysatorkomponenten fir die Polymerisation von Olefinen ist ebenfalls allge-
mein in EP 125911 offenbart. Diethylmethylsuccinat und Diallylethylsuccinat werden in der Beschreibung er-
wahnt, obwohl sie nicht erlautert werden. Des Weiteren erwahnt EP263718 die Verwendung von Diethylme-
thylsuccinat und Di-n-butylethylsuccinat als interne Donoren, erlautert sie jedoch nicht. Substituierte Succinate
sind in WO 00/63261 angefiihrt, die Moglichkeit, das darin beschriebene Katalysatorsystem auf einen Trager
aufzubringen, ist in diesem Dokument jedoch nicht angefiihrt. Katalysatorsysteme auf einem Trager, die Ti, Mg,
Halogen und einen Diether als internen Donor enthalten, sind aus US 5,122,432 bekannt. Es betrifft ein Kata-
lysatorsystem, das Ti und Mg und einen Diether als internen Donor enthalt, auf einem Metalloxidtrager. Nach
diesem Dokument ist das Katalysatorsystem, das auf einen Trager aufgebracht ist, aktiver und stereospezifi-
scher als das ohne Trager. Dieses Dokument betrifft nicht ein Katalysatorsystem, das ein Succinat als internen
Donor enthalt. US 5,244,855 betrifft ein Katalysatorsystem, das Ti, Mg und eine Elektronendonorverbindung
enthalt, das auf ein pordses organisches Harz aufgebracht ist. Das beschriebene Katalysatorsystem weist eine
erhohte Stereoselektivitat auf und produziert ein Polymer mit einer besseren Morphologie als das Katalysator-
system ohne Trager. Selbst wenn Succinate als Elektronendonorverbindungen angefiihrt sind, sind sie nie ge-
pruft worden. Der Anmelder stellte fest, dass wenn ein Katalysatorsystem, das Magnesium, eine Titanverbin-
dung und ein Succinat als Elektronendonor umfasst, auf einen inerten porésen Trager aufgebracht wird, es
moglich ist, Polymere zu erhalten, die eine breitere Molekulargewichtsverteilung (Polydispersitat) aufweisen
als der Katalysator ohne Trager. Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist eine feste Katalysatorkomponen-
te fur die Polymerisation von Olefinen CH,=CHR, wobei R Wasserstoff oder ein Kohlenwasserstoffrest mit 1-12
Kohlenstoffatomen ist, umfassend einen inerten porésen Trager, Mg, Ti, Halogen und eine Elektronendonor-
verbindung, ausgewahlt aus Succinaten der Formel (1):

0
R, | N
R4\\(|3/C\O/ 2 O

Rs//c\c/ O\R.
¢

wobei die Reste R' and R?, die gleich oder verschieden voneinander sind, ein linearer oder verzweigter, gesat-
tigter oder ungeséttigter C,-C,,-Alkyl-, C,-C,,-Cycloalkyl-, Cs-C,o-Aryl-, C,-C,,-Alkylaryl- oder C,-C,-Arylalkyl-
rest sind, der gegebenenfalls Heteroatome enthalt, die zu den Gruppen 13-17 des Periodensystems der Ele-
mente gehoren; die Reste R3, R*, R® und RS, die gleich oder verschieden voneinander sind, Wasserstoff oder
ein linearer oder verzweigter, gesattigter oder ungeséttigter C,-C,,-Alkyl-, C,-C,,-Cycloalkyl-, C4-C,o-Aryl-,
C,-C,,-Alkylaryl- oder C,-C,;-Arylalkylrest sind, der gegebenenfalls Heteroatome enthalt, die zu den Gruppen
13-17 des Periodensystems der Elemente gehéren; und die Reste R®, R*, R® and R®, die mit dem gleichen Koh-
lenstoffatom verbunden sind, miteinander verknlpft werden kénnen, um einen C,-C4-Ring zu bilden. R" und R?
sind vorzugsweise lineare oder verzweigte, geséttigte oder ungeséttigte C,-C,-Alkyl-, C,-Cg-Cycloalkyl-,
C4-Cg-Aryl-, C,-C,-Alkylaryl- oder C,-Cg-Arylalkylreste. Besonders bevorzugt sind die Verbindungen, wobei R
und R? aus priméren C,-C4-Alkylresten und insbesondere verzweigten priméren C,-Cg-Alkylresten ausgewahit
sind. Beispiele fiir geeignete Gruppen R' und R? sind Methyl, Ethyl, n-Propyl, n-Butyl, Isobutyl, Neopentyl,
2-Ethylhexyl. Besonders bevorzugt sind Ethyl, Isobutyl und Neopentyl.
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[0002] Eine der bevorzugten Gruppen der Verbindungen, die durch die Formel (l) beschrieben sind, ist die,
wobei R® bis R® Wasserstoff sind und R® ein verzweigtes C,-C,,-Alkyl, C,-C,,-Cycloalkyl, C4-C,,-Aryl, C,-C,,-Al-
kylaryl oder C,-C,,-Arylalkyl ist. Besonders bevorzugt sind die Verbindungen, wobei R® eine verzweigte primare
C,-C,,-Alkylgruppe oder eine C,-C,,-Cycloalkylgruppe ist. Spezifische Beispiele fur geeignete monosubstitu-
ierte Succinatverbindungen sind Diethyl-sec-butylsuccinat, Diethylthexylsuccinat, Diethylcyclopropylsuccinat,
Diethylnorbornylsuccinat, Diethyl-(10-)perhydronaphthylsuccinat, Diethyltrimethylsilylsuccinat, Diethylmetho-
xysuccinat, Diethyl-p-methoxyphenylsuccinat, Diethyl-p-chlorphenylsuccinat, Diethylphenylsuccinat, Diethyl-
cyclohexylsuccinat, Diethylbenzylsuccinat, Diethyl(cyclohexylmethyl)succinat, Diethyl-t-butylsuccinat, Diethy-
lisobutylsuccinat, Diethylisopropylsuccinat, Diethyl neopentylsuccinat, Diethylisopentylsuccinat, Diet-
hyl-(1,1,1-trifluor-2-propyl)succinat, Diethyl-(9-fluorenyl)succinat, Diisobutylphenylsuccinat, Diisobutyl-sec-bu-
tylsuccinat, Diisobutylthexylsuccinat, Diisobutylcyclopropylsuccinat, Diisobutyl-(2-norbornyl)succinat, Diisobu-
tyl-(10-)perhydronaphthylsuccinat, Diisobutyltrimethylsilylsuccinat, Diisobutylmethoxysuccinat, Diisobu-
tyl-p-methoxyphenylsuccinat, Diisobutyl-p-chlorphenylsuccinat, Diisobutylcyclohexylsuccinat, Diisobutylben-
zylsuccinat, Diisobutyl(cyclohexylmethyl)succinat, Diisobutyl-t-butylsuccinat, Diisobutylisobutylsuccinat, Diiso-
butylisopropylsuccinat, Diisobutylneopentylsuccinat, Diisobutylisopentylsuccinat, Diisobutyl-(1,1,1-triflu-
or-2-propyl)succinat, Diisobutyl-(9-fluorenyl)succinat, Dineopentyl-sec-butylsuccinat, Dineopentylthexylsucci-
nat, Dineopentylcyclopropylsuccinat, Dineopentyl-(2-norbornyl)succinat, Dineopentyl-(10-)perhydronaphthyl-
succinat, Dineopentyltrimethylsilylsuccinat, Dineopentylmethoxysuccinat, Dineopentyl-p-methoxyphenylsucci-
nat, Dineopentyl-p-chlorphenylsuccinat, Dineopentylphenylsuccinat, Dineopentylcyclohexylsuccinat, Dineo-
pentylbenzylsuccinat, Dineopentyl(cyclohexylmethyl)succinat, Dineopentyl-t-butylsuccinat, Dineopentylisobu-
tylsuccinat, Dineopentylisopropylsuccinat, Dineopentylneopentylsuccinat, Dineopentylisopentylsuccinat, Dine-
opentyl-(1,1,1-trifluor-2-propyl)succinat, Dineopentyl-(9-fluorenyl)succinat.

[0003] Eine weitere bevorzugte Gruppe von Verbindungen innerhalb derer der Formel (1) ist die, wobei min-
destens zwei Reste von R® bis R® verschieden von Wasserstoff und aus einem C,-C,,-Alkyl-, C,-C,,-Cycloal-
kyl-, C¢-C,o-Aryl, C,-C,-Alkylaryl- oder C,-C,,-Arylalkylrest, der gegebenenfalls Heteroatome enthalt, ausge-
wahlt sind. Besonders bevorzugt sind die Verbindungen, wobei die zwei Reste, die verschieden von Wasser-
stoff sind, an das gleiche Kohlenstoffatom gebunden sind. Spezifische Beispiele geeigneter 2,2-disubstituierter
Succinate sind: Diethyl-2,2-dimethylsuccinat, Diethyl-2-ethyl-2-methylsuccinat, Diethyl-2-benzyl-2-isopropyl-
succinat, Diethyl-2-(cyclohexylmethyl)-2-isobutylsuccinat, Diethyl-2-cyclopentyl-2-n-propylsuccinat, Diet-
hyl-2,2-diisobutylsuccinat, Diethyl-2-cyclohexyl-2-ethylsuccinat, Diethyl-2-isopropyl-2-methylsuccinat, Diet-
hyl-2,2-diisopropyldiethyl-2-isobutyl-2-ethylsuccinat, Diethyl-2-(1,1,1-trifluor-2-propyl)-2-methylsuccinat, Diet-
hyl-2-isopentyl-2-isobutylsuccinat, Diethyl-2-phenyl-2-n-butylsuccinat, Diisobutyl-2,2-dimethylsuccinat, Diiso-
butyl-2-ethyl-2-methylsuccinat, Diisobutyl-2-benzyl-2-isopropylsuccinat, Diisobutyl-2-(cyclohexylmethyl)-2-iso-
butylsuccinat, Diisobutyl-2-cyclopentyl-2-n-propylsuccinat, Diisobutyl-2,2-diisobutylsuccinat, Diisobutyl-2-cyc-
lohexyl-2-ethylsuccinat, Diisobutyl-2-isopropyl-2-methylsuccinat, Diisobutyl-2-isobutyl-2-ethylsuccinat, Diiso-
butyl-2-(1,1,1-trifluor-2-propyl)-2-methylsuccinat, Diisobutyl-2-isopentyl-2-isobutylsuccinat, Diisobutyl-2,2-di-
isopropylsuccinat, Diisobutyl-2-phenyl-2-n-propylsuccinat, Dineopentyl-2,2-dimethylsuccinat, Dineopen-
tyl-2-ethyl-2-methylsuccinat, Dineopentyl-2-benzyl-2-isopropylsuccinat, Dineopentyl-2-(cyclohexylme-
thyl)-2-isobutylsuccinat, Dineopentyl-2-cyclopentyl-2-n-propylsuccinat, Dineopentyl-2,2-diisobutylsuccinat, Di-
neopentyl-2-cyclohexyl-2-ethylsuccinat,  Dineopentyl-2-isopropyl-2-methylsuccinat, = Dineopentyl-2-isobu-
tyl-2-ethylsuccinat, Dineopentyl-2-(1,1,1-trifluor-2-propyl)-2-methylsuccinat, Dineopentyl-2,2-diisopropylsucci-
nat, Dineopentyl-2-isopentyl-2-isobutylsuccinat, Dineopentyl-2-phenyl-2-n-butylsuccinat.

[0004] Des Weiteren sind auch die Verbindungen, wobei mindestens zwei Reste, die verschieden von Was-
serstoff sind, an verschiedenen Kohlenstoffatomen gebunden sind, das heilt R® und R® oder R* und R®, be-
sonders bevorzugt. Spezifische Beispiele geeigneter Verbindungen sind: Diethyl-2,3-bis(trimethylsilyl)succi-
nat, Diethyl-2,2-sec-butyl-3-methylsuccinat, Diethyl-2-(3,3,3-trifluorpropyl)-3-methylsuccinat, Diet-
hyl-2,3-bis(2-ethylbutyl)succinat, Diethyl-2,3-diethyl-2-isopropylsuccinat, Diethyl-2,3-diisopropyl-2-methylsuc-
cinat, Diethyl-2,3-dicyclohexyl-2-methylsuccinat, Diethyl-2,3-dibenzylsuccinat, Diethyl-2,3-diisopropylsuccinat,
Diethyl-2,3-bis(cyclohexylmethyl)succinat, Diethyl-2,3-di-t-butylsuccinat, Diethyl-2,3-diisobutylsuccinat, Diet-
hyl-2,3-dineopentylsuccinat, Diethyl-2,3-diisopentylsuccinat, Diethyl-2,3-(1-trifluormethyl-ethyl)succinat, Diet-
hyl-2,3-(9-fluorenyl)succinat, Diethyl-2-isopropyl-3-isobutylsuccinat, Diethyl-2-t-butyl-3-isopropylsuccinat,
Diethyl-2-isopropyl-3-cyclohexylsuccinat, Diethyl-2-isopentyl-3-cyclohexylsuccinat, Diethyl-2-cyclohexyl-3-cy-
clopentylsuccinat, Diethyl-2,2,3,3-tetramethylsuccinat, Diethyl-2,2,3,3-tetraethylsuccinat, Diethyl-2,2,3,3-tetra-
propylsuccinat, Diethyl-2,3-diethyl-2,3-diisopropylsuccinat, Diisobutyl-2,3-bis(trimethylsilyl)succinat, Diisobu-
tyl-2,2-sec-butyl-3-methylsuccinat, Diisobutyl-2-(3,3,3-trifluorpropyl)-3-methylsuccinat, Diisobu-
tyl-2,3-bis(2-ethylbutyl)succinat, Diisobutyl-2,3-diethyl-2-isopropylsuccinat, Diisobutyl-2,3-diisopropyl-2-me-
thylsuccinat, Diisobutyl-2,3-dicyclohexyl-2-methylsuccinat, Diisobutyl-2,3-dibenzylsuccinat, Diisobutyl-2,3-di-
isopropylsuccinat, Diisobutyl-2,3-bis(cyclohexylmethyl)succinat, Diisobutyl-2,3-di-t-butylsuccinat, Diisobu-
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tyl-2,3-diisobutylsuccinat, Diisobutyl-2,3-dineopentylsuccinat, Diisobutyl-2,3-diisopentylsuccinat, Diisobu-
tyl-2,3-(1,1,1-trifluor-2-propyl)succinat, Diisobutyl-2,3-n-propylsuccinat, Diisobutyl-2,3-(9-fluorenyl)succinat,
Diisobutyl-2-isopropyl-3-i-butylsuccinat, Diisobutyl-2-tert-butyl-3-i-propylsuccinat, Diisobutyl-2-isopropyl-3-cy-
clohexylsuccinat, Diisobutyl-2-isopentyl-3-cyclohexylsuccinat, Diisobutyl-2-n-propyl-3-(cyclohexylmethyl)suc-
cinat,  Diisobutyl-2-cyclohexyl-3-cyclopentylsuccinat,  Diisobutyl-2,2,3,3-tetramethylsuccinat, = Diisobu-
tyl-2,2,3,3-tetraethylsuccinat, Diisobutyl-2,2,3,3-tetrapropylsuccinat, Diisobutyl-2,3-diethyl-2,3-diisopropylsuc-
cinat, Dineopentyl-2,3-bis(trimethylsilyl)succinat, Dineopentyl-2,2-di-sec-butyl-3-methylsuccinat, Dineopen-
tyl-2-(3,3,3-trifluorpropyl)-3-methylsuccinat, Dineopentyl-2,3-bis(2-ethylbutyl)succinat, Dineopentyl-2,3-diet-
hyl-2-isopropylsuccinat, Dineopentyl-2,3-diisopropyl-2-methylsuccinat, Dineopentyl-2,3-dicyclohexyl-2-me-
thylsuccinat, Dineopentyl-2,3-dibenzylsuccinat, Dineopentyl-2,3-diisopropylsuccinat, Dineopentyl-2,3-bis(cyc-
lohexylmethyl)succinat, Dineopentyl-2,3-di-t-butylsuccinat, Dineopentyl-2,3-diisobutylsuccinat, Dineopen-
tyl-2,3-dineopentylsuccinat, Dineopentyl-2,3-diisopentylsuccinat, Dineopentyl-2,3-(1,1,1-trifluor-2-propyl)suc-
cinat, Dineopentyl-2,3-n-propylsuccinat, Dineopentyl-2,3-(9-fluorenyl)succinat, Dineopentyl-2-isopropyl-3-iso-
butylsuccinat, Dineopentyl-2-t-butyl-3-isopropylsuccinat, Dineopentyl-2-isopropyl-3-cyclohexylsuccinat, Dine-
opentyl-2-isopentyl-3-cyclohexylsuccinat, Dineopentyl-2-n-propyl-3-(cyclohexylmethyl)succinat, Dineopen-
tyl-2-cyclohexyl-3-cyclopentylsuccinat, Dineopentyl-2,2,3,3-tetramethylsuccinat, Dineopentyl-2,2,3,3-tetrae-
thylsuccinat, Dineopentyl-2,2,3,3-tetrapropylsuccinat, Dineopentyl-2,3-diethyl-2,3-diisopropylsuccinat. Wie
oben erwéhnt, sind die Verbindungen, die der Formel (l) entsprechen, wobei zwei oder vier der Reste R® bis
R®, die mit dem gleichen Kohlenstoffatom verbunden sind, miteinander verkniipft sind, um einen C,-C4-Ring zu
bilden, ebenfalls bevorzugt. Spezifische Beispiele fiur geeignete Verbindungen sind 1-(Ethoxycarbo-
nyl)-1-(ethoxyacetyl)-2,6-dimethylcyclohexan, 1-(Ethoxycarbonyl)-1-(ethoxyacetyl)-2,5-dimethylcyclopentan,
1-(Ethoxycarbonyl)-1-(ethoxyacetylmethyl)-2-methylcyclohexan, 1-(Ethoxycarbonyl)-1-(ethoxy(cyclohe-
xyl)acetyl)cyclohexan. Fur den Fachmann ist leicht ableitbar, dass alle oben erwahnten Verbindungen entwe-
der in Form reiner Stereoisomere oder in Form von Mischungen von Enantiomeren oder einer Mischung von
Stereoisomeren und Enantiomeren verwendet werden kénnen. Wenn ein reines Isomer verwendet werden
soll, wird es gewodhnlich unter Verwendung ublicher Verfahren, die im Gebiet bekannt sind, isoliert. Einige der
Succinate der vorliegenden Erfindung kénnen insbesondere als reine rac- oder meso-Form bzw. als Mischun-
gen davon verwendet werden.

[0005] Wie oben erklart, umfassen die Katalysatorkomponenten der Erfindung zusétzlich zu den obigen Elek-
tronendonoren einen inerten Trager, Ti, Mg und Halogen. Die Katalysatorkomponenten umfassen insbesonde-
re eine Titanverbindung mit mindestens einer Ti-Halogen-Bindung und die oben erwahnte Elektronendonorver-
bindung und ein Mg-Halogenid, die auf den inerten porésen Trager aufgebracht sind. Das Magnesiumhaloge-
nid ist vorzugsweise MgCl, in aktiver Form, das aus der Patentliteratur als ein Trager fiir Ziegler-Natta-Kataly-
satoren allgemein bekannt ist. Die Patente USP 4,298,718 und USP 4,495,338 waren die ersten, die die Ver-
wendung dieser Verbindungen in der Ziegler-Natta-Katalyse beschrieben. Es ist aus diesen Patenten bekannt,
dass die Magnesiumdihalogenide in aktiver Form, die als Trager der Komponenten der Katalysatoren fir die
Polymerisation von Olefinen verwendet werden, durch Réntgenspektren charakterisiert werden, wobei die in-
tensivste Beugungslinie, die in dem Spektrum des nicht aktiven Halogenids erscheint, in der Intensitat reduziert
und verbreitert ist, um ein Halo zu bilden. Die bevorzugten Titanverbindungen, die in der Katalysatorkompo-
nente der vorliegenden Erfindung verwendet werden, sind TiCl, und TiCl;; des Weiteren kdnnen auch Ti-Halo-
genalkoholate der Formel Ti(OR’), X, wobei n die Wertigkeit von Titan, X Halogen und y eine Zahl zwischen
1 und n und R’ ein C,-C4-Alkyl-, C,-C,-Cycloalkyl- oder C,-Cg-Arylrest ist, verwendet werden. In den Kompo-
nenten, die auf einen Trager aufgebracht sind, betragt das molare Verhaltnis von Mg/Ti von 0,5:1 bis 10:1, ins-
besondere von 2:1 bis 6:1, und das molare Verhaltnis von Ti/Succinat von 0,5:1 bis 5:1. Der inerte pordse Tra-
ger liegt in Mengen vor, die gréRer sind als 40 Gew.-% in Bezug auf das Gesamtgewicht der Komponente. Der
inerte pordse Trager ist zum Beispiel porése Oxide, wie pordse Metalloxide, zum Beispiel Siliciumdioxid, Alu-
miniumoxid, Al-Si, poréses Polymer, wie Styrol/Divinylbenzol-Copolymere, die zum Beispiel in US 5,244,855
oder EP 633 272 beschrieben sind, Polyethylen oder Polypropylen. Der bevorzugte inerte porése Trager sind
Metalloxide, insbesondere Siliciumdioxid oder Aluminiumoxid. Bevorzugte pordse Trager weisen eine Porosi-
tat von gréRer als 0,3 cm®/g, gemessen mit dem nachstehend beschriebenen Hg-Verfahren, vorzugsweise von
1 bis 3 cm®/g, auf. Die Oberflache ist gréRer als 30 m?/g (BET) und vorzugsweise groRer als 100 m%g, insbe-
sondere 100 bis 400 m?/g. Die Metalloxide enthalten im Allgemeinen Hydroxyl-Oberflachengruppen (z. B. in
einer Menge von 1 bis 5 mmol/g Oxid), kdnnen jedoch auch keine derartigen Gruppen aufweisen. Die Oxide
werden vorzugsweise in dem wasserfreien Zustand, d. h. frei von chemisch ungebundenem Wasser, verwen-
det. Chemisch ungebundenes Wasser kann jedoch in einer Menge von weniger als 30 mmol/g Trager vorlie-
gen. Das Wasser kann entfernt werden, indem die Oxide einem Erhitzen bei Temperaturen von 150 bis 250°C
unterzogen werden. Die Menge der Hydroxylgruppen wird durch Calcinieren der Oxide bei Temperaturen von
gewohnlich 250°C bis 900°C (je héher die Temperatur, desto geringer die Anzahl der vorliegenden Hydroxyle)
gesteuert.
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[0006] Pordse Polymere sind im Allgemeinen frei von Hydroxygruppen, sie kbnnen jedoch in die Polymerkette
wie zum Beispiel in EP 633 272, EP 598 543 und US 5,942,586 beschrieben eingebracht werden. Verschiede-
ne Verfahren konnen fir die Herstellung der Katalysatorkomponente, die in der vorliegenden Erfindung be-
schrieben ist, verwendet werden. Das bevorzugte Verfahren umfasst die Schritte:
(i) Impragnieren des inerten porésen Tragers durch Suspendieren davon in einer Losung von Magnesium-
chlorid in einem organischen Lésemittel, wie Alkohol oder Ether, oder in einer Kohlenwasserstofflosung
(Hexan, Heptan) eines Komplexes MgCl,'nTi(OR"),, wobei n eine Zahl von 1 bis 3 und R ein C,-C4-Alkyl-,
C,-C,-Cycloalkyl- oder C4-Cg-Arylrest ist, und dann Abdampfen des Losemittels;
(ii) Reagieren des auf diese Weise erhaltenen Tragers mit einem Uberschuss an TiCl,, das ein Succinat der
Formel (I) in Lésung enthalt, bei Temperaturen von 60°C bis 135°C;
(iii) Trennen des Feststoffs hei von dem Uberschuss an TiCl, und dann grindliches Waschen mit Hexan
oder Heptan, bis keine Chlorionen in der Waschflissigkeit vorliegen;
(iv) gegebenenfalls Wiederholen der Behandlungen (ii) und (iii)

[0007] Es ist ebenfalls mdglich, den inerten, porésen, mit einem Magnesiumdichlorid impragnierten Trager
zuerst mit dem Succinat der Formel (I) zu reagieren, und dann mit dem Titantetrachlorid.

[0008] Das Succinat der Formel (I) kann auch wahrend der Impragnierung des porésen Tragers zugegeben
werden, oder es kann nach der Reaktion mit der Titanverbindung reagiert werden. In diesem Fall ist es am
besten, die Reaktion in Gegenwart eines aromatischen Losemittels, wie Benzen und Toluen, durchzufiihren.
Wenn der porose Trager mit anderen Magnesiumverbindungslésungen als Magnesiumhalogeniden verwendet
wird, ist es am besten, die Verbindungen durch Reagieren davon mit Halogenierungsmitteln, wie gasformiger
HClI, SiCl,, Al-Alkylhalogenide und CI,SiR?, wobei R® die gleiche Bedeutung wie R hat, in Halogenide umzu-
wandeln. Der auf diese Weise impragnierte und behandelte Trager wird dann mit TiCl, und mit der Etherver-
bindung reagiert, wobei den oben angegebenen Verfahren gefolgt wird.

[0009] Geeignete Magnesiumverbindungen, die andere sind als die Magnesiumhalogenide, umfassen
R'MgX, MgR’,, Mg(OR’),, XMgOR’, MgX, nTi(OR"),, wobei X Cl oder Br, R’ ein C,-C4-Alkyl-, C,-C,-Cycloalkyl-
oder C,-C,-Arylrest und n 1 bis 4 ist. Insbesondere ist eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung ein Katalysator
fur die Polymerisation von Olefinen CH,=CHR, wobei R Wasserstoff oder ein Kohlenwasserstoffrest mit 1-12
Kohlenstoffatomen ist, umfassend das Produkt der Reaktion zwischen:

(a) einer festen Katalysatorkomponente, umfassend einen inerten porésen Trager, Mg, Ti und Halogen und

einen Elektronendonor, ausgewahlt aus Succinaten der Formel (1);

(b) einer Alkylaluminiumverbindung und gegebenenfalls

(c) einer oder mehreren Elektronendonorverbindungen (externer Donor).

[0010] Die Alkylaluminiumverbindung (b) ist vorzugsweise ausgewahlt aus Trialkylaluminiumverbindungen,
wie zum Beispiel Triethylaluminium, Triisobutylaluminium, Tri-n-butylaluminium, Tri-n-hexylaluminium,
Tri-n-octylaluminium. Es ist ebenfalls méglich, Mischungen von Trialkylaluminiumverbindungen mit Alkylalumi-
niumhalogeniden, Alkylaluminiumhydriden oder Alkylaluminiumsesquichloriden, wie AIEt,Cl and Al,Et,Cl;, zu
verwenden. Alkylalumoxane kdnnen ebenfalls verwendet werden.

[0011] Wie oben erwahnt, ist das Katalysatorsystem gemaf der vorliegenden Erfindung in der Lage, ein Po-
lymer mit einem Polydispersitatsindex zu produzieren, der héher ist als mit dem entsprechenden Katalysator
ohne Trager. Fir Anwendungen, wobei ein sehr hoher Isotaxie-Index erforderlich ist, ist die Verwendung einer
externen Donorverbindung normalerweise ratsam. Der externe Donor (¢) kann vom gleichen Typ sein oder er
kann von dem Succinat der Formel (l) verschieden sein. Bevorzugte externe Elektronendonorverbindungen
umfassen Siliciumverbindungen, Ether, Ester, wie Ethyl-4-ethoxybenzoat, Amine, heterocyclische Verbindun-
gen und insbesondere 2,2,6,6-Tetramethylpiperidin, Ketone und die 1,3-Diether der allgemeinen Formel (11):

Rll Rl
Rlll ORVIH
@
RIV ORVH
RV RV!

wobei R, R", R", RY, RY und R gleich oder verschieden voneinander sind, Wasserstoff oder Kohlenwasser-
stoffreste mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen sind, und R"" and R"", die gleich oder verschieden voneinander sind,
die gleiche Bedeutung wie R-R"' haben, mit der Ausnahme, dass sie nicht Wasserstoff sein kénnen; eine oder
mehrere der Gruppen R-R"" verkn(pft werden kénnen, um einen Ring zu bilden. Besonders bevorzugt sind
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die 1,3-Diether, wobei RY" und RY" ausgewahlt sind aus C,-C,-Alkylresten, R" und R" einen kondensierten un-
gesattigten Ring bilden und R', R", RY und RY' Wasserstoff sind. Die Verwendung von 9,9-Bis(methoxyme-
thyl)fluoren ist besonders bevorzugt. Eine weitere Klasse bevorzugter externer Donorverbindungen ist die der
Siliciumverbindungen der Formel R,"°R,"'Si(OR"),, wobei a und b ganze Zahlen von 0 bis 2 sind, c eine ganze
Zahl von 1 bis 3 ist und die Summe (a + b + ¢) 4 ist; R"°, R" und R"™ C,-C,,-Kohlenwasserstoffgruppen, die
gegebenenfalls Heteroatome enthalten, sind. Besonders bevorzugt sind die Siliciumverbindungen, wobei a1,
b1, c2 ist, mindestens ein Rest aus R' und R" ausgewahlt ist aus verzweigten Alkyl-, Alkenyl-, Alkylen-, Cyc-
loalkyl- oder Arylgruppen mit 3-10 Kohlenstoffatomen, die gegebenenfalls Heteroatome enthalten, und R"
eine C,-C,,-Alkylgruppe, insbesondere Methyl, ist. Beispiele derartiger bevorzugter Siliciumverbindungen sind
Cyclohexylmethyldimethoxysilan, Diphenyldimethoxysilan, Methyl-t-butyldimethoxysilan, Dicyclopentyldime-
thoxysilan, 2-Ethylpiperidinyl-2-t-butyldimethoxysilan und (1,1,1-Trifluor-2-propyl)-2-ethylpiperidinyldimethoxy-
silan und (1,1,1-Trifluor-2-propyl)-methyldimethoxysilan. Darliber hinaus sind die Siliciumverbindungen, wobei
a0, c3, R" eine verzweigte Alkyl- oder Cycloalkylgruppe, die gegebenenfalls Heteroatome enthalt, und R'? Me-
thyl ist, ebenfalls bevorzugt. Beispiele derartiger bevorzugter Siliciumverbindungen sind Cyclohexyltrimetho-
xysilan, t-Butyltrimethoxysilan und Thexyltrimethoxysilan.

[0012] Die Elektronendonorverbindung (c) wird in einer derartigen Menge verwendet, dass sich ein Molarver-
haltnis zwischen der Organoaluminiumverbindung und der Elektronendonorverbindung (c) von 0,1 bis 500,
vorzugsweise von 1 bis 300 und insbesondere von 3 bis 100 ergibt. Wie vorher angedeutet, erlauben es die
Katalysatoren der Erfindung, wenn sie bei der (Co-)Polymerisation von Olefinen und insbesondere von Propy-
len verwendet werden, eine breite Molekulargewichtsverteilung zu erhalten, wie durch die P.l.-Werte angedeu-
tet, und zeigen somit eine ausgezeichnete Ausgewogenheit der Eigenschaften und die Verarbeitbarkeit der Po-
lymere wird stark verbessert. Wie oben erwahnt, kénnen die Katalysatoren der vorliegenden Erfindung in den
Verfahren zur Polymerisation von Olefinen CH,=CHR, wobei R Wasserstoff oder ein Kohlenwasserstoffrest mit
1-12 Kohlenstoffatomen ist, verwendet werden. Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist daher ein
Verfahren zum Polymerisieren von einem oder mehreren Olefinen CH,=CHR, wobei R Wasserstoff oder ein
Kohlenwasserstoffrest mit 1-12 Kohlenstoffatomen ist, das Kontaktieren von einem oder mehreren Olefinen
CH,=CHR in Gegenwart des oben beschriebenen Katalysatorsystems unter Polymerisationsbedingungen um-
fasst. Die bevorzugten zu (co-)polymerisierenden a-Olefine sind Ethen, Propen, 1-Buten, 4-Methyl-1-penten,
1-Hexen und 1-Octen. Das oben beschriebene Katalysatorsystem kann insbesondere bei der (Co-)Polymeri-
sation von Propen und Ethylen, um verschiedene Arten von Produkten herzustellen, verwendet werden. Die
folgenden Produkte kdnnen zum Beispiel hergestellt werden: Ethylenpolymere hoher Dichte (HDPE, mit einer
Dichte, die hoher ist als 0,940 g/cm®), die Ethylenhomopolymere und Copolymere von Ethylen mit a-Olefinen
mit 3-12 Kohlenstoffatomen umfassen; Polyethylene niedriger Dichte mit linearer Struktur (LLDPE, mit einer
Dichte, die niedriger ist als 0,940 g/cm?®) und sehr niedriger Dichte und ultraniedriger Dichte (VLDPE und ULD-
PE, mit einer Dichte, die niedriger ist als 0,920 g/cm?, bis 0,880 g/cm?®), die aus Copolymeren von Ethylen mit
einem oder mehreren a-Olefinen mit 3 bis 12 Kohlenstoffatomen bestehen, die einen Molgehalt an sich von
dem Ethylen ableitenden Einheiten, der héher ist als 80%, aufweisen; elastomere Copolymere von Ethylen und
Propylen und elastomere Terpolymere von Ethylen und Propylen mit kleineren Anteilen eines Diens mit einem
Gewichtsgehalt an sich von dem Ethylen ableitenden Einheiten, der zwischen etwa 30 und 70% umfasst, iso-
taktische Polypropylene und kristalline Copolymere von Propylen und Ethylen und/oder anderen a-Olefinen mit
einem Gehalt an sich von Propylen ableitenden Einheiten, der hoher ist als 85 Gew.-% (statistische Copoly-
mere); stolRfeste Polymere von Propylen, die durch Sequenzpolymerisation von Propylen und Mischungen von
Propylen mit Ethylen erhalten werden und die bis zu 30 Gew.-% Ethylen enthalten; Copolymere von Propylen
und 1-Buten mit einer Anzahl an Einheiten, die sich von 1-Buten ableiten, die zwischen 10 und 40 Gew.-% um-
fasst. Besonders interessant sind die Propylenpolymere, die mit dem Katalysator der Erfindung erhaltlich sind,
die eine breite Molekulargewichtsverteilung, gekoppelt mit einem hohen Isotaxie-Index und hohen Modul, zei-
gen. Und zwar handelt es sich um die Polymere, die einen Polydispersitatsindex, der héher ist als 4,8, einen
Gehalt an isotaktischen Einheiten, ausgedriickt in Form von Pentaden, der héher ist als 90%, und ein Biege-
modul von mindestens 1000 MPa aufweisen. Der Biegemodul ist vorzugsweise hoéher als 1100 und der pro-
zentuale Anteil der Propyleneinheiten in Form von Pentaden ist vorzugsweise hoher als 95%. Eine beliebige
Art von Polymerisationsverfahren kann mit den Katalysatoren der Erfindung, die vielseitig einsetzbar sind, ver-
wendet werden. Die Polymerisation kann zum Beispiel in Aufschlammung unter Verwendung eines inerten
Kohlenwasserstoff-Losemittels als Verdlinnungsmittel oder in Masse unter Verwendung des flissigen Mono-
mers (zum Beispiel Propylen) als ein Reaktionsmedium ausgefiihrt werden. Darlber hinaus ist es moglich, das
Polymerisationsverfahren in der Gasphase auszufiihren, wobei in einem oder mehreren FlieRbettreaktoren
oder Reaktoren mit mechanisch bewegtem Bett gearbeitet wird. Das Katalysatorsystem der vorliegenden Er-
findung kann als solches in dem Polymerisationsverfahren verwendet werden, indem es direkt in den Reaktor
eingebracht wird. Alternativ kann das Katalysatorsystem vorpolymerisiert werden, bevor es in den ersten Po-
lymerisationsreaktor eingebracht wird. Der Begriff vorpolymerisiert, wie im Fachgebiet verwendet, bedeutet ein
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Katalysator, der einem Polymerisationsschritt bei einem geringen Umwandlungsgrad unterzogen worden ist.
Gemal der vorliegenden Erfindung wird ein Katalysator als vorpolymerisiert angesehen, wenn die Menge des
produzierten Polymers etwa 0,1 bis etwa 1000 g pro Gramm feste Katalysatorkomponente betragt. Die Vorpo-
lymerisation kann mit den a-Olefinen, die aus der gleichen Gruppe von Olefinen ausgewahlt sind, die zuvor
offenbart wurde, ausgefihrt werden. Insbesondere ist es besonders bevorzugt, Ethylen oder Mischungen da-
von mit einem oder mehreren a-Olefinen in einer Menge bis zu 20 Mol% vorzupolymerisieren. Die Umwand-
lung der vorpolymerisierten Katalysatorkomponente betragt vorzugsweise von etwa 0,2 g bis etwa 500 g pro
Gramm feste Katalysatorkomponente.

[0013] Der Vorpolymerisationsschritt kann bei Temperaturen von 0 bis 80°C, vorzugsweise von 5 bis 50°C, in
flissiger oder Gasphase ausgefiihrt werden. Der Vorpolymerisationsschritt kann In-Line als Teil eines kontinu-
ierlichen Polymerisationsverfahrens oder separat in einem Chargenverfahren durchgefiihrt werden. Die Char-
gen-Vorpolymerisation des Katalysators der Erfindung mit Ethylen, um eine Menge an Polymer im Bereich von
0,5 bis 20 g pro Gramm Katalysatorkomponente zu produzieren, ist besonders bevorzugt. Die Polymerisation
wird im Allgemeinen bei einer Temperatur von 20 bis 120°C, vorzugsweise von 40 bis 80°C, ausgefihrt. Wenn
die Polymerisation in der Gasphase ausgefiihrt wird, betragt der Betriebsdruck im Allgemeinen zwischen 0,5
und 10 MPa, vorzugsweise zwischen 1 und 5 MPa. Bei der Massepolymerisation betragt der Betriebsdruck im
Allgemeinen zwischen 1 und 6 MPa, vorzugsweise zwischen 1,5 und 4 MPa. Wasserstoff oder andere Verbin-
dungen, die in der Lage sind, als Kettenubertragungsmittel zu fungieren, kénnen verwendet werden, um das
Molekulargewicht des Polymers zu steuern.

[0014] Die folgenden Beispiele sind gegeben, um die Erfindung besser zu veranschaulichen, ohne sie zu be-
schranken.

BEISPIELE
Charakterisierung
Bestimmung von X.1I.
[0015] 2,5 g Polymer wurden in 250 ml o-Xylen unter Riihren bei 135°C fir 30 Minuten geldst, dann wurde
die Lésung auf 25°C abgekiihlt und nach 30 Minuten wurde das unlésliche Polymer abfiltriert. Die resultierende
Lésung wurde im Stickstoffstrom eingedampft und der Riickstand getrocknet und gewogen, um den prozentu-
alen Anteil des l6slichen Polymers und dann, iiber die Differenz, X.I. % zu bestimmen.
Bestimmung des Polydispersitatsindex (P.1.)
[0016] Diese Eigenschaft ist mit der Molekulargewichtsverteilung des zu untersuchenden Polymers streng
verbunden. Sie ist insbesondere umgekehrt proportional zu der Kriechfestigkeit des Polymers im geschmolze-
nen Zustand. Die Kriechfestigkeit, die Modulseparation bei geringem Modulwert (500 Pa) genannt wird, wurde
bei einer Temperatur von 200°C unter Verwendung eines Parallel-Platten-Rheometers Modell RMS-800, ver-
trieben von RHEOMETRICS (USA), das bei einer Oszillationsfrequenz arbeitet, die von 0,1 rad/s bis 100 rad/s
ansteigt, bestimmt. Aus dem Modulseparationswert kann man P.I. mit Hilfe der Gleichung:
P.I. = 54,6-(Modulseparation)™7¢
ableiten, wobei die Modulseparation definiert ist als:
Modulseparation = Frequenz bei G' = 500 Pa/Frequenz bei G" = 500 Pa,
wobei G' der Speichermodul und G" der Verlustmodul ist.
Herstellung der Trager
[0017] 15 g Siliciumdioxid (Grace 952) mit einer Oberflache von 300 m?/g und einer Pordsitat von 1,55 cm?®g,
das bei 150°C fur 8 h calciniert wurde, wurden mit 90 ml (CH,),SiCl bei Rickfluss fur 16 h behandelt. Der Fest-
stoff wurde abfiltriert und mit wasserfreiem n-Heptan bei 60°C gewaschen, bis alle Spuren von (CH,),SiCl eli-

miniert waren, dann wurde das Siliciumdioxid unter Vakuum getrocknet.

[0018] 30 g Aluminiumoxid mit einer Oberflache von 340 m?g und einer Porésitat von 1,78 cm®/g (Ketjen, Gii-
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teklasse B), das bei 150°C fiir 6 h calciniert wurde, wurde ohne weitere Behandlungen verwendet.
Beispiel 1 (Katalysator 1)

[0019] 5,3 g Siliciumdioxid, das wie oben behandelt wurde, wurden in inerter Atmosphare in 28 ml wasserfrei-
em n-Heptan suspendiert. Dann wurden 24,4 mmol MgCl,-2,2Ti(OBu),, hergestellt durch Lésen einer geeigne-
ten Menge an MgCl, in Ti(OBu), bei 140°C fur 4 h, zugegeben. Die Mischung wurde fiir 4 h bei 90°C in einem
Rotationsverdampferkolben reagiert und dann wurde das Ldsemittel unter Vakuum abgedampft.

[0020] Bei einer Temperatur von 0°C wurden in inerter Atmosphare 20 g des auf diese Weise erhaltenen
Mg-modifizierten Siliciumdioxids langsam unter Rihren zu 260 ml TiCl,, das 3,3 mol Diethyl-2,3-bis(isopro-
pyl)succinat enthielt, zugegeben. Die Mischung wurde auf 120°C erwarmt und bei dieser. Temperatur fir 60
min reagieren gelassen. Dann wurde das Rihren eingestellt, das feste Produkt sich absetzen gelassen und
die Uberstehende Flussigkeit abgesaugt. 260 ml frisches TiCl, wurden zugegeben. Die Mischung wurde bei
120°C fir 30 min reagiert. Dann wurde das Rihren eingestellt, das feste Produkt sich absetzen gelassen und
die Uberstehende Flissigkeit abgesaugt. 260 ml frisches TiCl, wurden erneut zugegeben. Die Mischung wurde
bei 120°C fir 30 min reagiert. Dann wurde das Rihren eingestellt, das feste Produkt sich absetzen gelassen
und die Uberstehende Flissigkeit abgesaugt. Der Feststoff wurde sechsmal mit wasserfreiem Hexan (6 x 100
ml) bei 60°C gewaschen. Zum Schluss wurde der Feststoff unter Vakuum getrocknet. Die Charakterisierung
des Feststoffs ist in Tabelle 1 angegeben.

Beispiel 2 (Katalysator 2)

[0021] 5 g Siliciumdioxid, das wie oben behandelt wurde, werden in inerter Atmosphéare in 28 ml wasserfreiem
n-Heptan suspendiert. Dann wurden 3,5 mmol MgCl,-2,2Ti(OBu),, das wie in Beispiel 1 hergestellt wurde, zu-
gegeben. Die Mischung wurde fiir 4 h bei 90°C in einem Rotationsverdampferkolben reagiert und dann wurde
das Lésemittel unter Vakuum abgedampft. Bei einer Temperatur von 0°C wurden in inerter Atmosphare 6 g des
Mg-modifizierten Siliciumdioxids langsam unter Rihren zu 100 ml TiCl,, das 0,45 mmol Diethyl-2,3-bis(isopro-
pyl)succinat enthielt, zugegeben. Die Mischung wurde auf 120°C erwarmt und bei dieser Temperatur fiir 60 min
reagieren gelassen. Dann wurde das Rihren eingestellt, das feste Produkt sich absetzen gelassen und die
Uberstehende Flissigkeit abgesaugt.

[0022] 100 ml frisches TiC1, wurden zugegeben. Die Mischung wurde bei 120°C fir 30 min reagiert. Dann
wurde das Rihren eingestellt, das feste Produkt sich absetzen gelassen und die Uiberstehende Flussigkeit ab-
gesaugt. 100 ml frisches TiCl, wurden erneut zugegeben. Die Mischung wurde bei 120°C fiir 30 min reagiert.
Dann wurde das Rihren eingestellt, das feste Produkt sich absetzen gelassen und die tUberstehende Flissig-
keit abgesaugt.

[0023] Der Feststoff wurde sechsmal mit wasserfreiem Hexan (6 x 100 ml) bei 60°C gewaschen. Zum Schluss
wurde der Feststoff unter Vakuum getrocknet. Von dem resultierenden Feststoff wurde eine Probe zur Charak-
terisierung entnommen, die Ergebnisse sind in Tabelle 1 angegeben.

Beispiel 3 (Katalysator 3)

[0024] 5,3 g Aluminiumoxid wurden in inerter Atmosphare in 28 ml wasserfreiem n-Heptan suspendiert. Dann
wurden 24,4 mmol MgCl,-2,2Ti(OBu),, das wie in Beispiel 1 hergestellt wurde, zugegeben. Die Mischung wur-
de flir 4 h bei 90°C in einem Rotationsverdampferkolben reagiert und dann wurde das Lésemittel unter Vakuum
abgedampft. 20 g des auf diese Weise erhaltenen Feststoffs wurden mit TiCl, nach dem Verfahren von Beispiel
1 reagiert, gewaschen und getrocknet.

[0025] Die Charakterisierung des auf diese Weise erhaltenen Feststoffs ist in Tabelle 1 angegeben.

Beispiel 4 (Katalysator 4)
[0026] 6,2 g Aluminiumoxid werden in inerter Atmosphare in 45 ml wasserfreiem Ethanol, das 26 mmol MgCl,
enthielt, suspendiert. Die Mischung wurde flir 4 h bei 70°C in einem Rotationsverdampferkolben reagiert und
dann wurde das Ethanol abgedampft, bis ein Restethanolgehalt von 4,9 mol EtOH pro Mol MgCl, erhalten wur-

de. 6 g des auf diese Weise erhaltenen Feststoffs wurden mit TiCl, nach dem Verfahren von Beispiel 1, jedoch
unter Verwendung von 1,8 mmol Diethyl-2,3-bis(isopropyl) succinat, reagiert.
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[0027] Die Charakterisierung des auf diese Weise erhaltenen Feststoffs ist in Tabelle 1 angegeben.
Beispiel 5 (Katalysator 5)

[0028] 6,2 g Aluminiumoxid werden in inerter Atmosphare in 25 ml wasserfreiem Tetrahydrofuran, das 25
mmol n-ButylMgCl enthalt, suspendiert. Die Mischung wurde fir 4 h bei 30°C in einem Rotationsverdampfer-
kolben reagiert und dann wurde das Ldsemittel abgedampft.

[0029] Der Feststoff wurde in 12,5 ml frischem Tetrahydrofuran suspendiert und dann wurde eine Losung von
25 mmol Ethanol (EtOH) in 12,5 ml Tetrahydrofuran langsam tropfenweise bei einer Temperatur von 0°C zu-
gegeben. Die Mischung wurde fir 4 h bei Raumtemperatur in einem Rotationsverdampferkolben reagiert und
dann wurde das Lésemittel abgedampft.

[0030] 5 g des auf diese Weise erhaltenen Feststoffs wurden mit TiCl, nach dem Verfahren von Beispiel 1,
jedoch unter Verwendung von 2,4 mmol Diethyl-2,3-bis(isopropyl)succinat, reagiert. Die Charakterisierung des
auf diese Weise erhaltenen Feststoffs ist in Tabelle 1 angegeben.

Beispiel 6 (Katalysator 6)

[0031] 12 g Siliciumdioxid, das nicht wie oben beschrieben behandelt wurde, wurden bei Raumtemperatur
und in inerter Atmosphare in 120 ml wasserfreiem Heptan suspendiert. Dann wurde eine Losung, die 100 mmol
Mg(n-Butyl), in n-Heptan enthielt, tropfenweise unter Rihren zugegeben. Die Temperatur wurde auf 90°C er-
hoéht und fir 1 h gehalten. Die Suspension wurde auf eine Temperatur von 20°C abgekihlt und gasférmiger
HCI in 180 min bei konstantem Riihren und Halten der Temperatur hineingeleitet. Das Molverhaltnis zwischen
HCI und der Organomagnesiumverbindung betrug 10. Nach 30 min Nachreaktion wurde die Flissigkeit abfilt-
riert und der Feststoff mit wasserfreiem Hexan gewaschen. Der Feststoff wurde in 120 ml wasserfreiem Heptan
suspendiert und bei 25°C wurden unter Riihren 296 mmol wasserfreies Ethanol zugegeben. Die Temperatur
wurde auf 80°C erhdht und fur 90 Minuten unter Riihren gehalten, dann wurde die Suspension auf 25°C abge-
kahlt und 600 mmol TiCl, und 16,7 mmol Diethyl-2,3-bis(isopropyl) succinat zugegeben. Die Temperatur wurde
auf 100°C erhéht und fir 120 Minuten unter Rihren gehalten. Dann wurde das Ruihren eingestellt, das feste
Produkt sich absetzen gelassen und die tberstehende Flissigkeit abgesaugt. 320 ml wasserfreies Toluen und
26 ml TiCl, wurden zugegeben. Die Mischung wurde bei 110°C fir 120 Minuten reagiert. Dann wurde das Rih-
ren eingestellt, das feste Produkt sich absetzen gelassen und die tberstehende Flissigkeit abgesaugt. Der
Feststoff wurde einmal mit wasserfreiem Toluen (1 x 100 ml) bei 110°C, dann sechsmal mit wasserfreiem He-
xan (6 x 100 ml) bei 60°C gewaschen. Zum Schluss wurde der Feststoff unter Vakuum getrocknet. Die Cha-
rakterisierung des Feststoffs ist in Tabelle 1 angegeben.

Vergleichsbeispiel 1 (Katalysator 7)

[0032] Bei einer Temperatur von —20°C und in inerter Atmosphére wurden 100 mmol MgCl,-2,2Ti(OBu),, her-
gestellt wie in Beispiel 1 beschrieben, zu 350 ml wasserfreiem Toluen, das 16,7 mmol Diethyl-2,3-bis(isopro-
pyl)succinat enthielt, zugegeben. Bei dieser Temperatur wurden 350 ml TiCl, tropfenweise in 120 Minuten unter
Ruhren zugegeben. Die Mischung wurde erwarmt und bei einer Temperatur von 100°C fur 60 Minuten reagiert
und dann bei 100°C filtriert. Der Feststoff wurde einmal mit wasserfreiem Toluen (1 x 100 ml) bei 110°C, dann
sechsmal mit wasserfreiem Hexan (6 x 100 ml) bei 60°C gewaschen. Zum Schluss wurde der Feststoff unter
Vakuum getrocknet. Die Charakterisierung des Feststoffs ist in Tabelle 1 angegeben.

Propylenpolymerisation: Allgemeines Verfahren

[0033] Ineinen 4 Liter Autoklaven, der mit einem Stickstoffstrom bei 70°C fur eine Stunde gespult wurde, wur-
den 75 ml wasserfreies Hexan, das 800 mg AlEt;, 79,8 mg Dicyclopentyldimethoxysilan und 10 mg feste Ka-
talysatorkomponente, die in Tabelle 2 angegeben ist, enthielt, in einem Propylenstrom bei 30°C eingebracht.
Der Autoklav wurde geschlossen. 1,5 NI Wasserstoff wurden zugegeben und dann unter Rihren 1,2 kg flUssi-
ges Propylen eingespeist. Die Temperatur wurde auf 70°C in finf Minuten erhdht und die Polymerisation bei
dieser Temperatur fur zwei Stunden ausgefuhrt. Der Autoklav wurde beliftet und das gewonnene Polymer bei
70°C unter Vakuum fir drei Stunden getrocknet. Die Merkmale der erhaltenen Polymere sind in Tabelle 2 an-
gegeben.
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Tabelle 1
Beispiele Mg Gew.-% Ti Gew.-% Diethyl-2,3-bis(isopropyl)succinat
Gew.-%
1 2,8 1,8 2,7
2 1 0,9 1,1
3 4 29 4,7
4 7.4 2,7 6,2
5 6,1 2,5 4.9
6 6,3 4,6 6,3
Vergl. 1 15,7 4,9 12
Table 2
Polymerizations- Katalysator X.1. MFR P.l.
beispiel
Gew.-% g/10'
1 1 98,6 0,5 50
2 2 98,8 1,2 6,8
3 3 98,5 0,3 50
4 4 98,3 0,3 5,0
5 5 98,4 0,8 6,0
6 6 98,2 0,8 5,3
Vergl. 1 7 98,6 0,8 4,5
Patentanspriiche

1. Feste Katalysatorkomponente fiir die Polymerisation von Olefinen der Formel CH,=CHR, wobei R Was-
serstoff oder ein Kohlenwasserstoffrest mit 1-12 Kohlenstoffatomen ist, umfassend:
einen inerten pordsen Trager, Mg, Ti, Halogen und einen Elektronendonor, ausgewahlt aus Succinaten der For-
mel (1):

0
Ry, |
R S
|

&,/C\C/O\Rl
4

wobei die Reste R" and R?, die gleich oder verschieden voneinander sind, ein linearer oder verzweigter, gesat-
tigter oder ungesattigter C,-C,,-Alkyl-, C,-C,-Cycloalkyl-, C,-C,,-Aryl-, C,-C,,-Alkylaryl- oder C,-C,-Arylalkyl-
rest sind, der gegebenenfalls Heteroatome enthalt, die zu den Gruppen 13-17 des Periodensystems der Ele-
mente gehoren; die Reste R3, R*, R® und R®, die gleich oder verschieden voneinander sind, Wasserstoff oder
ein linearer oder verzweigter, geséattigter oder ungesattigter C,-C,,-Alkyl-, C,-C,,-Cycloalkyl-, C4-C,,-Aryl-,
C,-C,,-Alkylaryl- oder C,-C,,-Arylalkylrest sind, der gegebenenfalls Heteroatome enthalt, die zu den Gruppen
13-17 des Periodensystems der Elemente gehéren; und die Reste R®, R*, R® and R®, die mit dem gleichen Koh-
lenstoffatom verbunden sind, miteinander verknupft werden kdnnen, um einen C,-C,-Ring zu bilden.

2. Katalysatorkomponente nach Anspruch 1, die eine Titanverbindung mit mindestens einer Ti-Halo-
gen-Bindung, die Verbindung der Formel (I), wie in Anspruch 1 beschrieben, und ein Mg-Halogenid umfasst,
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die auf einen inerten pordsen Trager aufgebracht sind.

3. Katalysatorkomponente nach Anspruch 1-2, wobei die Elektronendonorverbindung der Formel (I) aus
den Verbindungen ausgewahlt ist, wobei R, und R, C,-C,-Alkyl-, Cycloalkyl-, Aryl-, Arylalkyl- und Alkylarylgrup-
pen sind.

4. Katalysatorkomponenten nach Anspruch 3, wobei R, und R, aus primaren Alkylen ausgewahlt sind.

5. Katalysatorkomponente nach den Anspriichen 1-2, wobei die Elektronendonorverbindung der Formel
() aus den Verbindungen ausgewahlt ist, wobei R, bis R, Wasserstoff sind und R, ein verzweigter Alkyl-, Cyc-
loalkyl-, Aryl-, Arylalkyl- und Alkylarylrest mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen ist.

6. Katalysatorkomponente nach Anspruch 5, wobei R, eine verzweigte primére Alkylgruppe oder eine Cy-
cloalkylgruppe mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen ist.

7. Katalysatorkomponente nach den Ansprichen 1-2, wobei die Elektronendonorverbindung der Formel
() aus den Verbindungen ausgewahlt ist, wobei mindestens zwei Reste von R, to R, verschieden von Wasser-
stoff und aus C,-C,,-linearen oder verzweigten Alkyl-, Alkenyl-, Cycloalkyl-, Aryl-, Arylalkyl- oder Alkylarylgrup-
pen, die gegebenenfalls Heteroatome enthalten, ausgewahlt sind.

8. Katalysatorkomponente nach Anspruch 7, wobei die zwei Reste, die verschieden von Wasserstoff sind,
an das gleiche Kohlenstoffatom gebunden sind.

9. Katalysatorkomponente nach Anspruch 7, wobei die zwei Reste, die verschieden von Wasserstoff sind,
an verschiedene Kohlenstoffatome gebunden sind.

10. Katalysatorkomponente nach Anspruch 9, wobei das Succinat der Formel (I) aus Diethyl-2,3-diisopro-
pylsuccinat, Diisobutyl-2,3-diisopropylsuccinat, Di-n-butyl-2,3-diisopropylsuccinat, Diethyl-2,3-dicyclohe-
xyl-2-methylsuccinat, Diisobutyl-2,3-dicyclohexyl-2-methylsuccinat, Diisobutyl-2,2-dimethylsuccinat,
Diethyl2,2-dimethylsuccinat, Diethyl-2-ethyl-2-methylsuccinat, Diisobutyl-2-ethyl-2-methylsuccinat, Diet-
hyl-2-(cyclohexylmethyl)-3-ethyl-3-methylsuccinat, Diisobutyl-2-(cyclohexylmethyl)-3-ethyl-3-methylsuccinat
ausgewahlt ist.

11. Katalysatorkomponente nach einem beliebigen der Anspriiche 1-10, wobei der inerte porése Trager
ein poréses Metalloxid oder ein pordses Polymer ist.

12. Katalysatorkomponente nach Anspruch 11, wobei der inerte porése Trager ein pordses Metalloxid ist.

13. Katalysatorkomponente nach Anspruch 12, wobei der inerte pordse Trager Siliciumdioxid oder Alumi-
niumoxid ist.

14. Katalysatorkomponente nach einem beliebigen der Anspriiche 1-13, wobei der inerte porése Trager
eine Pordsitat aufweist, die groBer ist als 0,3 cm®/g, gemessen mit dem Hg-Verfahren.

15. Katalysatorkomponente nach einem beliebigen der Anspriiche 1-14, wobei die Oberflache des inerten
pordsen Tragers groRer als 30 m?/g (BET) ist.

16. Verfahren zum Herstellen der Katalysatorkomponente nach einem beliebigen der Anspriiche 1 bis 15,
das die Schritte umfasst:
(i) Impragnieren des inerten pordsen Tragers durch Suspendieren davon in einer Lésung von Magnesiumchlo-
rid in einem organischen Losemittel, wie Alkohol oder Ether, oder in einer Kohlenwasserstofflosung (Hexan,
Heptan) eines Komplexes MgCl,'nTi(OR’),, wobei n eine Zahl von 1 bis 3 und R’ ein C,-C4-Alkyl-, C,-C,-Cyc-
loalkyl- oder C4-Cg-Arylrest ist, und dann Abdampfen des Losemittels;
(ii) Reagieren des auf diese Weise erhaltenen Tragers mit einem Uberschuss an TiCl,, das ein Succinat der
Formel (l) in Losung enthalt, bei Temperaturen von 60°C bis 135°C;
(iii) Trennen des Feststoffs hei von dem Uberschuss an TiCl, und dann griindliches Waschen mit Hexan oder
Heptan, bis keine Chlorionen in der Waschflissigkeit vorliegen; und
(iv) gegebenenfalls Wiederholen der Behandlungen (ii) und (iii).

17. Katalysator fur die Polymerisation von Olefinen CH,=CHR, wobei R Wasserstoff oder ein Kohlenwas-
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serstoffrest mit 1-12 Kohlenstoffatomen ist, umfassend das Produkt der Reaktion zwischen:

(a) einer festen Katalysatorkomponente, umfassend einen inerten porésen Trager, Mg, Ti und Halogen und ei-
nen Elektronendonor, ausgewahlt aus Succinaten der Formel (1), wie in einem beliebigen der Anspriiche 1-13
beschrieben;

(b) einer Alkylaluminiumverbindung und gegebenenfalls

(c) einer oder mehreren Elektronendonorverbindungen (externer Donor).

18. Verfahren zum Polymerisieren von einem oder mehreren Olefinen CH,=CHR, wobei R Wasserstoff
oder ein Kohlenwasserstoffrest mit 1-12 Kohlenstoffatomen ist, das Kontaktieren von einem oder mehreren
Olefinen CH,=CHR in Gegenwart des Katalysatorsystems nach Anspruch 17 unter Polymerisationsbedingun-
gen umfasst.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen

12/12



	Titelseite
	Beschreibung
	Patentansprüche

