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Vyndlez se tyka zplsobu pfipravy katalyzéto-
ru pro cyklotrimerizaci butadienu mna 1, 5, 9-
cyklododekatrien.

Dosud se pro cyklotrlmerlzam butadienu po-
uZivaji katalyzdtory typu chlorid titaniéity —
alkylaluminiumchlorid (nap¥iklad TiCl, - Et;AlC]

- Et3Al, TiCly - Et3Al,Cl; nebo TiCly - EtsAl -

AlCl3) viz ndm. pat. 1080 548/1960/, fr. pat. 1377
109/1965/, n&m pat. 1212 075/1966/. V§t&zky 1, 5,
9-cyklododekatrienu se vSak pohybuji pouze oko-
lo'83 aZ 90 %, Je znamo, %e pFidavek trifenylfosfi-
nu ke katalyzdtoru na bAzi chloridu titaniditého
zvy3uje vytsZek produktu, avSak souCasng sniZi
aktivitu systému.

Jednou z cest ke zvySeni aktivity katalyzdtoru
pfi souasném zachovéni vysoké selektivity cyk-
lotrimerizace je pouZiti jiné, vhodn#jsi Ti-kom-
ponenty v komb1nac1 S vhodn\?m demvatem fos-
foru.

Nedostatky dosud znamého stavu techniky v
daném oboru odstratiuje zpisob p¥ipravy kataly-
zatoru pro cyklotrimerizaci butadienu na 1, 5,
8-cyklododekatrien podle vynélezu, jehoZ pod-
stata spofivd v tom, Ze se smés chluorldu bis
(2,4 . pentadion) t1tamc1teho sumarniho vzorce
Ti(CsH,0,), Cl, a derivdtu fosforu obecného
vzorce RsP, kde R je metyl, etyl, cyklohexyl, fe-
nyl, fenoxy v molédrnim pomé&ru fosfor: titan =
- 0,1 aZ 10, redukuje alkylaluminiumchloridem
obecného vzorce R! AlCl3,, kde R! je metyl,

etyl, izobutyl, fenyl a n je 1,2 aZ 2,3.
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Uvedenym zplisobem podle vynélezu se ziské
vysoce aktivni a selektivni katalyzator pro cyk-
lotrimerizaci butadienu, kter§ neposkytuje prak-
ticky Zadny vysokomolekuldrni polymer s vyt&Z-
kem 1, 5, 9-cyklododekatrienu prevySujicim 95
proc. hmot,

Vynélez je bliZe objasnén v nasledujlclch pii-
kladech konkrétniho provedeni.

Priklad 1

Ke smé&si 1 mmo!l Ti(acac),Cl; a 2. mmol tri-
fenylfosfinu (PhsP) 've 170 ml toluenu bylos pFi
20°C v atmosiéfe dusiku pfiddno 20 mmol

"Et,AICL. B&hem dalfich 10 minut byla teplota

zvySena na 50°C a dusik vym#n&n za butadien,
ktery byl do reaktoru pFivddén 5 hodin.

Bylo ziskdno 250 g oligomerii butadienu. Reak-
¢ni sm#s obsahovala 0,7 % hmot. cyklodimert,
95,2 % hmot. 1, 5, 9-cyklododekatrienu, 4,1 %
oligomerd a Zadny vysokomolekuldrni polymer.

Pfiklad 2

Cyklotrimerizaci butadienu zplisobem popsa-
nym v pfiklad& 1 bylo p¥i 46 °C za 15 hodin zis-
kano 506 g oligomer® butadienu. Reakéni smés
obsahovala 0,5 % -hmot. cyklodimerd, 96,3 %
hmot. 1, 5, 9-cyklododekatrienu, 3,2 % oligomerd
a Zadny vysokomolekuldrni polymer.

Priklad 3

Cyklotrimerizaci butadienu zpfisobem popsa-
nym-u p¥kladu 1, kde PhsP byl nahrazen trife-
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nylfostitem (PhO)sP bylo zikkdno 220 g oligo-
mert butadienu. Reak&ni sm&s obsahovala 0,5 %
hmot. cyklodimerd; 96,6.% hmot. 1, 5, 9-cyklo-
- dodekatrienu, 2,9 % hmot. oligomert a Zadny
vysokomolekul4rni. polymer.

Pfiklad 4

Cyklotrimerizaci. butadienu zplsobem popsa-
nym v piiklad® 1 p¥i 46 °C, kde PhsP byl nahra-
zen (PhO)3P bylo ziskdno za 15 hodin 456 g
oligomer® butadienu. Reak&ni smé&s obsahovala
0,3 % hmot. cyklodimerd, 97,4 % hmot, 1, 5, 9-
cyklododekatrienu, 2,2 % hmot. oligomerii a 0,1
proc. hmot. polymerd.

P¥iklad 5 ' .
"Ke smési 1 mmol Ti{acac),Cl, a 2 mmoly PhsP
ve 170 ml toluenu bylo ‘p¥i 20 °C v atmosté¥e du-
siku .pfiddno 27 mmol Et3Al;Cl;. Organohlinitd
slo¥ka mfiZe byt pFiddna jako Et3Al,Cl; nebo

" sm¥s Et,AICI a EtAICl, nebo Et2AIC1 s AlCl3 nebo

Et;Al s AlCls. Bshem daldich- 10 minut byla tep-

"lota zvySena na 62°C a dusik vymé&n&n za bu-

tadien, kter§ byl do reaktoru pfivdd&n po dobu
5 hod, Bylo ziskédno 712 g oligomer® butadienu,
vgtsZek 1, 5, 9-cyklododekatrienu &inil 93,5 %
hmot. B

PREDMET VYNALEZ.U

Zptsob p¥ipravy katalyzdtoru pro cyklotrime-
rizaci butadienu na 1, 5, 9-cyklododekatrien, -vy-
znadujici. se tim, %e se smé&s chloridu bis (2,4
pentadion) titani€itého, sumédrniho vzorce
Ti(CsH;04)4Cl, a derivatu fosforu obecného vzor-

ce RsP, kde R je metyl, etyl, cyklohexyl, fenyl,
fenoxy v maldrnim pomdru fosfor: titan = 0,1
a¥ 10, vfhodn& 1 a% 3, redukuje alkylaluminium-
chloridem obecného vzorce R* AlCl, 1, kde R

je metyl, etyl, izobutyl, fenyl a n je 1,2 aZ 2,3.
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