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Zpuisob vyroby solvatl chloridu hofednatého
8 tetrahydrofuranem

Vyndlez ge tykd zplsobu vyroby sol~
v4tl chloridu horedénatého s tetrahydro-
furanem obecného vzorce ligCl,. x C,H,0,

kde x Je 0,07 aZ 1,99. Vyrébi se ze sol-
vati s vyssim obsahen tetmrahydrofuranu
zgh¥ivédnim na teplotu 40 aZ 180 ©OC ve
vakuu 100 a%Z 500Pa. Produkty maji uplat-
néni pii polymeraci a kopolymeraci ole-

fint.
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Vyndlez se tykd pfipravy reaktivn{ formy chloridu hofel-
natého speci 41n& urdeného pro pripravu katalyzdtord nfzkotlaké
polymerace a kopolymerace olefind na bdzi sloufenin titanu,hof-
g{ku a elektrondonorovych sloudlenin.

K primyslové vyrobé riznych typd polyolefini polymeraci
a kopolymeraci olefind nebo jejich sm&si se 2zv143t& v posledn{
dob& jako sloZek katalytickych systémd velmi &asto pouZfivéd riz-
nych sm8s{ obsahujicich slouleniny ho¥fé¢{ku a titanu spolu
s elektrondonorovymi slouleninami. Prekursory vysoce aktivnich
katalytickych systémi s vynikajfci stereospecifickou ud&innost{
byly ziskdvédny za pouZit{ sm&si chloridu hore&natého, chloridu
titaniditého a rdznych donord elektronového pdru (Lewisovy za-
sady), jako jsou ethery, alkocholy a fenoly, estery organickych
i anorganickych kyselin, aminy, heterocyklické sloudeniny a
pod. Syntéza téchto prekursord se obvykle provdd{ z heterogen-
nfch sm&sf v3ech t*{ komponent homogenizac{ v kulovych mlynech.
Tento postup je zdlouhavy a nezridka trvéd i vic neZ 150 hodin.
Poskytuje nedefinované produkty, jejichZ analytické sloZeni je
déno mnoZstvim pouZitych vychozf{ch komponent. Casov& nendrod-
ny postup poskytujfc{ definované produkty vhodné zvldsté& pro
modern{ nosilové katalyzdtory spolivé v p¥ipravé prekursoru
z homogenn{ fdze, nejlépe z roztokd chloridu hoteénatého a
chloridu titaniéitého ve zvolené elektrondonorové sloulening.
Vyuzit{ tohoto postupu pon&kud bréni okolnost, Ze bezvody
chlorid hotelnaty se obtiZn& rozpousdti{ ve v&t3in& pouZivanych
elektrondonorovych sloudenin. Tuto obti? je mo¥no obejft tim,
Ze se na mist¥d bezvodého chloridu hofelnatého pouZije jeho
dob¥e rozpustnych solvdtd. Jako priklad lze uvést pouZiti sol-
vdtu MgC12 . 1,5 C4H80 pro p¥ipravu prekursoru ze systému
MgC12 - TiCl4 - tetrahydrofuran jak uvddi japonsky patent
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JA 56 154490. Funkei bezvodého chloridu_hofe&natého nejen v sy-
stému Mg012 - TiCl4 - tetrahydrofuran, ale obecn& v systémegh
MgCl2 - sloudenina titanu-elektrodonorovéd slou¥enina (rozpoud-
t&dlo) mohou plnit viechny solvéty chloridu hofenatého s tetra-
hydrofuranem obecného vzorce MgCl2 e X C4H80, kde x je 0,07 a%
1,99.

Predmétem vyndlezu je zpisob v§roby solvédtd chloridu horeld-
natého s tetrahydrofuranem obecného vzorce MgClz. X C4H80, kde
x je 0,07 aZ 1,99, p¥i kterém se solvdty chloridu hofednatého
s tetrahydrofuranem vy3e uvedeného obecného vzorce, kde x je ale-
spon 2,00 , zeht{vaj{ na teplotu 40 a¥ 180 °C ve vakuu 100 a3
500 Pa.

SloZen{ solvétd zdvisfi p¥i vakuové desolvataci vedle tla-
ku jest& na teplot® a na reakdnf dob&. Zévislost kone¥ného slo-
Zeni solvdtu na teplot& p¥i vakuu 250 Pa uvdd{ tabulka 1.

Tabulka 1
Koneéné sloZen{ solvdtd MgCl2 « X C4H80 v zévislosti na teplotd
desolvatace ve vakuu 250 Pa

Teplota °C 40 60 80 100 120 140 160 180
x 1,51 1,49 1,46 1,00 0,65 0,37 0,11 0,07

Vyndlez osv&tluje ndsledujici p¥{klad :

P{ikled 1

38,4 g MgCl,. 4 C4H80 (0,1 mol) se ve Schlenkov& néddobce objemu
100 ml umfst{ do 14zn& zah*4té na 60°C a ptes kohout p¥ipojif

k olejové vyvev&. Mezi nddobkou a vyvévou Jjsou dva vymralovac{
prsty chligené sm&s{ tuhy oxid uhli&ity-alkohol. Odsdvéd se do
konstantn{ hmotnosti, coZ trvéd asi 4 h. Ziskd se jemny biIly pré-
ek sloZend MgCl2 . 1,5 C4H80. Vyté&Zek je prakticky kvantitativ-
ni (asi 20 g).

Stejnych vysledkd bylo za Jjinak obdobnych reak&nfch pod-
minek dosaZeno i p#*i pouZit{ solvédtu Mg012 . 2 C4H80 Jako vycho-
z{ suroviny. )

Produkty MgCl, . x C,HgO (0,07 < x £ 2,00) jsou bflé jem-
né prdskovité krystalické 1ldtky velmi silnZ hygroskopické.

Produkty desolvatace solvAatd M5012 . 4 C4H80 resp.
u3012 o 2 C4H80 se {yteéné rozpoudtéj{ v tetrahydrofuranu
(0,2 a¥ 0,7 mol. 1™ v teplotn{m intervalu - 30 + 55 °C).
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Jejich krystalizacf{ z tetrahydrofuramu lze zi{skat solvéty
MgCl, . 4 C,Hg0 ( za teplot pod 29 °C) nebo MgCl, ., 2 C,HgO

( ze teplot nad 29 °C). Jsou dobke rozpustné i v dald3fch elek-
trodonorovych rozpoust&dlech, jako je octan a benzoan ethyl-
naty, diethylether a pyridin. Krystalizac{ téchto roztokl lze
zi{skat solvédty chloridu hofe&natého s p¥{sludnymi elektrondo-
norovymi molekulami (molekulami rozpoust&dla), které neobsahujf
tetrahydrofuran. Preparéty jsou tud{¥ vhodné k pF*{ipravé viech
katalytickych prekursord na bézi llgCl2 - sloudenina titanu-
dektrondonorovéd slou&enina z homogennich fézf{ (roztokl).



PREDMET VYNALEZUV
| 240 055
Zpisob vyroby solvédtd chloridu ho¥e&natého s tetrahydro-
furanem obecného vzorce MgCl, . x C4H80, kde x je 0,07 a% 1,99 ,
vyznaleny tim, Ze se solvédty chloridu ho¥e¥natého s tetrahydro-
furanem vyie uvedeného obecného vzorce, kde x je alespon 2,00
zaht*{vajfl na teplotu 40 a¥ 180 °C ve vakuu 100 a% 500 Pe.
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