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Введение
В настоящее время основной объем полипропи-

лена в мире производится с использованием титан-

содержащих катализаторов Циглера — Натта [1, 2]. 

Наибольшее промышленное применение при син-

тезе полипропилена получили высокоэффективные 

каталитические системы на основе хлоридов титана, 
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нанесенных на дихлорид магния, в присутствии три-

алкилов алюминия и электронодонорных соедине-

ний — TiCl4/D1/MgCl2 + AlR3/D2 (где D1 и D2 — внут-

ренний и внешний доноры, соответственно) [3—15]. 

Так называемые катализаторы Циглера — Натта IV по-

коления обеспечивают выход полимера при поли-

меризации в жидком мономере 30—60 кг на 1 г ката-

лизатора с изотактичностью полипропилена более 

96 мас.% [16]. В качестве внутреннего донора в про-

мышленности часто используются фталаты, а в качест-

ве внешнего донора — алкилалкоксисиланы [17—19].

В России на сегодняшний день промышленное 

производство катализаторов IV поколения отсутст-

вует. Все отечественные производители полипропи-

лена традиционно применяют катализаторы, ре-

комендованные, произведенные и/или проданные 

лицензиаром процесса, т.е. импортируются [20, 21]. 

В то же время сотрудниками Института катализа 

им.Г.К. Борескова СО РАН разрабатываются современ-

ные титанмагниевые катализаторы (ТМК) полимери-

зации олефинов, в том числе и пропилена [22—24]. 

В настоящей работе с целью изучения каталити-

ческих свойств и выявления особенностей синтеза 

полипропилена проведено сравнительное исследо-

вание полимеризации пропилена в среде жидкого 

мономера с использованием титанмагниевого ка-

тализатора ИК-8-21, синтезированного в Институ-

те катализа им. Г.К. Борескова СО РАН, и ряда им-

портных катализаторов. 

Экспериментальная часть

Титанмагниевый катализатор ИК-8-21 был по-

лучен по методике, описанной в [22]. Синтез ката-

литического комплекса проводили путем смешения 

в инертной среде расчетного количества раствора 

триэтилалюминия (ТЭА) в осушенном н-гексане, 

циклогексилметилдиметоксисилана (донор D2) и 

титанмагниевого катализатора в стеклянной колбе с 

делительной воронкой. После ввода реагентов в кол-

бу содержимое перемешивали в течение 5 мин и далее 

каталитический комплекс загружали в реактор. 

Для синтеза полипропилена (ПП) использовали 

пропилен полимеризационной чистоты (ОАО «Ниж-

некамскнефтехим») с объемной долей основного 

вещества 99,8 %. В качестве стандартных условий 

принимались: масса пропилена mC3H6
 = 1300 г, мас-

са навески катализатора mкат = 0,01 г, мольное соот-

ношение Al/Ti = 1000, мольное соотношение Al/Si =

= 20. Для регулирования молекулярной массы син-

тезируемого полимера в реактор на начальном этапе 

вводили одинаковое во всех опытах количество во-

дорода (20 об.% в газовой фазе). С целью исключе-

ния разрушения частиц катализатора сначала про-

водили стадию предварительной полимеризации в 

мягких условиях (при 20 °С) в течение 5 мин, после 

чего поднимали температуру. Полимеризацию про-

пилена проводили в стальном автоклаве вмести-

мостью 5 дм3 в среде жидкого мономера при темпе-

ратуре полимеризации (tпм) 70 °C и давлении (Рпм) 

30 кгс/см2. Продолжительность полимеризации 

(τпм) пропилена составила 120 мин. 

Изотактичность полипропилена определяли по 

методике, основанной на растворении пробы по-

лиолефина в о-ксилоле, последующем охлаждении 

раствора до 25 °С в контролируемых условиях, от-

делении твердой фазы фильтрацией, выпаривании 

о-ксилола из раствора и определении массы раство-

римых веществ.

Размер частиц порошка полипропилена опреде-

ляли гранулометрическим методом, насыпная плот-

ность порошка ПП — согласно ГОСТ 11035.1—93. 

Измерения температуры плавления и кристал-

личности проводили методом дифференциальной 

сканирующей калориметрии (ДСК) на приборе 

DSC 204F1 Phoenix фирмы Netzsch в соответствии с 

ASTM E 794—85. 

Определение показателя текучести расплава 

(ПТР) полимера проводили на экструзионном плас-

тометре фирмы Ray-Ran в соответствии с ASTM 1238 

при температуре 230 °C и постоянной нагрузке 

2,16 кг. Ударную вязкость по Изоду определяли по 

методике ASTM D 256, модуль упругости при изги-

бе — по ASTM D 790, предел текучести при растяже-
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нии и относительное удлинение при пределе теку-

чести — согласно ASTM D 638. 

Результаты и их обсуждение

Для проведения сравнительных исследований на-

ми были выбраны импортные промышленные ти-

танмагниевые катализаторы IV поколения ТМК-1, 

ТМК-2, ТМК-3 ведущих европейских фирм, кото-

рые успешно используются в производстве полипро-

пилена и позволяют получать широкий комплекс 

марочного ассортимента полиолефинов. Основные 

данные о титанмагниевых катализаторах ТМК-1,

-2, -3 и ИК-8-21 приведены в табл. 1. 

Все образцы титанмагниевых катализаторов ха-

рактеризуются тем, что содержат в своем составе 

внутренний донор D1 фталатного типа. Содержа-

ние титана в образцах ТМК составляет 2,4—

2,9 мас.%, а магния — 16—22 мас.%. Средний размер 

частиц исследуемых катализаторов различается и 

варьируется в среднем от 30 до 50 мкм.

При исследовании катализаторов синтеза поли-

пропилена необходимо учитывать предъявляемые 

к ним требования: высокая активность, высокая 

стереорегулярность образующегося ПП, улучшен-

ная морфология порошка ПП (низкое содержание 

мелкой, менее 200 мкм, фракции в полимере), вос-

приимчивость к регуляторам цепи (например, к во-

дороду) и сомономерам. 

Представленные на рисунке данные позволяют 

сравнить активности титанмагниевых катализато-

ров — импортных промышленных ТМК-1, -2. -3 и 

отечественного ИК-8-21, полученного в лаборато-

рии Института катализа СО РАН. Кроме того, на ри-

сунке приведены результаты анализа образующего-

ся на исследованных катализаторах полипропилена 

на содержание атактической фракции. Результаты 

исследования полимеризации пропилена в жидком 

мономере показывают, что титанмагниевый ката-

лизатор ИК-8-21 обладает активностью на уровне 

образцов ТМК и обеспечивает высокий выход по-

лимера: для образцов ТМК активность составля-

ет 36—55кг ПП/г кат., для катализатора ИК-8-21 — 

48 кг ПП/г кат. При этом процесс полимеризации 

пропилена в жидком мономере как на ТМК-1, -2, -3, 

так и на катализаторе ИК-8-21 протекает стабиль-

но, образуется однородный порошок ПП с боль-

шой насыпной плотностью — 0,460—0,470 г/см3 

(табл. 2). 

Изотактичность образцов полипропилена, по-

лученных с использованием катализатора ИК-8-21, 

также высока — содержание атактической фракции 

составляет 2,3 мас.% (см. рисунок). Для образцов 

ПП, полученных на ТМК-1, -2, -3, при прочих рав-

Активность импортных промышленных катализаторов 
ТМК-1, -2, -3 и отечественного лабораторного катализатора 
ИК-8-21 (Институт катализа СО РАН) при полимеризации 
пропилена в жидком мономере и доля атактической фрак-
ции в полученных соответственно образцах ПП. 
Условия полимеризации: tпм = 70 °С, Рпм = 30 кгс/см2, 
mC3H6

 = 1300 г, mкат = 0,01 г, Al/Ti = 1000 (мол), 
Al/Si = 20 (мол), τпм = 120 мин

Таблица 1
Характеристика исследованных в работе катализаторов синтеза полипропилена 

Параметр
Импортные 

промышленные катализаторы
Отечественный 

лабораторный катализатор

ТМК-1 ТМК-2 ТМК-3 ИК-8-21

Состав TiCl4/донор D1 фталатного типа/MgCl2
Содержание титана, мас.% 2,5 2,4 2,9 2,8

Содержание магния, мас.% 19 16 22 20

Средний размер частиц катализатора, мкм 43–48 30–35 48–52 34–36
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ных условиях на долю атактической фракции при-

ходится от 2,1 до 8,2 мас.% . Хорошо известно, что 

изотактичность полипропилена может быть отре-

гулирована путем варьирования концентрации вне-

шнего электронодонорного соединения D2, однако 

повышение содержания D2 в полимеризационной 

системе будет сопровождаться снижением актив-

ности катализатора. 

Большое значение в промышленном производс-

тве ПП имеют гранулометрические характеристи-

ки образующегося порошка, так как от них зависит 

стабильность работы установки. Важно, чтобы ката-

лизатор обеспечивал оптимальный средний размер 

частиц и формировал меньшее количество мелких 

фракций полимера. Оценка гранулометрического 

состава порошков полипропилена, образующихся на 

исследованных катализаторах, показала, что сред-

ний размер частиц порошка ПП, синтезированного 

с использованием ИК-8-21, составляет 1030 мкм, а 

средний размер частиц порошка ПП, полученного 

на ТМК-1 (1380 мкм) и ТМК-3 (1920 мкм) заметно 

больше (табл. 2). Данное различие обусловлено раз-

ницей в исходных размерах частиц используемого 

катализатора: чем крупнее частицы катализатора 

(см. табл. 1), тем больше размер частиц образующе-

гося полипропилена. Размеры частиц катализаторов 

ТМК-2 (30—35мкм) и ИК-8-21 (34—36 мкм) близки, 

вследствие чего средний размер частиц полученных 

на них порошков ПП практически одинаков — 1020 

и 1030 мкм соответственно. В то же время содер-

жание мелких частиц (менее 200 мкм) в порошках 

полипропилена различается: при полимеризации с 

использованием катализатора ИК-8-21 образуется 

меньше мелкой фракции, чем в случае ТМК-2, — 0,8 

и 4,3 мас.% соответственно. Отметим, что способ 

приготовления катализатора ИК-8-21 позволяет 

регулировать средний размер частиц катализатора 

в интервале от 15 до 65 мкм при сохранении узкого 

распределения частиц по размеру и отсутствия пы-

левидной фракции в полимере.

По температуре плавления и кристалличности 

образцы полипропилена, полученные на ИК-8-21 и 

ТМК-1, -2, -3, близки (см. табл. 2)

Изучение физико-механических свойств образ-

цов полипропилена, полученных на катализаторах 

ТМК-1 и ИК-8-21, показало, что при близких зна-

чениях показателя текучести расплава образец ПП, 

синтезированный на катализаторе ИК-8-21, по фи-

Таблица 3
Физико-механические свойства образцов 
полипропилена (ПП), полученных на катализаторах 
ТМК-1 и ИК-8-21

Показатель
ПП, полученный на

ТМК-1 ИК-8-21

Показатель текучести расплава 
при 2,16 кг/230 °С, г/10 мин

3,1 3,0

Модуль упругости при изгибе, МПа 1600 1630

Ударная вязкость по Изоду 
при 23 °С, Дж/м

82 99

Предел текучести 
при растяжении, МПа

35 35

Относительное удлинение 
при пределе текучести, %

11 11

Таблица 2
Характеристики порошков полипропилена (ПП), полученных на импортных (ТМК-1, -2, -3) 
и отечественном (ИК-8-21) катализаторах

Показатель Характеристики порошков ПП

Использованный катализатор ТМК-1 ТМК-2 ТМК-3 ИК-8-21

Внешний вид полученного порошка ПП
Однородный порошок 

белого цвета со сферической 
формой частиц

Однородный порошок 
белого цвета с частицами 

«малиноподобной» формы

Насыпная плотность, г/см3 0,460 0,465 0,470 0,470

Средний размер частиц, мкм 1380 1020 1920 1030

Количество мелких фракций (менее 200 мкм), % 0,6 4,3 0,3 0,8

Показатель текучести расплава (2,16 кг/230 °С), г/10 мин 8,0 7,5 10,0 6,5

Температура плавления, °С 164 166 165 166

Кристалличность, % 32 30 27 30
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зико-механическим характеристикам не уступает 

образцу ПП, полученному на ТМК-1 (табл. 3).

Заключение

В результате проведенных исследований показа-

но, что титанмагниевый катализатор ИК-8-21, раз-

работанный в Институте катализа им. Г.К. Борес-

кова СО РАН, по каталитическим характеристикам 

не уступает импортным аналогам. При полимери-

зации пропилена в жидком мономере катализатор 

ИК-8-21 обладает высокой активностью и стерео-

специфичностью. Образующийся порошок поли-

пропилена однороден и обладает хорошей морфо-

логией. Физико-механические характеристики 

полипропилена, синтезированного на отечествен-

ном титанмагниевом катализаторе ИК-8-21, близки 

к таковым для полипропилена, полученного с ис-

пользованием импортного катализатора ТМК-1. 
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