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@ Verfahren zum Herstellen von Polymerisaten des Athylens.

) @ Verfahren zum Herstellen von Polymerisaten des Aethy-
‘lens durch Polymerisation des Monomeren bei erhdhten
Temperaturen in einem unter den Verfahrensbedingungen
flissigen, geséttigten Kohlenwasserstoff, in dem sowohl das
"Monomere als auch das gebildete Polymerisat sich 6sen,
mittels eines Chrom-oxid- Trégerkatalysators, der erhalten
wird aus einem Katalysator - Vorprodukt- welches seinerseits
ein mit einer Chromverbindung homogen beladener, auf Sili-
ciumdioxid basierender kleinteiliger Tragerstoff ist - indem
man (1) das Katalysator- Vorprodukt - gegsbenenfalls unter
Zusatz eines Promotors-in der Hitze mit einem Sauerstoff
Fl enthaitendem Gas behandelt, und dann (2) auf das aus Stufe
<- (1) erhaltene Produkt Kohlenmonoxid sinwirken lisst.
Spezifikum des Verfahrens liegt darin, dass man als
| Chromoxid - Tréigerkatalysator einen solchen einsetzt, bsi
| dessen Herstellung aus dem Katalysator - Vorprodukt man in
I den Stufen (1) sowie (2) jeweils den Feststoff in Form eines
Wirbelbetts vorliegen lasst, das durch einen Trégergasstrom
aufracht erhalten wird, mit den Massgaben, dass {1} in Stufe
(1) die Sauerstoff - Behandlung bei einer Temperatur von 400
°| bis 1500°C Giber eine Zeitspanne von wenigstens 30 Minuten
°| erfolgt, und (2} in Stufe (2} die Kohlenmonoxid - Behandiung
| bei einer Temperatur von 250 bis 500°C Gber eine Zeitspanne
Q. von 0,5 bis 3 Stunden erfoigt mittels eines wasserfreien und

: sauerstoffireien Gases, welches aus Stickstoff besteht, dem -
Gber die Gesamtzeit der Kohlenmonoxid - Behandlung
gleichmaéssig verteilt - insgesamt 100 bis 1000 Mol.% - bezo-
gen auf den Chromtrioxid - Gehalt des aus Stufe (1) erhalte-
nen Produkts - Kohlenmonoxid zugesetzt sind.
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Verfahren zum Herstellen von Polymerisaten des Athylens

Die vorllegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum Her-
stellen von Homopolymerisaten des Kthylens oder Copolyme-
risaten des Athylens mit bis zu 15 Mol.% - bezogen auf das
Ethylen - 03- bis Cs-cirMonoolefinen durch Polymerisation
des bzw. der Monomeren bel Temperaturen von 100 bis 200°¢
in elnem unter den Verfahrensbedingungen fliussigen, ge-
sittigten Kohlenwasserstoff, in dem 50woh1 das Monomere
bzw. die Monomeren als auch das gebildete Polymerisat

.sich 1%sen, mittels eines Chromoxid-Trigerkatalysators,

der erhalten wird aus einem XKatalysator-Vorprodukt - wel-
ches selnerseits ein mit elner Chromverbindung, welche
Chromtrioxid oder eine unter den Bedingungen der Stufe (1)
in Chromtrioxid ilibergehende Chromverbindung ist, im Gewichis-
verhiltnis Trigerstoff : Chromverbindung (gerechnet als
Chromtrioxid) von 100 :.0,1 bls 100 : 10, insbesondere von
100 : 0,5 bis 100 : 6, homogen beladener, aus Silicium-
dioxid bestehender bzw. auf Silicilumdioxid basierender
kleinteiliger Trigerstoff ist - indem man

das Katalvsator-Vorprodukt - gegebenenfalls unter
Zusatz eines Promotors 1m Gewichtsverhdltnis Kata-
lysator-Vorprodukt : Promotor von 100 : 0,1 bis
100 : 10, insbesondere von 100 : 1 bis 100 : 4 =
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in der Hitze mit einem Saverstoff enthaltendem L
Gas behandelt, und dann

(23 auf das aus Stufe (1) erhaltene Produkt Kohlen-
nonoxid einwirken "1H38%.

Verfahren dieser Art welsen gegeniiber vergleichbaren ande-
ren Verfahren bekanntlich eine Reihe vorteilhafter Aspekte
auf’, lassen andererseits aber auch noch den einen oder
enleren Wunsch offen. Zin solcher Wunsch besteht z.B.
darin, die Polymerisate mit mdglichst hoher Katalysator-
ausbeute (= pro Gewichtseinhelt Katalysator erzeugte Ge-
wichtsmenge an Polymerisat) zu erhalten. Dieser Wunsch
wird insbesondere dadurch verstindlich, daB mit zunehmen-
der ¥Yatalysatorausbeute Polymerisate mit abnehmendem Ge-
halt an Katalysatorreststoffen erhalten werden; - wobel
letzterer 'mbglichst so gering sein sollte, daB ein - auf-
wendiger - Reinilgungsschritt zurvEntfernung der Reststoffe
entfallen kann.

g e - S A

Mithin war es eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein
technisch fortschrittliches Verfahren der eingangs defi-
nierten Art aufzuzeigen, insbesondere ein Verfahren, das
es moglich macht, zu relativ sehr hohen Katalysatoraus-
beuten zu kommen.

[ERIgRY LS

-

Es'wurde gefunden& daB Qie gestellte Aufgabe geltst werden
kann, wepn man einen Katalysator einsetzt, bel dessen Her-
stellung aus ‘dem Vorprodukt man in den Stufen (1) sowile
(E)Qunter Jjeweils speziell ausgewdhlten Bedingungen Jjewells
den Féststoff in .Form eines Wirbelbetts vorliegen 1luBt.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist dementsprechend
ein Verfahren zum Herstellen von Homopolymerisaten des

Ethylens oder Copolymeriséten des Athylens mit bis zu
| i . o
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olefinen durch Polymerisation des bzw. der Monomeren bei
Temperaturen von 100 bis 200°C in einem unter den Ver-
fahrensbedingungen fliissigen, geséttigten Kohlenwasser-
stoff, in dem sowohl das Monomere bzw. die Monomeren als
auch das gebildete Polymerlsat sich 16sen, mittels eines
Chromoxld-Trigerkatalysators, der erhalten wird aus einem
Katalysator-Vorprodukt ~ welches seinerseits ein mit einer .
Chromverbindung, welche Chromtrioxid oder eine unter den
Bedingungen der 3tufe (1) in Chromtrioxid {ibergehende
Chromverbindung ist, im Gewlchtsverhdltnis Triégerstoff :
Chromverbindung (gerechnet als Chrombtrioxid) von 100 : 0,1
bis 100 : 10, insbesondere von 100 : 0,5 bis 100 : 6, homo-
gen beladener, aus Siliciumdioxid bestehender bzw. auf

Siliciumdloxid basierender kleinteiliger TrHgerstoff ist -
indem man

(1) das Katalysator-Vorprodukt - gegebenenfalls unter Zu-
satz eines Promotors im Gewichtsverhiltnis Katalysa-
tor-Vorproduk* : Promotor von 100 : 0,1 bis 100 : 10,
insbesondere von 100 : 1 bis 100 : 4, - in der Hitze
mit elnem Sauerstoff enthaltendem Gas behandelt, und
dann )

(2) auf das aus Stufe (1) erhaltene Produkt Kohlenmonoxid
einwirken 1#B8t.

Das erfindungsgemidBe Verfahren ist dadurch gekennzeichnet,
daf man als Chromoxid-Trigerkatalysator einen solchen ein-
setzt, bel dessen Herstellung aus dem Katalysator-Vorpro-
dukt man in den Stufen (1) sowie (2) Jeweils den Feststoff
in Form eines Wirbelbetts vorliegen 1iB%t, das durch einen
Tragergasstrom aufrecht erhalten wird, mit den MaBgaben,
dalB
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1)  in Stufe (1) die Sauerstoff-Behandlung bei einer b
Temperatur von 400 bis 1500, insbesondere von 530
bis 120003, iber eine Zeltspanne von wenigstens
30 Minuten erfolgt mittels eines wasserfreien Tri-
gergases, welches aus 10 bis 100 Vol.% Sauerstoff
und - zu 100 Vol.9 erginzend - 90 bis O Vol.$ Stick-
stoff besteht, und

(2) in Stufe (2) die Kohlenmonoxid-Behandlung bei einer
Temperatur von 250 bis 500, insbesondere von 270 bis
450°z, tber eine Zeltspanne von 0,5 bis 3, insbeson-
dere von 0,75 bis 1,5, Stunden erfolgt mittels eines
wasserfreien und sauerstofffreien TrHgergases, wel-
ches aus Stickstoff besteht, dem - iiber die Gesamt-
zelt der Kohlenmonoxid-Behandlung gleichmiB8ig ver-
teilt - insgesamt 100 bis 1000, insbesondere 150 bis
400 Mol.% - bezogen auf den Chromtrioxid-Gehalt des
aus Stufe (1) erhaltenen Produkts - Kohlenmonoxid zu-
gesetzt sind.

Zu dem neuen Verfahren ist im einzelnen das folgende zu be-
merken:

Kernstlick ist die Verwendung eines spezlellen Chromoxid-
Trigerkatalysators, der aus einem bestimmten Katalysator-
Vorprodukt iiber zwei Stufen in bestimmter Weise erhalten

. i
wird.

Das Katalysétor—Vorprodukt als solches ist mit keinen Beson=-
derheiten verbunden; es kann ein solches sein, wie es bei
der Polymerisation von Olefinen mittels Chromoxid-Triger-
katalysatoren {iblich ist. Fir den erfindungsgemifien Zweck
ist es zweckm#B8ig, wenn dem Vorprodukt ein Trigerstoff zu-
grunde liegt, der eine Teilchengrtle von C,02 bis 3, insbe-

sondere von C,04 bis 1,5 mm hat. Es ist ferner zweckmiBig,
. ] ’ 4
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Wern der Tfégerstoff aus Slliciumdioxid bestent bzw. eln 3
Silieciumdioxid ist, das chemisch oder physikalisch ver-
bunden ist mit einer Komponente aus den Elementen Alumi-
nium, Titan, Zirkon, Molybdin, Vanadin oder Thor, wobel
diese Komponente ein 0xid des betroffenen Elements ist

oder eine unter den Bedingungen der Stufe (1) in ein 0xid
ibergehende Komposition des betroffenen Elements. Bei Tri-
gerstoffen, die zusitzlich zum Silicium eine Fremdkompo-
nente enthalten, kann diese (gerechnet als 0xid) bis zu

20, 1insbescndere bis zu 15 Gewichtsprodzent - bezogen auf
das Gesamtgewlicht des Trigerstoffs - ausmachen. Als Triger-
stoff besonders gut geeignet sind SiliciumdioxidAlvmintumaxid-
Mischoxide, die 0,1 bis 15 Gewichtsprozent - bezogen auf
das Gesamtgewlcht des Trigerstoffs - an Aluminiumoxid ent-
halten.

Das Katalysator-Vorprodukt, d.h. der mit einer Chromverbin-
dung, welche Chromtrioxid oder eine unter den Bedlngungen

~der Stufe (1) in Chromtrioxid Ubergehende Chromverbindung

ist, - in an sich bekannter Veise - beladene Trigerstoff,
wird in einer ersten Stufe (1) in bestimmter, oben definier-
ter Welse mit Sauerstoff bemandelt. Dabei ist es von beson-
derer Wichtigkeit, daB man den Feststoff in Form eines Wir-
belbetts vorliegen 1i8%t; - wobel man sich sdcher Vorrich-
tungen und Verfahrenswelsen bedienen kann, wie sle bei Wir-
belbett-Verfahren iiblich sind. ¥Wle sich gezeigt hat, bietet
sich als Trigergas vornehmlich Luft an. Wie sich ferner ge-
zeigt hat, ist die Zeitspanne des Wirbelns - abgesehen von
der Mindestzeltspanne von 30 Minuten - zwar nicht kritisch,
sollte zber aus Griinden der Zweckmdfigkeit im allgemeinen
2 bis 15 Stunden betragen.

In elner besonderen Ausgestaltung wird dle Sauerstoff-Behandi-
lung in Stufe (1) kombiniert mit einer Behandlung durch ei-

nen Promotor. Die Promotoren kdnnen dabel die einschlidgig
[ o
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%iblichen sein, wie insbesondere Ammoniumsililiofluorid 3
(NH4)281F6, und kdnnen dem Katalysator-Vorprodukt vor oder

" bei dem irbelr zugesetzt werden,

Im AnschluB an die erste Stufe (1) und vor Durchfilhrung

der zweiten Stufe (2) empfiehlt es sich in praktisch allen
Fdllen, zum Erreichen des gewlinschten Effekts die Virbel-
bett-Apparatﬁf - mit dem Feststoff in Form eines VWirbel-
betts - mittels eines Trigergasstroms aus wasserfreiem und
sauerstolfffreiem Stickstoff so lange zu splilen, bis der im
Zuge der ersten Stufe (1) eingebrachte freie Sauerstoff ver-
dréngt ist..

In einer zweiten Stufe (2) wird dann das aus Stufe (1) er-
haltene - vorzugswelse sauerstofffrei gesplilte - Produkt
in bestimmter, oben definierter Weise mit Kohlenmonoxid
behandelt und so in den elgentlichen Chromoxid-TrHgerkata-
lysator libergefiilhrt. Auch hierbei ist es von besonderer
Wichtigkeit, d4aB8 man den Feststoff in Form eines Wirbel-
betts vorliegen 1la8%t, ferner, daB das Trigergas wasserfrel
und sauerstofffrei ist.

Das Herstellen von Polymerisaten des Athylens unter Verwen-
dung der neuen Katalysatoren erfolgt mittels des sog. "L5-
sungs-Polymerisationsverfahrens", wobei als Solvent insbe-
sondere Cyclohexan in Betracht kommt. Das Polymerisations-
yerfanren als sﬁ;ches weist - abgesehen von def erfindungs-
gemilen Eigenart - keine Besonderheiten auf und kann in den
einschldgig {iblichen technologischen Ausgestaltungen durch-
gefiihrt werden. Diese sind aus der Literatur (vgl. dazu
etwa die deutsche Patentschrift 1 051 004 grundlegenden
Inhalts sowie die dazu bekanntgewordenen Weiterentwicklun-
gen) und Praxis wollbekannt, so daB sich nzhere Ausfiihrun-
gen eriibrigen. Es ist allenfalls noch zu sagen, daf im Falle

des Herstellens von Copolymerisaten des Xthylens mit {-Mono-
| . ' of
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Olefinen als solche vor allem Propen, Buten-l, 4-Methyl-
penten-l, Hexen-l und Octen-l in Betracht kommen.

Belspiel 1
a) Herstellen des Katalysators

Es wird ausgegangen von elnem Katalysator-Vorprodukt,
bestehend aus einem mit Chromtrioxid im Gewichtsver-
hiltnis Triagerstoff : Chromtrioxid von 100 : 4,4 homo-
gen beladenen Siliciumdioxid/Aluminiumoxid-Mischoxid,
welches 0,4 Gewichtsprozent - bezogen auf das Gesamt-
gewicht des Mischoxids - Aluminiumoxid enthilt und eine
TeilchengrsBe von 0,04 bis 1,5 mm hat.

Dleses Vorprodukt vermischt man mit einem Promotor
(Ammoniumsilikofluorid) im Gewichtsverhiltnis Katalysa-
tor-Vorprodukt : Promotor von 100 : 2,5.

Des welteren wird s¢ verfahren, daB man in einer {ibli-
chen Wirbelbett-Apparatur

(1) 4in einer ersten Stufe das mit dem Promotor ver-
mischte Katalysator-Vorprodukt bel elner Tempe-
ratur von 65000 Uber eine Zeitspanne von 10 Stun-
den in Form eines Wirbelbetts vorliegen 1i83t
mittels wasserfreier Luft als Trigergas;

dann in einem Zwischentakt die Wirbelbett-Appara-
tur - mit dem Feststoff in Form elnes VWirbelbetts
bel einer Temperatur von 32500 mit wasserfrelem
und sauerstofffreiem Stickstoff als Trigergas
sauerstofffrei spiilt; hierauf

(2) in einer zweiten Stufe, das aus der Stufe (1) erhal-

A

.
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tene, gesplilte Produkt bei einer Temperatur h
von 325°C Uber eine Zeitspanne von 1 Stunde

in Form eines Wirbelbetts vorliegen lHBt mittels
wasserfreiem und sauerstofffreiem Stickstoff als
Trigergas, deém - {iber die Gesamtzelt der Kohlen-
monoxid-Behandlung gleichmiZBig verteilt - insge-
samt 200 Mol.% - bezogen auf den Chromtrioxid-
Gehalt des aus der ersten Stufe (1) erhaltenen
Produkts - Kohlenmonoxid zugesetzt sind; und
schlieBlich

in einem Endtakt unter Wirbeln mit wasserfreiem

und sauerstofffreiem Stickstoff auf Raumtempera-
tur bringt. Der auf dlese VWelse erhaltene Chrom-
oxid-Trigerkatalysator wird wie nachstehend be-

schrieben zur Polymerisation elngesetzt-

1

Polymerisation mittels des Katalysators

Ein Rihrautoklav wird mit 1000 Gewichtstellen Cyclohexan
beschickt, worauf man mit Stickstoff spiilt und 0,1 Ge-
wlchtsteile Katalysator zugibt. Beil einer thermostatisch
geregelten Temperatur von 150°c préﬁt man reines Kthylen
bis zu einem Druck von 35 bar auf, wartet zu, bis der
Druck durch Bildung von Polydthylen auf 25 bar gefallen
ist, preSt dann wieder Kthylen bis zu einem Druck von
35 bar nach &pd veqfahrt so weiter fiir 90 Minuten.
Hiepauf bricht man die Polymerisation ab durch Abkiihlen
auf Ra emperatur und Entspannen.
& f
Man gewinnt 610 Gewichtsteile Polyithylen mit einer
Dichte von\o,96 g/cm3 und einem Schmelzindex'MIg,16
von 4,6 g/10 min. :
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Beispiel 2

a) Herstellen des Katalysators

Es wird ausgegangen von einem Katalysator-Vorprodukt,
bestehend aus einem mit Chromtrioxid im Gewichtsver-
hdltnis Trégerstoff : Chromtrioxid von 100 : 2,0 homo-
gen beladenen Siliciumdioxid/Aluminiumoxid-Mischoxid,
welches 0,1 Gewlchtsprozent - bezogen auf das Gesamt-
gewicht des Mischoxids - Aluminlumoxid enthilt und eine
Tellchengrtfe von 0,04 bis 1,5 mm hat.

Dieses Vorprodukt vermischt man mit einem Promotor
(Ammoniumsilikofluorid) im Gewichtsverhiltnis Katalysa-
tor-Vorprodukt : Promotor wvon 100 : 1,5.

Des welteren wird so verfahren, dafl man in elner {ibli-
chen Wirbelbett-Apparatur

(1) 4in einer ersten Stufe das mit dem Promotor ver-
mischte Xatalysator-Vorprodukt bei einer Tempera-
tur von 550°C Uiber eine Zeitspanne von 11 Stunden
in Form eines Wirbelbetts vorliegen 1i8t mittels
wasserfreier Luft als Trigergas; dann

in elnem Zwischentakt die Wirbelbett-Apparatur
- mit dem Feststoff in Form eines Wirbelbetts -
bel einer Temperatur von 290°C mlit wasserfreiem
und sauerstofffrelem Stickstoff als Trigergas
sauerstofffrei splilt; hierauf

(2) in einer zweiten Stufe, das aus der Stufe (1) er-
haltene, gespililte Produkt bei einer Temperatur
von 300°C Uber eine Zeitspanne von 1 Stunde in
Form eines Uirbelbetts vorliegen 1laB8t mittels
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wasserfreiem und sauerstofffreiem Stickstoff

als TriEgergas, dem - iber die Gesambtzelt der
Kohlenmonoxid-Behandlung gleichm#Big verteilt -
insgesamt 150 Mol.[5 - bezogen auf den Chrom-
trioxid-Gehalt des aus der ersten Stufe (1) er-
haltenen Produkts - Kohlenmonoxid zugesetzt sind;
und schlieBlich

in einem Endtakt unter Wirbeln mit wasserfreiem
und sauerstofffreiem Stickstoff auf Raumtempera-
tur bringt.

b) Polymerisation mittels des Katalysators
Sle erfolgt wie in Belspiel 1.

“an gewinnt 540 Gewichtstelle Polyithylen mit einer
Dichte von 0,98 g/cm3 und einem Schmelzindex MI, ;¢

Ed
von 7 g/10 min.

Beispiel 3
a) Herstellen des Katalysators

Es wird ausgegangen von elnem Katalysator-Vorprodukt,
bestehend aus elnem mit Chromtrioxid im Gewichtsver-
hiltnis Trigerstoff : Chromtrioxid von 100 i 4,5 homo-
gen beladenen Siliciumdioxid/Aluminiumoxid-Mischoxid,

\ welches 0,3 Gewichtsprozent - bezogen auf das Gesamt-
‘gewicht des Mischoxids- Aluminiumoxid enthZlt und eine
Teilchengrt8e von 0,04 bis 1,5 mm hat.

Des weilteren wird so verfahren, daf man in einer {ibli-
chen Wirbelbett-Apparatur

L
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(1) in einer ersten Stufe das Katalysator-Vorprodukt
bei einer Temperatur von 680°C Ulber eine Zeit-
spanne von & Stunden in Porm eines Wirbelbetts
vorliegen 1laB3t mittels wasserfreier Luft als

5 Trigergas; dann

in einem Zwischentakt die Wirbelbett-Apparatur
- mit dem Feststoff in Form eines Wirbelbetts -
beli einer Temperatur von 30000 mit wasserfreiem

10 und sauverstofffreiem Spickstoff als Trdgergas
sauerstofffrei spillt; hierauf

(2) in einer zwelten Stufe, das aus der Stufe (1) er-

haltene, gesplilte Produkt bel einer Temperatur

B von 330°C iiber eine Zeitspanne von 1 Stunde in
Form eines Wirbelbetts vorliegen 1ld8t mittels
wasserfreiem und sauverstofffreliem Stickstoff als
Trigergas, dem - {lber dle Gesamtzelt der Kohlen-
monoxid-Behandlung gleichmdfBig verteilt - insge-

20 samt 300 Mol.% - bezogen auf den Chromtrioxid-
Gehalt des aus der ersten Stufe (1) erhaltenen
Produkts - Kohlenmonoxid zugesetzt sind; und
schlieBlich :

25 in einem Endtakt unter Wirbeln mit wasserfreiem
‘ und sauerstofffreiem Stickstoff auf Raumtempera-
tur bringt.

b) Polymerisation mittels des Katalysators
w ~
Sie erfolgt wle in Beispilel 1.

Man gewinnt 620 Gewichisteile Poly#Ethylen mit einer
- Dichte von 0,96 g/cm3 und einem Schmelzindex MI2 16
>
35 von 5,1 g/10 min.
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Beispiel &

a) Herstellen des Katalysators

b)

Es wird verfahren wie in 3eispiel 3, mit der Ausnahme,
daB in der.ersten Stufe (1) bei einer Temperatur von
570°C (statt 680°C) gearbeitet wird.

Polymerisation mittels des Katalysators

Es wird verfahren wie in Beispiel 1, mit den Ausnahmen,
daB bei einer Temperatur von 146°C (statt 150°C) gear-
beitet wird und daB man statt Kthylen ein Gemisch aus
98,5 Gewichtsteilen Kthylen und 1,5 Gewichtstellen
Buten-l polymerisiert. -

Man gewinnt 575 Gewichtsteile eines Athylen-Buten-l-Co-

" polymerisats mit einer Dichte von 0,94 g/cm3 und einem

Schmelzindex MI, ;¢ Von 5,2 g/10 min.
2
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'batentanspruch

Verfahren zum Herstellen von Homopolymerisaten des athy-
lens oder Copolymerisaten des Athylens mit bis zu 15 Mol.%
- bezogen guf das Xthylen - 03- bis Cg-oﬁpMonoolefinen
durch Polymerisation des bzw. der Monomeren bei Tempera-
turen von 100 bis 200°C in eéinem unter den Verfahrenshe-
dingungen fllissigen, gesittigten Kohlenwaszersbtolf, in

dem sowohl das Monomere bzw. die Monomeren als auch das
gebildete Polymerisat sich l0sen, mittels eines Chromcxid-
Trigerkatalysators, der erhalten wird aus sinem Katalysa-
tor-Vorprodukt - welches seinerseits ein mit einer Chrcm~
verbindung, welche Chromtrioxid oder eine unter den Bedin-
gungen der Stufe (1) in Chromtrioxid ilbergehende Chromver-
bindung ist, im Gewichtsverhiltnis Trigerstoff : Chromver=-
bindung (gerechnet als Chromtrioxid) von 100 : 0,1 bix

100 ¢ 10 homogen beladener, aus Siliciumdioxid bestehender
bzw., auf Siliciumdioxid basierender kleinteiliger TrEger-

stoff ist - indem man

(1) das Katalysator-Vorprodukt - gegebenenfalls unter Zu-
satz elnes Promotors im Gewlchtsverhilinis XKatalysa-
tor-Vorprodukt : Promotor von 100 : 0,1 bls 100 : 10 -
in der Hitze mit einem Sauerstoff enthaltendem Gas be-
handelt, und dann

(2) auf das aus Stufe (1) erhaltene Produkt Kohlenmonoxid
elnwirken 1laft,

dadurch gekennzeichnet, daB man als Chromoxid-Trigerkatalyv-
sator einen solchen einsetzt, bel dessen Herstellung aus
dem Katalysator-Vorprodukt man in den Stufen (1) sowie (2)
jewells den Feststoff in Form eines Vlirbelbetts vorlisgen
188¢t, das durch einen TrHgergasstrom aufrecht erhalten

wird, mit den MaB8gaben, dal
[ o
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in Stufe (1) die Sauerstoff-Behandlung bei einer
Temperatur von 400 bis 1500°C tiber eine Zeitspanne
von wenigstens 30 Minuten erfolgt mittels eines
wasserfreien Trigergases, welches aus 10 bis 100
Vol.% Sauerstoff und - zu 100 Vol.% erginzend -

90 bis O Vol.% Stickstoff besteht, und

in Stufe (2) die Kohlenmonoxid-Behandlung bel einer
Temperatur von 250 bis 500°C iber eine Zeitspanne
von 0,5 bis 3 Stunden erfolgt mittels eines wasser-
freien und sauerstofffreien Trigergases, welches
aus Stickstoff besteht, dem - {iber die Gesamtzelt
der Kohlenmonoxid-Behandlung gleichmiBig verteilt -
insgesamt 100 bis 1000 Mol.% - bezogen auf den
Chromtrioxid-Gehalt des aus Stufe (1) erhaltenen
Produkts - Kohlenmonoxid zugesetzt sind.

.
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