(19) (19 DE 60 2005 000 510 T2 2007.11.08

Bundesrepublik Deutschland
Deutsches Patent- und Markenamt

(12) Ubersetzung der europiischen Patentschrift

(97) EP 1 660 229 B1 shymtce: BO1J 19/00(2006.01)
(21) Deutsches Aktenzeichen: 60 2005 000 510.2 B01J 19/18 (2006.01)

(86) PCT-Aktenzeichen: PCT/EP2005/050538 B01J 19/24(2006.01)

(96) Europaisches Aktenzeichen: 05 707 962.6 CO8F 10/00(2006.01)

(87) PCT-Veréffentlichungs-Nr.: WO 2005/079971
(86) PCT-Anmeldetag: 08.02.2005
(87) Veroffentlichungstag

der PCT-Anmeldung: 01.09.2005
(97) Erstverdffentlichung durch das EPA: 31.05.2006
(97) Veroffentlichungstag

der Patenterteilung beim EPA: 24.01.2007
(47) Veroffentlichungstag im Patentblatt: 08.11.2007

(30) Unionsprioritat: (84) Benannte Vertragsstaaten:
04100569 13.02.2004 EP AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, EE, ES, FI, FR, GB,
GR, HU, IE, IS, IT, LI, LT, LU, MC, NL, PL, PT, RO,
(73) Patentinhaber: SE, S|, SK, TR
Total Petrochemicals Research Feluy, Seneffe,
Feluy, BE (72) Erfinder:
FOUARGE, Louis, B-B - 1700 DILBEEK, BE
(74) Vertreter:
Michalski Hiittermann Patentanwalte GbR, 40221
Diisseldorf

(54) Bezeichnung: VERFAHREN UND VORRICHTUNG ZUR OPTIMIERUNG DER KATALYSATORSZUFUHR FUR EI-
NEN POLYMERISATIONSREAKTOR

Anmerkung: Innerhalb von neun Monaten nach der Bekanntmachung des Hinweises auf die Erteilung des europa-
ischen Patents kann jedermann beim Europaischen Patentamt gegen das erteilte europédische Patent Einspruch
einlegen. Der Einspruch ist schriftlich einzureichen und zu begriinden. Er gilt erst als eingelegt, wenn die Ein-
spruchsgebihr entrichtet worden ist (Art. 99 (1) Europaisches Patentliibereinkommen).

Die Ubersetzung ist gemaR Artikel Il § 3 Abs. 1 IntPatUG 1991 vom Patentinhaber eingereicht worden. Sie wurde
vom Deutschen Patent- und Markenamt inhaltlich nicht gepruft.




DE 60 2005 000 510 T2 2007.11.08

Beschreibung
Gebiet der Erfindung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft katalyti-
sche Reaktionen. In einem ersten Aspekt betrifft die
Erfindung ein Verfahren zur Optimierung der Kataly-
satorzufuhr zu einem Polymerisationsreaktor. In ei-
nem anderen Aspekt betrifft die Erfindung eine Vor-
richtung zur Herstellung und Zufuhr von Katalysator
zu einem Polymerisationsreaktor.

Hintergrund

[0002] Polyethylen (PE) wird Uber das Polymerisie-
ren von Ethylen (CH,=CH,)-Monomeren syntheti-
siert. Da PE billig, sicher, stabil gegenliber den meis-
ten Umgebungen und leicht zu verarbeiten ist, sind
Polyethylenpolymere in vielen Anwendungen ge-
brauchsgeeignet. Gemall den Synthese-verfahren
kann PE generell in mehrere Typen eingeteilt wer-
den, wie etwa LDPE (Polyethylen niedriger Dichte),
LLDPE (lineares Polyethylen niedriger Dichte) und
HDPE (Polyethylen hoher Dichte). Jeder Polyethy-
lentyp hat unterschiedliche Eigenschaften und Merk-
male.

[0003] Es ist bekannt, dass die Polymerisation von
Olefinen, z.B. Ethylen, die Polymerisation von Olefin-
monomer mit Hilfe eines Organometallkatalysators
von Ziegler-Natta und eines Cokatalysators einbe-
zieht. Als Ziegler-Natta-Systeme bekannte Katalysa-
torsysteme zur Polymerisierung und Copolymerisie-
rung von Olefinen bestehen einerseits, als Katalysa-
tor, aus Verbindungen von Ubergangsmetallen, die
zu den Gruppen IV bis VIl der Periodentafel der Ele-
mente gehdren, und andererseits, als Cokatalysato-
ren, aus Organometallverbindungen von Metallen
der Gruppen | bis Il dieser Tafel. Die am haufigsten
verwendeten Katalysatoren sind die halogenierten
Derivate von Titan und Vanadium, vorzugsweise mit
Magnesiumverbindungen assoziiert. Au3erdem sind
die am haufigsten verwendeten Cokatalysatoren Or-
ganoaluminium- oder Organozinkverbindungen.
Wenn der Katalysator sehr aktiv ist, insbesondere,
wenn er in Gegenwart einer groflen Menge Cokataly-
sator eingesetzt wird, kann eine Bildung von Polyme-
ragglomeraten, die betrachtlich sein kann, beobach-
tet werden. In einem typischen Ziegler-Natta-Kataly-
sesystem wird das Monomer, z.B. Ethylen oder Pro-
pylen, in den suspendierten Katalysator eingeblasen,
und das Ethylen oder Propylen polymerisiert rasch zu
einem linearen Polyethylen oder Polypropylen mit
hoher Molmasse. Ein Kennzeichen aller Ziegler-Nat-
ta-Katalysatoren ist, dass sie alle geradkettige Poly-
mere erbringen.

[0004] Die Verwendung von Ziegler-Natta-Katalysa-
toren in einem Polymerisationsverfahren ist seit der
urspringlichen Arbeit von Ziegler und Natta in den

50er Jahren des 20. Jahrhunderts Uber eine Anzahl
von Generationen verbessert worden. Das Bestre-
ben, sowohl die Aktivitat als auch die Stereoselektivi-
tat zu steigern, war die treibende Kraft fiir die kontinu-
ierliche Entwicklung des Katalysatorsystems. Zusatz-
lich zu dem Tragermaterial umfasst dieses als eigent-
lichen Katalysator eine Ubergangsmetallverbindung,
z.B. eine Titanverbindung, die nur durch Zusatz eines
aluminiumhaltigen Cokatalysators aktiviert wird.

[0005] Beim Einsatz von Ziegler-Natta-Katalysato-
ren war es gebrauchlich, den Katalysator als eine
Aufschlammung in einem Verdinner in eine Reakti-
onszone des Reaktors einzuspritzen und auch die
Olefine einzubringen, die polymerisiert wurden. Im
Stand der Technik sind mehrere Verfahren zum Zu-
fuhren von Katalysator zu einem Polymerisationsre-
aktor beschrieben worden.

[0006] US 3,846,394 beschreibt ein Verfahren zur
Einbringung  von  Ziegler-Natta-Katalysatorauf-
schldmmung in einen Reaktor. Das Verfahren um-
fasst die Herstellung von Ziegler-Natta-Katalysa-
toraufschlammung, die Beférderung der Aufschlam-
mung mittels einer Zufuhrleitung von einer Lagerzo-
ne zu einer Dosierzone, und die Einbringung der Auf-
schldmmung in einen Reaktor. Zur Vermeidung des
Ruckflusses von Monomer und anderer Inhalte des
Reaktors in die Ziegler-Natta-Katalysatorleitungen
sieht das Verfahren vor, die Katalysatorzufuhrleitung
mit einem gegenuber den Ziegler-Natta-Katalysator
inerten Verdiinner zu spiilen, wobei besagter Verdin-
ner stromabwarts von der Dosierzone in besagte Lei-
tung eingebracht wird.

[0007] WO 2004/026455 offenbart eine Katalysa-
toraufschlammungszufuhrbaugruppe flir einen Poly-
merisationsreaktor. Katalysatoraufschlammung wird
in einem Mischbehalter hergestellt und anschlief’end
einem oder mehreren Vorratsbehdltern zugefiihrt.
Die Vorratsbehalter umfassen Rihrwerke, sodass
die Katalysatoraufschlammung auf einem im We-
sentlichen homogenen Verhaltnis von Feststoffen zu
Flissigkeit gehalten wird. Von den Vorratsbehaltern
wird die Katalysatoraufschlammung entlang einem
Fluiddurchgang mit einem Durchflussmesser zu dem
Polymerisationsreaktor gepumpt. Der Fluss der Kata-
lysatoraufschldammung kann kontinuierlich und/oder
auf Basis eines gemessenen Parameters eingestellt
sein. Ein Hauptmangel des dargelegten Systems ist,
dass es nicht die Einbringung von Katalysator, der mit
einem geeigneten Cokatalysator vorreagiert worden
ist, in einen Polymerisationsreaktor einbezieht.

[0008] Es ist wohlbekannt, dass die Polymerisati-
onsreaktion recht empfindlich in Hinblick auf die ver-
wendete Katalysatormenge ist, und es ist auch be-
kannt, dass die dem Reaktor zugesetzte Katalysator-
menge auf der Durchflussrate des Katalysators zu
dem Reaktor basiert ist. Eines der Hauptprobleme
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beim Einspritzen von Ziegler-Natta-Katalysatorauf-
schlammung in einem Verdinner in einen Reaktor in
Verfahren des Standes der Technik ist jedoch, dass
es schwierig ist, die Menge eingespritzten Zieg-
ler-Natta-Katalysators zu steuern. Auch neigt der Ka-
talysator dazu, Katalysatoreinspritzmittel, wie etwa
Pumpen und dergleichen, und die Aufschlammung
beférdernde Leitungen zu verstopfen.

[0009] Beispielsweise beschreibt US 3,726,845 die
Zufuhr und Steuerung der Katalysatormenge und das
Freihalten der Katalysatorleitung und -pumpe durch
abwechselndes Zuflhren von Katalysatoraufschlam-
mung und Verdunner zur Reaktionszone, was eine
sorgfaltige Steuerung der Katalysatormenge und
Steuerung der Sauberkeit der Ausrustung, wie etwa
Leitungen und Pumpen, und Freiheit von Verstop-
fung gestattet.

[0010] GB 838,395 betrifft ein Verfahren und eine
Vorrichtung zur Herstellung einer Aufschlammung ei-
nes Feststoffkatalysators in Kohlenwasserstoffver-
dinner zur Verwendung in einer chemischen Reakti-
on. Das Verfahren umfasst das Herstellen konzent-
rierter Katalysatoraufschldammung in einem Kohlen-
wasserstoffverdinner und Vermischen besagter kon-
zentrierter Aufschlammung mit zusatzlichem Verdin-
ner und Einbringen besagter Mischung in eine Reak-
tionszone. Verfahrensgemal wird die spezifische in-
duzierende Kapazitat der Aufschldmmung vor der
Einbringung derselben in besagte Reaktionszone
kontinuierlich ermittelt, wobei die induzierende Kapa-
zitat der Aufschlammung von der Konzentration von
Katalysator in der Aufschlammung abhéangig ist. Das
Verfahren umfasst weiter das Regulieren des Ver-
haltnisses von konzentrierter Aufschlammung zu zu-
gesetztem VerdlUnner in Reaktion auf Veranderungen
besagter spezifischer induzierender Kapazitat von ei-
nem vorbestimmten Wert, um eine Aufschlammung
mit im Wesentlichen konstantem dielektrischem Wert
aufrechtzuerhalten.

[0011] AufRerdem ist ein anderes, Katalysatorzufuhr
betreffendes Problem, das es schwierig war, die
Ziegler-Natta-Katalysatordurchflussrate auf adaqua-
te Weise zu steuern. Die Ziegler-Natta-Katalysator-
durchflussrate wird generell flr einen bestimmten
Vorgang festgelegt und Katalysatorzufihrsysteme
ziehen keine Schwankungen in der Eintragsflussrate
in Betracht.

[0012] Es sind gewisse Systeme offenbart worden,
worin die Katalysatorflussrate gesteuert und einge-
stellt werden kann. Beispielsweise offenbart US
5,098,667 ein System, wobei ein kontinuierlicher
Fluss teilchenférmiger Feststoffe einem Polymerisati-
onsreaktor zugefiihrt wird, indem kontinuierlich eine
verdunnte Katalysatoraufschlammung in den Reak-
tor gepumpt wird. Die Durchflussrate der verdiinnten
Aufschldammung wird kontinuierlich manipuliert, um

eine gewtlinschte Flussrate von in der verdiinnten
Aufschlammung enthaltenen Feststoffpartikeln zu
dem Reaktor aufrechtzuerhalten. In einem anderen
Beispiel offenbart US 4,619,901 ein System, wobei
die Konzentration unreagierten Monomers in dem
aus einem Polymerisationsreaktor entfernten Reakti-
onsaustrag durch Manipulieren der Katalysatorein-
tragsrate zu dem Polymerisationsreaktor aufrechter-
halten wird. Ein Nachteil dieser oben erwahnten Sys-
teme ist, dass diese Systeme recht kompliziert sind
und sich auf eine adaquate Messung von Katalysa-
toraufschldammungsmerkmalen und Polymerisations-
bedingungen stitzen.

[0013] Ein anderes, das Gebiet der Katalysatorzu-
fuhr zu einem Reaktor betreffendes Problem besteht
aus dem Zufiihren eines Cokatalysators wahrend ei-
ner Polymerisationsreaktion. Es ist bekannt, dass die
Aktivitdt gewisser Ziegler-Natta-Katalysatorsysteme
durch Erhdhen der Menge von als Cokatalysator ver-
wendeter Organometallverbindung verbessert wer-
den kann. In diesem Fall ist es generell notwendig,
relativ gro’e Mengen von Organometallverbindun-
gen als Cokatalysatoren in dem Polymerisationsme-
dium zu verwenden. Dies verschafft jedoch Nachtei-
le, einschliellich Sicherheitsproblemen, die mit der
Tatsache zusammenhangen, dass diese Organome-
tallverbindungen sich beim Kontakt mit Luft spontan
entzliinden.

[0014] Es ist bereits eine Anzahl von Techniken zur
Einbringung des Cokatalysators vorgeschlagen wor-
den. Eine Technik besteht beispielsweise aus dem
Einbringen des Cokatalysators direkt in den Polyme-
risationsreaktor. Solche Verfahren gestatten jedoch
nicht das Inkontaktbringen von Cokatalysator mit
dem Ziegler-Natta-Katalysator vor dem Eintritt in den
Reaktor, obwohl solcher Vorkontakt besonders wiin-
schenswert ist, um effiziente Gemische von Zieg-
ler-Natta-Katalysator und Cokatalysator zu verschaf-
fen.

[0015] Eine andere Technik besteht aus dem Inkon-
taktbringen des Katalysators und Cokatalysators vor
ihrem Einbringen in das Polymerisationsmedium.
Beispielsweise offenbart US 3,726,845 ein System
und Verfahren, wobei ein Ziegler-Natta-Katalysator
mit einem Aluminiumalkyl-Cokatalysator in Kontakt
gebracht wird, bevor er nach Mischen mit einem Ver-
dinner in einen Polymerisationsreaktor abgegeben
wird. In diesem letzteren Fall ist es jedoch schwierig,
die Vorkontaktzeit des Katalysators mit dem Cokata-
lysator zu steuern. Auflerdem kann unzureichender
Vorkontakt eines Katalysators mit seinem Cokataly-
sator die Bildung unerwilinschter Wachse anregen.

[0016] Es ist daher ein genereller Gegenstand die-
ser Erfindung, ein verbessertes Verfahren zur Opti-
mierung von Katalysatoreinbringung in einen Poly-
merisationsreaktor zu verschaffen. Es ist ein Gegen-
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stand der vorliegenden Erfindung, die Zufuhr eines
Ziegler-Natta-Katalysators zu einem Polymerisati-
onsreaktor, worin Polyethylen hergestellt wird, zu op-
timieren. Spezieller bezweckt die vorliegende Erfin-
dung auch die Verschaffung eines Verfahrens, das
eine effiziente Steuerung der Zuflussrate eines Kata-
lysators, und insbesondere eines Ziegler-Natta-Kata-
lysators, zu einem Polymerisationsreaktor, worin Po-
lyethylen hergestellt wird, ermdglicht.

[0017] Es ist ein anderer Gegenstand der vorliegen-
den Erfindung, ein Verfahren zur Zufuhr von Kataly-
sator, und insbesondere eines Ziegler-Natta-Kataly-
sators, in Vorkontakt mit einem Cokatalysator, zu ei-
nem Polymerisationsreaktor, worin Polyethylen her-
gestellt wird, zu verschaffen. Die Erfindung bezweckt
auch die Verschaffung eines Verfahrens zur Herstel-
lung und Zufuhr eines optimierten Gemischs von
Ziegler-Natta-Katalysator und Cokatalysator zu ei-
nem Polymerisationsreaktor.

[0018] Weiterhin bezweckt die vorliegende Erfin-
dung die Verschaffung einer Vorrichtung zur Herstel-
lung von Katalysatoraufschlammung, insbesondere
eines Ziegler-Natta-Katalysators, und zur Zufuhr be-
sagter Katalysatoraufschlammung zu einem Polyme-
risationsreaktor auf kontrollierte und effiziente Weise.
Aulerdem ist ein anderer Zweck der Erfindung die
Verschaffung einer Vorrichtung zur Herstellung eines
geeigneten Gemischs von Katalysator und Cokataly-
sator und zur Zufuhr besagten Gemischs zu einem
Polymerisationsreaktor auf kontrollierte und effiziente
Weise.

Zusammenfassung

[0019] Die vorliegende Erfindung betrifft in einem
ersten Aspekt ein Verfahren zur Optimierung von Ka-
talysatorzufuhr zu einem Polymerisationsreaktor,
umfassend die Schritte des
a) Herstellens von Katalysatoraufschlammung in
einem Behalter, wobei besagte Aufschlammung
festen Ziegler-Natta-Katalysator in einem Kohlen-
wasserstoffverdinner umfasst, welche eine ge-
eignete Konzentration zur Anwendung in einer
Polymerisationsreaktion hat,
b) Verbringens besagter Katalysatoraufschlam-
mung von besagtem Behalter zu einem Pufferbe-
halter, wobei besagte Aufschlammung gelagert
wird,
c) Zufihrens besagter Katalysatoraufschlam-
mung von besagtem Pufferbehélter zu besagtem
Reaktor durch Leitungen auf einer geeigneten
Durchflussrate, und
d) Inkontaktbringens einer geeigneten Menge Co-
katalysator mit der Katalysatoraufschlammung in
besagten Leitungen vor dem Zuflihren besagter
Katalysatoraufschlammung zu besagtem Reak-
tor.

[0020] Die vorliegende Erfindung ist insbesondere
dadurch gekennzeichnet, dass ein geeignetes Kata-
lysator-Cokatalysatorgemisch dem Polymerisations-
reaktor zugefihrt wird. Insbesondere umfasst das
Verfahren das Inkontaktbringen einer geeigneten
Menge Cokatalysator mit der Katalysatoraufschlam-
mung flr eine geeignete Zeitspanne, vor dem Zufih-
ren besagter Katalysatoraufschlammung zu besag-
tem Reaktor. Das vorliegende Verfahren verschafft
einen besseren Kontakt und Bildung eines Cokataly-
sator-Katalysator-Gemischs als in dem Fall, wenn
Cokatalysator einem Reaktor direkt zugefuhrt wird.
Die Zufuhr eines geeigneten Cokatalysator-Katalysa-
tor-Gemischs zu dem Reaktor verschafft ein gesteu-
erteres und gleichférmigeres Niveau der Polymerisa-
tionsreaktivitat in dem Reaktor. Auch beeinflusst der
Vorkontakt zwischen Katalysator und Cokatalysator
die Granulometrie des letztendlichen Polymerisati-
onsprodukts und verbessert die Schiittdichte und die
Absetzeffizienz des in dem Polymerisationsreaktor
hergestellten Polymerisationsprodukts. Solches Ver-
fahren ermoglicht auch eine prazisere Steuerung des
Katalysator-Cokatalysator-Einspritzverhaltnisses.
Uberraschenderweise bewirkt der Zusatz eines Co-
katalysators zu der Katalysatoraufschlammung vor
dem Einspritzen in den Polymerisationsreaktor kein
Verstopfen der Einspritzmittel und Leitungen, welche
die Aufschlammung beférdern.

[0021] Das vorliegende Verfahren ist insbesondere
dadurch gekennzeichnet, dass die Kontaktzeit be-
sagten Cokatalysators mit besagter Katalysatorauf-
schldammung adaquat gesteuert und eingestellt wer-
den kann. Der Cokatalysator kann der Katalysa-
toraufschlammung entweder in dem Pufferbehalter
zugeflihrt werden, was geeignet ist, wenn eine relativ
lange Vorkontaktzeit zwischen dem Katalysator und
dem Cokatalysator erforderlich ist. Alternativ umfasst
das Verfahren das Inkontaktbringen eines Cokataly-
sators, bevorzugt eines Cokatalysators, wie oben de-
finiert, mit besagter Katalysatoraufschlammung, die
sich in den besagten Leitungen befindet, welche den
Pufferbehalter mit dem Polymerisationsreaktor ver-
binden.

[0022] In einer bevorzugten Ausfiihrung wird die
Kontaktzeit besagten Cokatalysators mit besagter
Katalysatoraufschlammung in den Leitungen, die den
Pufferbehalter mit dem Polymerisationsreaktor ver-
binden, erhéht, indem 6rtlich das Volumen besagter
Leitungen erhoht wird. In Ubereinstimmung mit dem
vorliegenden Verfahren kann die Vorkontaktzeit zwi-
schen Katalysator und Cokatalysator vor dem Ein-
spritzen in die Polymerisationsreaktion gut gesteuert
werden und kann die Bildung unerwinschter Wach-
se, die ein Verstopfen der Katalysatoraufschlam-
mungszufuhrleitungen und Unterbrechen des Kataly-
satorzufuhrvorgangs verursachen koénnten, effektiv
vermieden werden.
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[0023] Die vorliegende Erfindung verschafft insbe-
sondere auch ein Verfahren, das die Zufuhr von Ka-
talysatoraufschlammung zu einem Reaktor auf einer
perfekt steuerbaren Durchflussrate der Katalysator-
zufuhr ermoglicht. Daher verschafft die vorliegende
Erfindung insbesondere ein Verfahren, welches die
Steuerung des Niveaus besagter Katalysatorauf-
schlammung in besagtem Pufferbehalter umfasst. In
einer noch bevorzugteren Ausflihrung verschafft die
Erfindung ein Verfahren, welches das Aufrechterhal-
ten des Niveaus an Katalysatoraufschlammung in
besagtem Pufferbehalter im wesentlichen konstant
zwischen geeigneten Bereichen uber einem gewis-
sen geeigneten Niveau, und bevorzugt zwischen 80
und 90 % des Behaltervolumens, umfasst. In der Pra-
xis wird das Niveau an Katalysatoraufschlammung in
dem Pufferbehalter im Wesentlichen konstant gehal-
ten durch Verbinden eines Behalters, worin die Auf-
schldammung hergestellt wird und der eine fluktuie-
rende Menge an Aufschlammung enthalt, mit dem
Pufferbehalter. Diese Verbindung ermoglicht das
Ubertragen von Aufschldmmung von dem Behélter
zu dem Pufferbehalter, wenn das Niveau der Auf-
schlammung in dem Pufferbehalter besagtes geeig-
netes Niveau unterschreitet. Durch Steuern des Ni-
veaus von Katalysatoraufschlammung, sodass sie
eine geeignete Konzentration in dem Pufferbehalter
bei einem im Wesentlichen konstanten Pegel auf-
weist, wird die Zufuhr von Katalysatoraufschlam-
mung zu einem Polymerisationsreaktor gewahrleistet
und kann sie auf kontrollierte Weise durchgefihrt
werden.

[0024] Zusatzlich verschafft die vorliegende Erfin-
dung, gemal einer anderen bevorzugten Ausfih-
rungsform, ein Verfahren, das das Steuern der geeig-
neten Durchflussrate besagter Katalysatorauf-
schlammung zu besagtem Reaktor durch Ermitteln
der Konzentration eines Reaktanten in besagtem Re-
aktor umfasst. Vorteilhafterweise ermoglicht die vor-
liegende Erfindung die Feinabstimmung der Kataly-
satorzufuhr zu einem Reaktor in Funktion der Poly-
merisationsreaktion in dem Reaktor. Die Polymerisa-
tionsproduktionsrate in dem Reaktor kann durch
Steuerung der Rate des Katalysatoreintrags in den
Reaktor gesteuert werden. GemafR diesem Aspekt
wird der Reaktor mit einer adaquaten und optimalen
Konzentration von Katalysatoraufschlammung auf ei-
ner geeigneten Eintragsrate gespeist, und folglich
werden die Produktivitat in dem Polymerisationsreak-
tor und die Konsistenz des Polymerisationsprodukts
erheblich verbessert. Von der Polymerisationsreakti-
on herriihrende Schwankungen in Eigenschaften und
Qualitat des Polymerisationsprodukts werden im We-
sentlichen vermieden. Praktisch gesehen wird die
Feinabstimmung der Katalysatorzufuhr zu einem Re-
aktor in Funktion der Polymerisationsreaktion ermog-
licht, indem die Leitung, welche den Pufferbehalter
mit dem Reaktor verbindet, mit Pumpmitteln verse-
hen wird, die in Funktion einer Reaktantenkonzentra-

tion in dem Reaktor steuerbar und einstellbar sind.

[0025] In einem anderen Aspekt betrifft die vorlie-
gende Erfindung eine Vorrichtung zur Herstellung
und Zufuhr von Katalysator zu einem Polymerisati-
onsreaktor, umfassend:

einen Behalter zur Herstellung einer Katalysatorauf-
schlammung, wobei besagte Aufschlammung festen
Katalysator in einem Kohlenwasserstoffverdiinner
mit einer geeigneten Konzentration zur Verwendung
in einer Polymerisationsreaktion umfasst,

einen Pufferbehalter zur Lagerung besagter Kataly-
satoraufschlammung auf einer geeigneten Konzent-
ration zur Verwendung in einer Polymerisationsreak-
tion, wobei besagter Pufferbehalter mittels einer oder
mehrerer Leitungen mit besagtem Behalter in Verbin-
dung steht, und wobei er mit einer oder mehreren Lei-
tungen versehen ist, die zum Beférdern besagter Ka-
talysatoraufschlammung von besagtem Pufferbehal-
ter zu besagtem Reaktor geeignet sind,

ein Pumpmittel, das an jeder der besagten Leitungen
vorgesehen ist, zur Steuerung der Beférderung und
Zufuhr besagter Katalysatoraufschlammung von be-
sagtem Pufferbehélter zu besagtem Reaktor, und
weiter ein Cokatalysatorverteilsystem umfassend,
um eine geeignete Menge Cokatalysator mit der Ka-
talysatoraufschlammung in Kontakt zu bringen, bevor
besagte Katalysatoraufschlammung zu besagtem
Reaktor zugeflihrt wird, wobei besagtes System we-
nigstens einen Cokatalysatorvorratsbehalter und
eine damit verbundene Leitung zum Beférdern be-
sagten Cokatalysators von besagtem Cokatalysator-
vorratsbehalter zu besagtem Pufferbehalter und/oder
zu besagter einer oder mehreren Leitung(en), die den
Pufferbehalter mit dem Reaktor verbinden, umfasst.

[0026] Die vorliegende Erfindung verschafft eine
Vorrichtung, die die Herstellung von Katalysatorauf-
schldammung mit einer geeigneten Konzentration zur
Anwendung in einer Polymerisationsreaktion gestat-
tet. Besagter Katalysator wird in dem Behalter herge-
stellt, wo der Zusatz eines Kohlenwasserstoffverdiin-
ners so gesteuert wird, dass die Herstellung einer
Aufschlammung mit geeigneter Konzentration, be-
vorzugt zwischen 0,1 und 10 Gewichtsprozent betra-
gend, gestattet wird.

[0027] Zusatzlich gestattet die Vorrichtung das ei-
nem Polymerisationsreaktor Zuflihren von Katalysa-
toraufschldammung in einer gesteuerten Weise. Da-
her ist die Vorrichtung insbesondere mit einem Puf-
ferbehalter versehen, wobei die Katalysatorauf-
schlammungsmenge auf einem im Wesentlichen
konstanten Niveau , bevorzugt zwischen 80 % und
90 % des Behaltervolumens, gehalten wird, sodass
Schwankungen beim Beférdern von Aufschlammung
von dem Pufferbehalter zu einem Reaktor vermieden
werden. Die Aufschlammungsmenge in dem Puffer-
behalter wird auf besagtem im Wesentlichen kon-
stanten Pegel gehalten, indem der Pufferbehalter

5/17



DE 60 2005 000 510 T2 2007.11.08

konstant mit in dem Behalter hergestellter Auf-
schlammung aufgefiillt wird, sobald die Aufschlam-
mungsmenge in dem Pufferbehalter besagten geeig-
neten Pegel unterschreitet.

[0028] Auferdem verschafft die vorliegende Erfin-
dung eine Vorrichtung, die das Einstellen des Kataly-
satorflusses zu besagtem Reaktor in Funktion der
Konzentration von Reaktanten und somit als eine
Funktion der Polymerisationsreaktion in besagtem
Reaktor gestattet. Daher ist die vorliegende Vorrich-
tung mit einem Pumpmittel an jeder Leitung zum Be-
fordern und Zufihren der Katalysatoraufschlamm-
mung von dem Pufferbehalter zu dem Reaktor verse-
hen. Mittels eines Rickkopplungsmechanismus sind
die Pumpmittel in der Lage, eingestellt zu werden und
die Katalysatorflussrate zu dem Reaktor in Funktion
der Konzentration eines Reaktanten in besagtem Re-
aktor feinabzustimmen.

[0029] Die vorliegende Erfindung verschafft ein Ver-
fahren zur Optimierung der Polymerisationsreaktion
in einem Reaktor durch Optimieren des Vorgangs der
Katalysatorzufuhr zu besagtem Reaktor und durch
Verschaffen einer Vorrichtung, um dies zu tun, die
von einfacher Gestaltung, robuster Konstruktion und
wirtschaftlich zu fertigen ist. Der Ausdruck "Optimie-
ren der Polymerisationsreaktion" bezieht sich auf die
Verbesserung der Effizienz der Polymerisationsreak-
tion und/oder Verbesserung der Qualitat des erhalte-
nen Polymerisationsprodukts.

[0030] Das Verfahren und die Vorrichtung gemaf
der Erfindung sind besonders niitzlich bei dem Poly-
merisationsverfahren von Ethylen, und vorzugsweise
in einem Verfahren zur Herstellung bimodalen Polye-
thylens.

[0031] Die verschiedenen Eigenschaften, die die
Erfindung kennzeichnen, sind insbesondere in den
dieser Offenbarung beigefligten und einen Teil davon
bildenden Ansprichen aufgefiihrt. Zu einem besse-
ren Verstandnis der Erfindung, ihrer Betriebsvorteile
und der durch ihre Anwendungen erhaltenen spezifi-
schen Gegenstande wird auf die begleitenden Zeich-
nungen und das beschreibende Material verwiesen,
worin bevorzugte Ausfiihrungsformen der Erfindung
veranschaulicht sind.

Detaillierte Beschreibung der Figuren

[0032] Fig. 1 ist eine schematische Darstellung ei-
ner bevorzugten Ausfiihrungsform einer erfindungs-
gemalen Vorrichtung zur Herstellung und Zufuhr von
Katalysator zu einem Polymerisationsreaktor.

[0033] Fig. 2 ist eine detaillierte Darstellung eines
Systems zum Inkontaktbringen eines Cokatalysators
mit Katalysatoraufschlammung in einer Vorrichtung
gemal der vorliegenden Erfindung.

Detaillierte Beschreibung der Erfindung

[0034] Diese Erfindung ist speziell auf ein Verfahren
des Zuflhrens eines Katalysators zu einem Polyme-
risationsreaktor anwendbar. Die Erfindung wird ins-
besondere unter Bezugnahme auf die Zufuhr von Ka-
talysator zu einem Polymerisationsreaktor, worin
Ethylen polymerisiert wird, beschrieben. Das Poly-
merisationsverfahren von Ethylen kann beispielswei-
se in Schlaufenreaktoren durchgefiihrt werden. Ge-
eignete "Ethylenpolymerisation" umfasst, ist jedoch
nicht begrenzt auf, Homopolymerisation von Ethylen,
Copolymerisation von Ethlyen und einem hoéheren
1-Olefin-Comonomer, wie etwa Buten, 1-Penten,
1-Hexen, 1-Okten oder 1-Decen. Ethylenpolymerisa-
tion umfasst das Zufiihren der Reaktanten, ein-
schlief3lich des Monomers Ethylen, eines leichten
Kohlenwasserstoffverdiinners, eines Katalysators
und gegebenenfalls eines Comonomers und Wasser-
stoff, zu einem Reaktor. In einer Ausfiihrungsform der
vorliegenden Erfindung ist besagtes Comonomer He-
xen und ist besagter Verdiinner Isobutan.

[0035] In einer besonders bevorzugten Ausfiihrung
betrifft die Erfindung ein Verfahren zum Zufthren ei-
nes Katalysators zu einem Polymerisationsreaktor,
worin bimodales Polyethylen hergestellt wird. "Bimo-
dales PE" bezieht sich auf PE, das unter Verwendung
zweier Reaktoren gefertigt wird, die in Serie miteinan-
der verbunden sind. Das vorliegende Verfahren zur
Verbesserung und Optimierung von Katalysatorzu-
fuhr zu einem Polymerisationsreaktor sollte jedoch
als auf Reaktoren anwendbar verstanden werden,
worin auch andere Arten von Polymerisationsreakto-
ren stattfinden.

[0036] Gemal der vorliegenden Erfindung ist der
Begriff "Katalysator" hierin als eine Substanz defi-
niert, die eine Veranderung in der Rate einer Polyme-
risationsreaktion hervorruft, ohne selbst in der Reak-
tion verbraucht zu werden. Gemal einer bevorzug-
ten Ausflhrung ist besagter Katalysator ein Zieg-
ler-Natta-Katalysator. In der vorliegenden Erfindung
kann irgendeine der herkdmmlichen getragerten
Ziegler-Natta-Ubergangsmetallverbindungskatalysa-
torkomponenten verwendet werden.

[0037] Der Ziegler-Natta-Katalysator hat vorzugs-
weise die allgemeine Formel MX,, wobei M eine
Ubergangsmetallverbindung ist, gewéahlt aus Gruppe
IV bis VII, wobei X ein Halogen ist, und wobei n die
Valenz des Metalls ist. Bevorzugt ist M ein Metall der
Gruppe IV, Gruppe V oder Gruppe VI, bevorzugter Ti-
tan, Chrom oder Vanadium und héchstbevorzugt Ti-
tan. Bevorzugt ist R Chlor oder Brom, und héchstbe-
vorzugt Chlor. lllustrative Beispiele der Ubergangs-
metallverbindungen umfassen, sind jedoch nicht be-
schrankt auf, TiCl,, TiCl,. In einer besonders bevor-
zugten Ausfiuhrungsform der Erfindung ist besagter
Katalysator ein Titantetrachlorid(TiCl,)-Katalysator.
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[0038] Ziegler-Natta-Katalysatoren werden generell
auf einem Trager angebracht, d.h. auf einem festen
kristallinen Trager abgelagert. Der Trager sollte ein
inerter Feststoff sein, der mit jeder der Komponenten
des herkdmmlichen Ziegler-Natta-Katalysators che-
misch unreaktiv ist. Der Trager ist vorzugsweise eine
Magnesiumverbindung. Beispiele der Magnesium-
verbindungen, die zu verwenden sind, um eine Tra-
gerquelle fir die Katalysatorkomponente zu ver-
schaffen, sind Magnesiumhalide, Dialkoxymagnesi-
umarten, Alkoxymagnesiumhalide, Magnesiumoxy-
halide, Dialkylmagnesiumarten, Magnesiumoxid, Ma-
gnesiumhydroxid und Carboxylate von Magnesium.

[0039] Der Begriff "Cokatalysator", wie hierin ver-
wendet, ist als ein Katalysator definiert, der in Zusam-
menwirken mit einem anderen Katalysator verwendet
werden kann, um die Aktivitat und die Verfligbarkeit
des anderen Katalysators in einer Polymerisationsre-
aktion zu verbessern. In einer bevorzugten Ausfuh-
rungsform ist besagter Cokatalysator ein Katalysator,
der zur Anwendung im Zusammenwirken mit einem
Ziegler-Natta-Katalysator geeignet ist. Der Cokataly-
sator wird verwendet, um die Polymerisationsaktivitat
des Ziegler-Natta-Katalysators zu fordern. Im weites-
ten Sinn kénnen Organometallverbindungen der Pe-
riodengruppen | bis Ill als Cokatalysator gemaf der
vorliegenden Erfindung verwendet werden. In einer
besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist besag-
ter Cokatalysator ein Katalysator, der zur Verwen-
dung in Zusammenwirken mit einem Ziegler-Nat-
ta-Katalysator geeignet ist, und ist eine Organoalumi-
niumverbindung, welche gegebenenfalls halogeniert
ist, mit der allgemeinen Formel AIR, oder AIR,Y, wo-
bei R ein Alkyl mit 1-16 Kohlenstoffatomen ist und R
das gleiche oder verschieden sein kann und wobei Y
Wasserstoff oder ein Halogen ist. Beispiele flir Coka-
talysatoren umfassen, sind jedoch nicht begrenzt auf,
Trimethylaluminium, Triethylaluminium, Diisobutyla-
luminiumhydrid, Triisobutylaluminium, Trihexylalumi-
nium, Diethylaluminiumchlorid oder Diethylalumini-
umethoxid. Ein besonders bevorzugter Cokatalysator
zur Anwendung in der vorliegenden Erfindung ist Tri-
isobutylaluminium (TIBAL).

[0040] Die Erfindung wird hier nachstehend unter
Bezugnahme auf ein Verfahren und eine Vorrichtung
zur Zufuhr eines Ziegler-Natta-Katalysators, insbe-
sonders eines Titantetrachlorid(TiCl,)-Katalysators,
zu einem Polymerisationsreaktor, worin Ethylen poly-
merisiert wird, beschrieben. Als Cokatalysator flr
den Ziegler-Natta-Katalysator wird auf einen Triiso-
butylaluminium-Cokatalysator verwiesen. Es sollte
jedoch deutlich sein, dass die vorliegende Vorrich-
tung auch auf andere Typen von Katalysatoren und
Cokatalysatoren anwendbar ist.

[0041] Wie hierin verwendet, bezieht der Begriff
"Katalysatoraufschlammung" sich auf eine Zusam-
mensetzung, die Katalysatorfeststoffpartikel umfasst,

welche in einem Verdlnner in Suspension sind. Ge-
mal einer bevorzugten Ausflihrungsform dieser Er-
findung sind die Katalysatorfeststoffpartikel Zieg-
ler-Natta-Katalysatorfeststoffpartikel und ist der Ver-
dinner Isobutan.

[0042] Die hier nachstehend beschriebene Vorrich-
tung entspricht der erforderlichen Ausristung zur
Herstellung und Einspritzung eines einzigen Kataly-
sators. Wenn zwei oder mehr (verschiedene) Kataly-
satoren einem Reaktor zugefihrt werden mussen,
kénnen zwei oder mehr Vorrichtungen gemaf der
vorliegenden Erfindung angewendet werden oder
kann ein Katalysatorgemisch unter Verwendung ei-
ner Vorrichtung gemaf der vorliegenden Erfindung
hergestellt und zugefiihrt werden. Es ist auch deut-
lich, dass, falls zwei oder mehr Reaktoren verwendet
werden, ein oder mehr erfindungsgemafie Vorrich-
tungen in den zwei oder mehr Reaktoren verwendet
werden kénnen, je nach Wunsch.

[0043] Bezugnehmend auf Fig. 1 ist eine bevorzug-
te Ausflhrungsform einer Vorrichtung gemafl der
vorliegenden Erfindung veranschaulicht. Generell
umfasst die erfindungsgemafRe Vorrichtung einen
Behalter 3 zur Herstellung von Katalysatorauf-
schldammung und einen Pufferbehélter 4 zum Lagern
besagter Katalysatoraufschlammug auf einer geeig-
neten Konzentration zur Verwendung in einer Poly-
merisationsreaktion. Die Katalysatoraufschlammung
wird kontinuierlich von dem Pufferbehalter 4 durch
eine oder mehrere Leitungen 8 zu einem Reaktor 1
gepumpt. Die Konstruktionsdetails von Ventilen,
Pumpen usw. sind in den Zeichnungen deutlichkeits-
halber weggelassen worden, da es innerhalb der
Kenntnis der Technik liegt, diese zu liefern.

[0044] Der Ziegler-Natta-Katalysator TiCl, ist fest
und wird generell in einer trockenen Form in kommer-
ziell erhaltlichen Fassern 10 vorgesehen. Im allge-
meinen sind solche Fasser, die trockenes Katalysa-
torpulver enthalten, nicht in der Lage, hohe Driicke zu
handhaben. Beispielsweise kann der Druck in einem
solchen Fass etwa zwischen 1,1 und 1,5 und bevor-
zugt 1,3 bar umfassen. Unter Verwendung geeigne-
ter Systeme wird der Katalysator daher vorzugsweise
aus solchen Fassern in einen Containerbehalter 2
Ubertragen, der zur Handhabung hdherer Driicke ge-
eignet ist, wenn dies durch den Verdunner erforder-
lich wird. Abhangig von dem verwendeten Verdunner
kann es erforderlich sein, den Katalysator in dem
Containerbehalter 2 unter hdhere Druckbedingungen
zu bringen. Das ist beispielsweise der Fall, wenn Iso-
butan verwendet wird, da dieser Verdinner nur bei
héheren Druckniveaus flussig ist. Falls beispielswei-
se Hexan als Verdunner verwendet wird, ist der Con-
tainerbehalter 2 nicht erforderlich, da dieser Verdun-
ner bei niedrigen Driicken flissig ist.

[0045] Der Containerbehalter 2 ist generell viel gro-
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Rer als die Fasser 20 und ist zur Handhabung héhe-
rer Druckniveaus geeignet als die Fasser, bevorzugt
zwischen 1,1 und 16 bar. Reinigung wird in solchem
Containerbehalter 2 vorzugsweise mittels Stickstoff
und Entliften zur Gasfackel durchgefihrt.

[0046] Gemal einer bevorzugten Ausfiihrung wird
der Ziegler-Natta-Katalysator aus Fassern 20 zu ei-
nem Containerbehalter 2 vorgesehen. In einer alter-
nativen Ausflihrung kann der Ziegler-Natta-Katalysa-
tor jedoch auch in einem kommerziellen Behalter vor-
gesehen sein, der zur Handhabung hdherer Driicke,
die zwischen 1,1 und 16 bar und bevorzugt bei 6 bar
liegen, geeignet ist. In solchem Fall ist die Verwen-
dung eines Containerbehalters 2 nicht erforderlich
und kann der Katalysator direkt von dem kommerzi-
ellen Container zu einem Herstellungsbehalter 3 zu-
geflihrt werden.

[0047] Katalysatoraufschlammung mit einer geeig-
neten Konzentration wird erfindungsgemal in einem
Behalter 3 hergestellt. Die Katalysatoraufschlam-
mung umfasst festen Katalysator in einem Kohlen-
wasserstoffverdinner. Bei Verwendung von TiCl, als
Katalysator kdnnen Kohlenwasserstoffe, wie etwa
Hexan oder Isobutan, zur Verdiinnung des Katalysa-
tors und Erhaltung einer Katalysatoraufschlammung
verwendet werden. Ein Hauptnachteil der Verwen-
dung von Hexan als Verdunner zur Herstellung des
Katalysators ist jedoch, dass ein Teil des Hexans ge-
nerell in das letztendliche Polymerprodukt gelangt,
was unerwunscht ist. Isobutan andererseits ist leich-
ter zu handhaben, zu reinigen und in dem Polymeri-
sationsprozess wiederzuverwenden als Hexan. Bei-
spielsweise kann, da in dem Polymerisationsverfah-
ren von Ethylen Isobutan als Verdunner in der Reak-
tion angewendet wird, als Verdinner fur den Kataly-
sator verwendetes Isobutan auf einfache Weise in
dem Polymerisationsverfahren wiederverwendet
werden. Daher wird in einer bevorzugten Ausfih-
rungsform Isobutan als Verdinner fir den TiCl,-Kata-
lysator verwendet. In einer besonders bevorzugten
Ausfuhrung wird reines Isobutan zur Herstellung des
Katalysators verwendet. Isobutan liegt generell in
Gasform bei Zimmertemperatur und atmosphari-
schem Druck vor. Um flissiges Isobutan zur Herstel-
lung der Katalysatoraufschlammung zu erhalten,
mussen erhdhte Drucke erhalten werden. Daher wer-
den die festen Katalysatorpartikel in einen Container-
behalter 2 eingebracht, und spater weiter zu einem
Behalter 3, worin ein erhéhter Druck, der vorzugswei-
se zwischen 7 und 16 bar und bevorzugt bei 8 bar
liegt, angelegt werden kann.

[0048] Die Beférderung des Ziegler-Natta-Katalysa-
tors aus dem Containerbehalter 2 in den Behalter 3
wird vorzugsweise mittels Schwerkraft durchgefuhrt.
Vor dem Beférdern des Ziegler-Natta-Katalysators
von dem Containerbehalter 2 in den Behalter 3 wird
Isobutan in den Behélter 3 gelassen. Der Behalter 3

ist mit einem Einlasssystem 15 zur Zufuhr dieses Ver-
dinners versehen. Der Verdunner wird in den Behal-
ter 3 eingefiillt und der Containerbehalter 2 wird ge-
leert. Zur Vermeidung verbleibenden Katalysators im
Containerbehalter 2 wird der Behalter mit Isobutan
gespult, sodass verbleibender Katalysator in den
Herstellungsbehalter 3 beférdert wird. Der Herstel-
lungsbehalter 3 wird mittels in besagtem Behalter an-
gebrachter Riihr- oder Mischmittel 12 geriihrt, um die
Homogenitat der Katalysatoraufschlammung auf-
rechtzuerhalten.

[0049] Vorzugsweise wird Katalysatoraufschlam-
mung, die festen Katalysator in einem Kohlenwasser-
stoffverdiinner enthalt, hergestellt, mit einer Konzen-
tration, die zwischen 0,1 und 10 Gewichtsprozent
liegt, und bevorzugter mit einer Konzentration, die
zwischen 0,5 und 5 Gewichtsprozent liegt, und noch
bevorzugter zwischen 3 und 4 Gewichtsprozent. Das
Herstellen verdlUnnter Katalysatoraufschlammung
mit diesen Konzentrationen ermdglicht auf vorteilhaf-
te Weise die weitere Verwendung von Membranpum-
pen 5 zum Einspritzen der Katalysatoraufschlam-
mung in den Reaktor 1, wie nachstehend detaillierter
beschrieben. Falls andere Konzentrationen von Ka-
talysatoraufschldmmung angewendet wiurden, ist
deutlich, dass andere Typen von Pumpmitteln ver-
wendet werden kdnnen.

[0050] Nachdem homogene Ziegler-Natta-Kataly-
satoraufschlammung in dem Behalter 3 hergestellt
worden ist, wird die Katalysatoraufschlammung von
dem Behalter 3 zu dem Pufferbehalter 4 beférdert,
mittels einer oder mehrerer Leitungen 7, die den Be-
halter 3 mit einem Pufferbehalter 4 verbinden. Ein
Regelventil 16 ist in die Beférderung von dem Behal-
ter 3 zu dem Pufferbehalter 4 einbezogen. Die Befor-
derung kann manuell oder automatisch stattfinden.
Vorzugsweise wird die Beférderung von Katalysa-
toraufschlammung von dem Behalter 3 zu dem Puf-
ferbehalter 4 mittels Rohren 7, die durch Pumpmittel
gesteuert werden, durchgefuhrt. Besagte Pumpmittel
umfassen vorzugsweise Tauchpumpen. Die Kataly-
satoraufschlammungsmenge in dem Pufferbehalter 4
wird auf einem im Wesentlichen konstanten Niveau
gehalten, indem in dem Behalter 3 hergestellte Kata-
lysatoraufschlammung zu dem Pufferbehalter 4 ge-
pumpt wird, sobald die Katalysatoraufschlammungs-
menge in dem Pufferbehalter 4 ein gewisses Niveau
unterschreitet.

[0051] GemalR einer bevorzugten Ausfihrung
schwankt die in dem Behalter 3 hergestellte Kataly-
satoraufschlammungsmenge. In einer bevorzugten
Ausfihrungsform wird der Behalter 3 mit Ziegler-Nat-
ta-Katalysator aus dem Containerbehalter 2 ge-
speist, in dem Augenblick, wenn der Pegel in dem
Behalter 3 unter 20 % und noch bevorzugter unter 35
liegt. Niedrigere Werte kdnnen zu unerwunschten
Schwankungen in der Konzentration der Katalysa-
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toraufschlammung in dem Behalter 3 fliihren und kon-
nen veranlassen, dass die Beférderung von Kataly-
satoraufschlammung zu dem Pufferbehalter 4, worin
ein im Wesentlichen konstanter Pegel von Katalysa-
toraufschlammung aufrechterhalten wird, unterbro-
chen wird, was zu schwankenden Pegeln von Kataly-
satoraufschlammung auch in dem Pufferbehalter 4
fuhrt, was geman der vorliegenden Erfindung uner-
wiinscht ist.

[0052] Wahrend jedoch die Katalysatoraufschlam-
mungsmenge in dem Behalter 3 variieren kann, ist
der Katalysatoraufschlammungspegel in dem Puffer-
behalter 4 im Wesentlichen konstant, d.h. Gber einem
bestimmten Niveau und innerhalb gewisser geeigne-
ter Bereiche. Das Katalysatoraufschlammungsni-
veau in dem Pufferbehalter 4 ist im Wesentlichen
konstant zwischen 40 und 100 % des Behaltervolu-
mens, und bevorzugter zwischen 60 und 95 %, und
noch bevorzugter zwischen 80 und 90 %. Zur Auf-
rechterhaltung solch im Wesentlichen konstanten Pe-
gels von Katalysatoraufschlammung in dem Puffer-
behalter wird Aufschlammung immer dann, wenn der
Pegel der Katalysatoraufschlammung in dem Puffer-
behalter 4 ein Niveau unter 40 % und bevorzugter ein
Niveau unter 60 %, oder noch bevorzugter, ein Ni-
veau unter 80 erreicht, von dem Behalter 3 zu dem
Pufferbehalter 4 befordert.

[0053] In einem Beispiel kann der Katalysatorauf-
schlammungspegel in dem Pufferbehalter durch
Druckmessung ermittelt werden, z.B. durch Messen
des Drucks im unteren Teil des Behalters und im obe-
ren Teil des Behalters.

[0054] Der Pufferbehalter 4 ist vorzugsweise grof
genug, um ausreichend Katalysatoraufschlammung
zu enthalten, und grol3 genug, sodass eine Tagesbe-
halterkapazitat der Zeit zur Herstellung einer neuen
Charge entspricht. Dies ermdglicht die Gewahrleis-
tung der kontinuierlichen Produktion und Verfugbar-
keit des Katalysators in der Polymerisationsreaktion.
Zusatzlich wird in einer anderen bevorzugten Ausfuh-
rungsform der Druck in dem Pufferbehalter 4 vor-
zugsweise zwischen 6 und 16 bar und bevorzugt auf
7 bar gehalten.

[0055] Katalysatorabfallstoffe kénnen durch eine
Leitung, die mit einem Regelventil 21 versehen ist, zu
einem oder mehreren Entsorgungsbehaltern 10 ge-
leitet werden. Der Herstellungsbehalter 3 und der
Pufferbehalter 4 kbnnen in einen gemeinsamen oder
in getrennte Entsorgungsbehalter 10 entleert wer-
den. Vorzugsweise sind besagte Entsorgungsbehal-
ter 10 grofRer als der Behalter 3 und der Pufferbehal-
ter 4. Im Fall der Herstellung ungeeigneten Katalysa-
tors kann dieser aus den Behaltern 3, 4 in diese Ent-
sorgungsbehalter 10 entleert werden. Der Entsor-
gungsbehalter 10 ist vorzugsweise ein beheizter Be-
hélter mit einem Dampfmantel, wo der Verdinner,

d.h. Isobutan, verdampft wird. Der Dampfmantel wird
zum Desorbieren von Isobutan bevorzugt. Der ver-
dampfte Verdinner wird zur Destillation oder zur
Gasfackel geleitet. Zur Vermeidung der Ubertragung
von Katalysatorfragmenten beim Beférdern des ver-
dampften Verdiinners sind Schutzfilter bei den Ent-
sorgungsbehaltern 10 vorgesehen. Die Entsorgungs-
behalter 10 sind auch mit Druckregelmitteln zur Re-
gelung des Drucks in besagten Behaltern versehen.
Der nach Verdampfen des Verdlnners verbleibende
Katalysatorabfall wird, bevorzugt mittels eines am
Boden des Behélters 10 vorgesehenen Ablasssys-
tems, aus den Behaltern 10 entfernt und der entfernte
Abfall wird in Fasser abgelassen und weiter vernich-
tet.

[0056] Die Ziegler-Natta-Katalysatoraufschlam-
mung wird anschlieBend von dem Pufferbehalter 4
durch eine oder mehrere Leitungen 8 zu dem Reaktor
1 beférdert. Die Leitungen 8 haben vorzugsweise ei-
nen Durchmesser, der zwischen 0,3 und 2 cm und
vorzugsweise zwischen 0,6 und 1 cm betragt. Jede
Leitung 8 ist mit einem Pumpmittel 5 versehen, wel-
ches die Beférderung und Einspritzung der Zieg-
ler-Natta-Katalysatoraufschldmmung in die Reakto-
ren 1 regelt. In einer besonders bevorzugten Ausfih-
rung sind besagte Pumpmittel Membranpumpen.

[0057] Wie in Fig. 2 dargestellt, verlassen die Lei-
tungen 8 den Pufferbehalter 4 vorzugsweise aufwarts
unter einem Winkel, der bevorzugt uber 10° betragt
und bevorzugter tber 30° betragt. Zusatzlich leitet
die abwarts von den Pumpmitteln 5 vorgesehene Lei-
tung die Katalysatoraufschlammung abwarts, unter
einem Winkel, der bevorzugt Uber 10° betragt. Sol-
che Konfiguration verbessert die Wirkung der Pump-
mittel 5 und ermdglicht auch die Vermeidung von Ver-
stopfung in den Pumpmitteln 5, da die Katalysa-
toraufschlammung bei dieser Konfiguration dazu
neigt, sich von den Pumpen 5 weg abzusetzen, falls
die Pumpen 5 unterbrochen oder gestoppt werden.

[0058] Die Leitungen 8 sind weiter mit einem
Schwingungsdampfer, Sicherheitsventilen und Iso-
butanspulmitteln 17, entweder am Einlass, am Aus-
lass oder an beiden Seiten der Membranpumpen 15,
versehen, wie in Fig. 15 veranschaulicht. Isobutan-
spulmittel 17 ermdglichen es, Isobutan durch die Lei-
tung 8 zu spuilen und die Leitungen 8 und die Pump-
mittel 5 unverstopft zu halten. Wenn verschiedene
Leitungen 8 zum AnschlieRen des Pufferbehélters 4
an den Reaktor 1 vorgesehen sind, so wird generell
eine Leitung mit einem aktiven Pumpmittel 5 wirksam
sein, wahrend die anderen Leitungen 8 und Pump-
mittel 5 nicht wirksam sein werden, sondern in Bereit-
schaft gehalten werden. In diesem letzteren Fall
bleibt die Leitung 8 offen und wird das Pumpmittel 5
vorzugsweise konstant mit einem geeigneten Ver-
dinnerstrom gespllt werden.
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[0059] Um die Leckgefahr zu reduzieren, sollte der
Katalysator auf einem niedrigeren Druck gelagert
werden als der Reaktor, der generell etwa 43 bar be-
tragt, z.B. in dem Pufferbehalter auf annahernd 7 bar
gelagert werden.

[0060] Der Druck in den Leitungen 8 betragt vor-
zugsweise zwischen 45 und 65 bar. Dieser, im Ver-
gleich zu den im Behélter 3 und dem Pufferbehalter 4
vorgesehenen Druckwerten erhdhte Druck ist erfor-
derlich, um den Katalysator unter ausreichendem
Druck in den Reaktor einzubringen.

[0061] Es ist wichtig, den Katalysatorfluss zu dem
Reaktor korrekt zu steuern und Katalysatorauf-
schlammung mit einem gesteuerten und begrenzten
Fluss in den Reaktor zu pumpen. Ein unerwarteter
Zufluss zu dem Reaktor kdénnte zu einer Durchgangs-
reaktion fuhren. Ein fluktuierender Zufluss zu dem
Reaktor kdnnte zu verringerter Effizienz und Fluktua-
tionen in der Produktqualitat fUhren. Daher werden, in
einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform, die
Durchflussraten der Einspritzpumpe 5 durch die Akti-
vitat des Reaktors 1 gesteuert. Die Pumpmittel sind
insbesondere regelbar in Funktion der Konzentration
eines Reaktanten in besagtem Reaktor. Vorzugswei-
se ist besagter Reaktant die Konzentration von Mo-
nomer, d.h. Ethylen, in dem Reaktor. Es sollte jedoch
klar sein, dass die Pumpmittel in Funktion der Kon-
zentration anderer Reaktanten regelbar sind, wie bei-
spielsweise auch der Comonomer- oder Wasserstoff-
konzentrationen in dem Reaktor. Durch die Verwen-
dung von Pumpmitteln 5 verschafft die Erfindung eine
gute Regelung des Katalysatorflusses. Insbesondere
wird die Ziegler-Natta-Katalysatorflussrate zu den
Reaktoren durch Einstellen des Hubs und/oder der
Frequenz der Membranpumpen geregelt. Weiterhin
werden die Pumpenflussraten durch die Ethylenkon-
zentration in dem Reaktor geregelt. Falls die Ethylen-
konzentration in dem Reaktor hoch ist, wird dem Re-
aktor mehr Katalysator zugesetzt und umgekehrt. Auf
diese Weise werden die Veranderungen in der Ethy-
lenpolymerisationsrate beriicksichtigt und fluktuieren
die tatsachliche Produktionsrate und Produkteigen-
schaften nicht erheblich.

[0062] Zusatzlich sind die Leitungen 8 weiter mit
Durchflussmessmitteln 9 zum einfachen Messen der
Katalysatordurchflussrate in den Leitungen 8 verse-
hen. Diese Durchflussmessmittel 9 sind bevorzugt
Coriolis-Durchflussmessmittel, die bevorzugt strom-
abwarts von besagten Pumpmitteln 5 angebracht
sind.

[0063] Die vorliegende Vorrichtung ist mit einem Co-
katalysatorverteilsystem versehen, um einen Cokata-
lysator mit besagter Katalysatoraufschlammung in
Kontakt zu bringen, bevor besagte Katalysatorauf-
schlammung zu besagtem Reaktor zugefihrt wird.
wenn ein Ziegler-Natta-Katalysator verwendet wird,

wird bevorzugt Triisobutylaluminium (TIBAL) als Co-
katalysator verwendet. Solcher Cokatalysator verhalt
sich wie ein echter Katalysator, was bedeutet, dass
der Cokatalysator an der Polymerisationsreaktion in
dem Reaktor teilnimmt.

[0064] Das Cokatalysatorverteilsystem 13 kann
zwei Cokatalysatorvorratsbehalter umfassen, worin
Cokatalysator hergestellt und gelagert wird. Ein Be-
halter enthalt ein hohes Niveau an Cokatalysator und
steht mittels einer Leitung 14 mit dem Herstellungs-
behalter 3 zur Zufuhr von Cokatalysator dorthin in
Verbindung. Dieser Behalter kann auch in Verbin-
dung mit der Leitung 8 stehen, um Cokatalysator
dorthin vorzusehen. Ein anderer Behalter steht durch
Leitung 14 mit der Leitung 8 in Verbindung, um be-
sagten Cokatalysator zu der Leitung 8 zu beférdern,
wie in Fig. 2 dargestellt.

[0065] Die Kontaktzeit zwischen dem Ziegler-Nat-
ta-Katalysator und dem TIBAL-Cokatalysator und
das Verhaltnis zwischen dem dem Ziegler-Natta-Ka-
talysator und dem TIBAL-Cokatalysator haben einen
bedeutenden Einfluss auf die Granulometrie, aber
auch auf die Aktivitat des letztendlichen Polymerisa-
tionsprodukts. Unter Verwendung eines TIBAL-Coka-
talysators kénnen durch Aktivitat groRere Polyethy-
lenpartikel erhalten werden. Auch verbessert der Vor-
kontakt des TIBAL-Cokatalysators mit dem Zieg-
ler-Natta-Katalysator die Schittdichte und die Ab-
setzeffizienz des in dem Polymerisationsreaktor her-
gestellten Polyethylens. Abhangig von der ge-
wlinschten Vorkontaktzeit wird eine geeignete Men-
ge TIBAL-Cokatalysator entweder in den Behalter 3
eingespritzt, falls eine lange Vorkontaktzeit zwischen
dem Ziegler-Natta-Katalysator und dem TIBAL-Co-
katalysator erforderlich ist, oder in die Leitungen 8,
stromabwarts von den Membranpumpen 5, vor dem
Eintritt in die Reaktoren 1, falls eine kurze Vorkontak-
zeit zwischen dem Ziegler-Natta-Katalysator und
dem TIBAL-Cokatalysator erforderlich ist.

[0066] Cokatalysatoren sind generell in kommerzi-
ellen Fassern vorgesehen. In einem Vorratsbehalter
des Cokatalysatorverteilsystems 13 wird der TI-
BAL-Cokatalysator generell in einer L6ésung von He-
xan vorgesehen, kann jedoch auch in reiner Form
vorgesehen werden. Der TIBAL-Cokatalysator wird
von dem Vorratsbehalter durch eine Cokatalysator-
einspritzleitung 14 in die Leitung 8 beférdert, die den
Pufferbehalter 4 mit dem Reaktor 1 verbindet. Die
Leitung 14 schneidet Leitung 8, stromabwarts von
den Membranpumpen 5 und stromaufwarts vom Re-
aktor 1. Falls weiter ein Durchflussmessmittel 9 an
den Leitungen 8 angebracht ist, schneidet die Coka-
talysatorzufuhrleitung 14 die Leitung 8, bevorzugt
stromabwarts von besagtem Durchflussmesser 9.

[0067] Falls der TIBAL-Cokatalysator in die Leitung
8 eingespritzt wird, befindet sich der Einspritzpunkt in
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einem Abstand zu dem Reaktor, der eine gewisse
Vorkontaktzeit mit dem Katalysator gestattet, bevor
er dem Reaktor zugefiihrt wird. Um eine ausreichen-
de Vorkontaktzeit, bevorzugt zwischen 5 Sekunden
und 2 Minuten, und beispielsweise zwischen 5 Se-
kunden und 1 Minute, zwischen der Ziegler-Nat-
ta-Katalysatoraufschlammung und dem TIBAL-Coka-
talysator zu haben, sind kleine Kontaktbehalter 11 an
den Leitungen 8 installiert, stromabwarts vom Ein-
spritzpunkt des Cokatalysatorverteilsystems. Vor-
zugsweise sind besagte Kontaktbehalter 11 vertikal
in besagten Leitungen 8 positioniert. Die Kontaktbe-
halter kbnnen gerihrt werden oder nicht.

[0068] Vorzugsweise umfassen besagte Kontaktbe-
halter eine Leitung, welche einen Durchmesser hat,
der wenigstens 1,5 bis 50 Mal gréRer, und beispiels-
weise 2, 3, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 45 oder 50 Mal
gréRer ist als der Durchmesser besagter Leitungen
B. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform haben die
Leitungen 8 einen Durchmesser, der zwischen 0,3
und 2 cm betragt, und bevorzugt zwischen 0,6 und 1
cm betragt, wahrend der Durchmesser der Kontakt-
behalter 11 vorzugsweise zwischen 1 und 15 cm und
vorzugsweise zwischen 6 und 9 cm betragt.

[0069] In einer anderen bevorzugten Ausfihrung,
durch Betrieb in Ubereinstimmung mit der vorliegen-
den Erfindung, kénnen alle Leitungen, Behdlter,
Pumpen, Ventile usw... mittels Spulen oder Reinigen
mit Stickstoff oder Verdinner, d.h. Isobutan, frei von
Verstopfung gehalten werden. Es versteht sich, dass,
wo es notig ist, Spul- und Reinigungsmittel und -lei-
tungen an der erfindungsgemafien Vorrichtung ver-
fugbar sind, um ein Verstopfen oder Blockieren zu
vermeiden.

[0070] In einem Beispiel wird, unter Verwendung
der Vorrichtung gemaf der vorliegenden Erfindung,
ein Fass von 80 kg, das festen Ziegler-Natta-Kataly-
sator enthalt, in annahernd 2000 kg Verdinner Isobu-
tan verdinnt. Diese Katalysatormenge ermdglicht die
Herstellung von 1.000.000 kg Polyethylen, und der
hergestellte Katalysator ist zur Speisung eines Reak-
tors auf einer niedrigen Flussrate wahrend 4 bis 5 Ta-
gen geeignet.

[0071] In einer anderen Ausfihrungsform wird die
Katalysatoraufschlammung unter  kontrolliertem
Fluss in den Reaktor eingespritzt. Die Leitungen 8
zum in den Reaktor Beférdern von Katalysatorauf-
schlammung sind mit einem oder mehreren Ventilen,
bevorzugt Kolbenventilen 18, ausgerustet. Die Kol-
benventile 18 sind dazu in der Lage, die Offnung ab-
zudichten, mittels derer die Leitung 8 mit dem Reak-
tor 1 verbunden ist, wie in Fig. 2 veranschaulicht. Bei
Verwendung verschiedener Leitungen 8 zur Beforde-
rung von Katalysatoraufschlammung in einen Reak-
tor pumpen die Pumpmittel nur in einer Leitung 8 ak-
tiv Katalysatoraufschlammung zu dem Reaktor, wah-

rend in anderen Leitungen 8 die Pumpen nicht aktiv
sind und die Leitungen vorzugsweise durch Isobutan
gespult werden.

[0072] Die erfindungsgemafle Vorrichtung kann
zum Speisen eines einzigen Polymerisationsreaktors
verwendet werden. In einer bevorzugten Ausfih-
rungsform wird die erfindungsgemaRe Vorrichtung
zum Speisen eines Polymerisationsreaktors verwen-
det, der aus zwei Flussigkeits-Vollschlaufenreaktoren
besteht, der einen ersten und einen zweiten Reaktor
umfasst, die durch ein oder mehrere Absetzbeine des
ersten Reaktors in Serie geschaltet sind, welche
zwecks Abfuhr von Aufschlammung aus dem ersten
Reaktor zu besagtem zweiten Reaktor angeschlos-
sen sind. Solche in Serie angeschlossenen Reakto-
ren sind besonders geeignet fir die Herstellung bi-
modalen Polyethylens. Die vorliegende Erfindung,
welche den Containerbehalter 2, den Behalter 3, den
Pufferbehalter 4 und das Cokatalysatorvorratsverteil-
system 13 und gegebenenfalls einen oder mehrere
Entsorgungsbehalter 10 umfasst, kann fur beide Re-
aktoren angewendet werden. Die Anzahl von Leitun-
gen 8 kann zwischen dem ersten und dem zweiten
Reaktor aufgeteilt werden. Es ist auch mdglich, zwei
Katalysatorherstellungs- und -einspritzvorrichtungen
zu verwenden, z.B. wenn zwei verschiedene Kataly-
satoren verwendet werden.

[0073] Aus der vorliegenden Beschreibung geht
hervor, dass Zahlen von Abmessungen der verschie-
denen Teile der Vorrichtung sich auf die Grolke der
Polymerisationsreaktoren beziehen und in Funktion
der ReaktionsgroRen verandert werden kénnen.

[0074] In einer anderen Ausfiihrung betrifft die vor-
liegende Erfindung ein Verfahren zur Optimierung
der Katalysatorzufuhr zu einem Polymerisationsreak-
tor 1, umfassend die Schritte des:
a) Herstellens von Katalysatoraufschlammung in
einem Behalter 3, wobei besagte Aufschlammung
festen Ziegler-Natta-Katalysator, vorzugsweise
einen Ziegler-Natta-Katalysator wie oben defi-
niert, in einem Kohlenwasserstoffverdinner um-
fasst, welche eine geeignete Konzentration zur
Anwendung in einer Polymerisationsreaktion hat,
b) Verbringens besagter Katalysatoraufschlam-
mung von besagtem Behalter 3 zu einem Puffer-
behalter 4, worin besagte Aufschlammung gela-
gert wird,
c) Zufihrens besagter Katalysatoraufschlam-
mung von besagtem Pufferbehalter 4 zu besag-
tem Reaktor 1 durch Leitungen 8 auf einer geeig-
neten Durchflussrate, und
d) Inkontaktbringens einer geeigneten Menge Co-
katalysator mit der Katalysatoraufschlammung in
besagten Leitungen vor dem Zuflhren besagter
Katalysatoraufschlammung zu besagtem Reak-
tor.
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[0075] Vorzugsweise ist besagtes Verfahren ein
Verfahren zur Optimierung von Katalysatorzufuhr zu
einem Polymerisationsreaktor 1, worin Polyethylen,
und bevorzugt bimodales Polyethylen, hergestellt
wird.

[0076] In bestimmten Fallen konnte es erforderlich
oder vorteilhaft sein, den Katalysator mit einem Co-
katalysator in Kontakt zu bringen, wie voranstehend
angedeutet. Daher ist das vorliegende Verfahren ins-
besondere dadurch gekennzeichnet, dass es den
Schritt des Inkontaktbringens eines Cokatalysators
mit besagter Katalysatoraufschlammung vor dem Zu-
fuhren besagter Katalysatoraufschlammung zu be-
sagtem Reaktor umfasst. Der Cokatalysator ist vor-
zugsweise eine Verbindung auf Aluminiumbasis, wie
vorangehend definiert.

[0077] Das Verfahren umfasst das Inkontaktbringen
eines Cokatalysators, bevorzugt eines Cokatalysa-
tors, wie vorangehend definiert, mit besagter, in den
Leitungen 8 vorhandener Katalysatoraufschlam-
mung. Das Cokatalysatorverteilsystem 13 umfasst
vorzugsweise einen Vorratsbehalter und eine Leitung
14, welche die Leitung 8 schneidet. In einer anderen
bevorzugten Ausfiihrungsform umfasst das Verfah-
ren weiter das Erhdéhen der Kontaktzeit besagten Co-
katalysators mit besagter Katalysatoraufschlammung
in Leitungen 8 durch értliches Erhéhen des Volumens
besagter Leitungen B. Durch 6rtliches Erhéhen des
Volumens der Leitungen wird ein besserer Vorkon-
takt zwischen Cokatalysatoren und Katalysatoren er-
halten. Vorkontakt zwischen Katalysator und Cokata-
lysator beeinflusst die Granulometrie des letztendli-
chen Polymerisationsprodukts positiv und verbessert
die Schuttdichte und die Absetzeffizienz des in dem
Polymerisationsreaktor hergestellten Polymerisati-
onsprodukts. Wahrend des Aktivierungsvorgangs
wird, wenn zu viel Cokatalysator mit dem Katalysator-
partikel in Kontakt kommt, die katalytische Aktivitat
nicht nur verringert, sondern es kann auch tatsachlich
Schaden zugefiigt werden. Das vorliegende Verfah-
ren ermdglicht auch auf vorteilhafte Weise eine prazi-
sere Steuerung des Einspritzverhaltnisses von Kata-
lysator und Cokatalysator.

[0078] Die Katalysatoraufschlammung wird generell
aus festen Katalysator hergestellt, der in einem Koh-
lenwasserstoffverdiinner suspendiert ist. Da fester
Katalysator generell in kommerziellen Fassern vor-
gesehen ist, unter Bedingungen, die die Herstellung
von Katalysatoraufschlammung nicht zulassen, z.B.,
die kommerziellen Fasser sind zu klein oder lassen
nicht das Anlegen erhéhten Drucks zu, wenn dies
von dem verwendeten Verdinner erfordert wird. Ab-
hangig von dem verwendeten Verdinner kann es er-
forderlich sein, den Katalysator unter héhere Druck-
bedingungen zu bringen. Daher umfasst besagtes
Verfahren in einer bevorzugten Ausfiihrung weiter
den zusatzlichen Schritt des Beférderns von festem

Katalysator von einem Containerbehalter 2 zu dem
Behalter 3, worin verdinnte Katalysatoraufschlam-
mung einer geeigneten Konzentration hergestellt
wird. Alternativ kann der Ziegler-Natta-Katalysator
auch in einem kommerziellen Behéalter vorgesehen
sein, der zur Handhabung hdéherer Driicke geeignet
ist. In solchem Fall ist die Verwendung eines Contai-
nerbehalters 2 nicht erforderlich und kann die kon-
zentrierte Katalysatoraufschldmmung von dem kom-
merziellen Behalter direkt in einen Herstellungsbe-
halter 3 eingespeist werden.

[0079] Vorzugsweise umfasst das Verfahren die
Steuerung des Pegels von Katalysatoraufschlam-
mung in besagtem Pufferbehalter 4. Noch bevorzug-
ter betrifft die Erfindung ein Verfahren zum im We-
sentlichen Konstanthalten des Pegels von Katalysa-
toraufschlammung in besagtem Pufferbehalter 4.
Dies wird insbesondere durch Vorsehen zweier Be-
halter ermdglicht, eines Behalters 3, worin die Auf-
schldammung hergestellt wird und welcher eine fluktu-
ierende Menge Katalysatoraufschlammung darin ent-
halten darf, und eines Pufferbehalters 4, der ein im
Wesentlichen konstantes Niveau von Katalysatorauf-
schldammung enthalt, bevorzugt zwischen 40 % und
100 % und bevorzugter zwischen 60 und 95 % und
noch bevorzugter zwischen 80 % und 90 %. Das Ni-
veau von Katalysatoraufschlammung in dem Puffer-
behalter 4 wird durch Inkontaktbringen des Pufferbe-
halters 4 mit dem Behalter 3 durch Rohre 7, insbe-
sondere Rohre unter der Kontrolle der Pumpmittel,
konstant gehalten. Durch diese Rohre 7 wird Kataly-
satoraufschlammung von dem Behalter 3 zu dem
Pufferbehalter 4 gepumpt, wenn das Niveau von Ka-
talysatoraufschlammung in dem Pufferbehalter 4 die
oben angedeuteten Werte unterschreitet. Durch die-
sen Mechanismus wird die kontinuierliche Zufuhr von
Katalysatoraufschlammung zu einem Polymerisati-
onsreaktor ohne bedeutende Fluktuationen gewahr-
leistet. Der Polymerisationsreaktor wird somit konti-
nuierlich mit Katalysatoraufschlammung auf einer ge-
eigneten Konzentration versehen, was die Effizienz
der Polymerisationsreaktion in dem Reaktor erhéhen
wird.

[0080] In einer anderen Ausfihrungsform umfasst
das erfindungsgemalie Verfahren die Regelung der
geeigneten Flussrate der Katalysatoraufschlammung
zu dem Reaktor 1 durch Ermitteln der Konzentration
eines Reaktanten in besagtem Reaktor 1. Bevorzugt
ist besagter Reaktant die Konzentration von Mono-
mer, d.h. Ethylen, in dem Reaktor. Es sollte jedoch
deutlich sein, dass auch die Bestimmung anderer Re-
aktanten, wie beispielsweise die Comonomer- oder
Wasserstoffkonzentrationen in dem Reaktor, inner-
halb der Reichweite der vorliegenden Erfindung liegt.
In der Praxis wird dieser Mechanismus durch Verse-
hen jeder Leitung zum Beférdern und Zufuhren der
Katalysatoraufschlammung von dem Pufferbehalter
zu dem Reaktor mit einem Pumpmittel, das in der
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Lage ist, eingestellt zu werden, und durch Regulieren
der Katalysatordurchflussrate in Funktion der Kon-
zentration eines Reaktanten in besagtem Reaktor er-
halten.

[0081] In gewissen Fallen kénnte es erforderlich
oder vorteilhaft sein, den Katalysator mit einem Co-
katalysator in Kontakt zu bringen, wie vorangehend
angedeutet. Daher verschafft die vorliegende Erfin-
dung ein Verfahren, das den Schritt des Inkontakt-
bringens eines Cokatalysators mit besagter Kataly-
satoraufschldmmung vor dem Zuflihren besagter Ka-
talysatoraufschlammung zu besagtem Reaktor um-
fasst. Der Cokatalysator ist vorzugsweise eine Ver-
bindung auf Aluminiumbasis, wie vorangehend defi-
niert.

[0082] Das Verfahren umfasst das Inkontaktbringen
eines Cokatalysators, bevorzugt eines Cokatalysa-
tors, wie vorangehend definiert, mit besagter, in Lei-
tungen 8 befindlicher Katalysatoraufschlammung.
Das Cokatalysatorverteilsystem 13 umfasst vorzugs-
weise einen Vorratsbehalter und eine Leitung 14,
welche die Leitung 8 schneidet. In einer anderen be-
vorzugten Ausfihrungsform umfasst das Verfahren
weiter die Erh6hung der Kontaktzeit besagten Coka-
talysators mit besagter Katalysatoraufschlammung in
Leitungen 8 durch drtliches Erhdhen des Volumens
besagter Leitungen B. Durch 6rtliches Erhéhen des
Volumens der Leitungen wird ein besserer Vorkon-
takt zwischen den Cokatalysatoren und Katalysato-
ren erhalten. Vorkontakt zwischen Katalysator und
Cokatalysator beeinflusst die Granulometrie des
letztendlichen Polymerisationsprodukts positiv und
verbessert die Schuittdichte und die Absetzeffizienz
des in dem Polymerisationsreaktor hergestellten Po-
lymerisationsprodukts. Wahrend des Aktivierungs-
vorgangs wird, wenn zu viel Cokatalysator mit dem
Katalysatorpartikel in Kontakt kommt, die katalyti-
sche Aktivitat nicht nur verringert, sondern es kann
auch tatsachlich Schaden zugefiigt werden. Das vor-
liegende Verfahren ermdglicht auch auf vorteilhafte
Weise eine prazisere Steuerung des Einspritzverhalt-
nisses von Katalysator und Cokatalysator.

[0083] In einer anderen bevorzugten Ausfuhrungs-
form verschafft die vorliegende Erfindung ein Verfah-
ren zum kontinuierlichen Zuflihren von Katalysa-
toraufschlammung von dem Pufferbehalter 4 durch
Leitungen 8 zu dem Reaktor 1, auf einer geeigneten
Durchflussrate. In einer bevorzugten Ausflihrung ver-
schafft die vorliegende Erfindung insbesondere ein
Verfahren, das die kontinuierliche Zufuhr von Kataly-
sator zu einem Reaktor, ohne Unterbrechung des Ka-
talysatorflusses, ermdglicht.

[0084] In noch einer anderen bevorzugten Ausfih-
rungsform betrifft die Erfindung ein Verfahren, wobei
die Katalysatordurchflussrate zu dem Reaktor prazi-
se gemessen wird, durch Durchflussratenmessung,

unter Verwendung von Durchflussmessmitteln, wie
etwa bevorzugt Coriolis-Durchflussmessmitteln.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Optimierung von Katalysatorzu-
fuhr zu einem Polymerisationsreaktor (1), umfassend
die Schritte des:

a) Herstellens, in einem Behalter (3), von Katalysa-
toraufschlammung mit einer geeigneten Konzentrati-
on zur Anwendung in einer Polymerisationsreaktion,
durch Verdunnen eines festen Ziegler-Natta-Kataly-
sators mit der allgemeinen Formel MX, wobei M eine
Ubergangsmetallverbindung ist, gewéahlt aus Gruppe
IV bis VII, wobei X ein Halogen ist, und wobei n die
Valenz des Metalls ist, in einem Kohlenwasserstoff-
verdunner,

b) Verbringens besagter Katalysatoraufschlammung
von besagtem Behalter (3) zu einem Pufferbehalter
(4), wobei besagte Aufschlammung gelagert wird und
wobei der Pegel der Katalysatoraufschlammung in
besagtem Pufferbehalter (4) im Wesentlichen kon-
stant gehalten wird,

c) Pumpens besagter Katalysatoraufschlammung
von besagtem Pufferbehalter (4) zu besagtem Reak-
tor (1) durch Leitungen (8) auf einer geeigneten
Durchflussrate, gesteuert durch Ermitteln der Kon-
zentration eines Reaktanten in besagtem Reaktor
(1), und

d) Inkontaktbringens einer geeigneten Menge Coka-
talysator mit der Katalysatoraufschlammung in be-
sagten Leitungen (8) vor dem Zufiihren besagter Ka-
talysatoraufschlammung zu besagtem Reaktor.

2. Verfahren gemaf Anspruch 1, umfassend das
Erhéhen der Kontaktzeit besagten Cokatalysators
mit besagter Katalysatoraufschlammung in Leitun-
gen (8) durch ortliches Erhdhen des Volumens be-
sagter Leitungen (8).

3. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriiche, wobei besagter Cokatalysator eine Orga-
noaluminiumverbindung ist, die gegebenenfalls halo-
geniert ist, mit der allgemeinen Formel AIR, oder
AIR,Y, wobei R ein Alkyl mit 1-16 Kohlenstoffatomen
istund R das gleiche oder verschieden sein kann und
wobei Y Wasserstoff oder ein Halogen ist.

4. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriche, weiter den Schritt umfassend des Hal-
tens des Pegels von Katalysatoraufschlammung in
besagtem Pufferbehalter (4) auf zwischen 80% und
90% des Behaltervolumens.

5. Verfahren gemal einem der vorhergehenden
Anspriche, weiter den Schritt des Beférderns von
festem Katalysator von einem Containerbehalter (2),
worin besagter fester Katalysator auf einem geeigne-
ten Druck gelagert ist, zu dem Behalter (3) umfas-
send.
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6. Verfahren gemaf} einem der vorhergehenden
Anspriche, umfassend das kontinuierliche Zufiihren
besagter Katalysatoraufschlammung von besagtem
Pufferbehalter (4) zu besagtem Reaktor (1) durch
Leitungen (8) auf einer geeigneten Durchflussrate.

7. Vorrichtung zur Herstellung und Zufuhr von
Katalysator zu einem Polymerisationsreaktor (1), um-
fassend
— einen Behalter (3) zur Herstellung von Katalysa-
toraufschlammung, wobei besagte Aufschldammung
festen Katalysator in einem Kohlenwasserstoffver-
dinner mit einer geeigneten Konzentration zur Ver-
wendung in einer Polymerisationsreaktion umfasst,
— einen Pufferbehalter (4) zur Lagerung besagter Ka-
talysatoraufschlammung auf einer geeigneten Kon-
zentration zur Verwendung in einer Polymerisations-
reaktion, wobei besagter Pufferbehalter (4) mittels ei-
ner oder mehrerer Leitungen (7) mit besagtem Behal-
ter (3) in Verbindung steht, und wobei er mit einer
oder mehreren Leitungen (8) versehen ist, die zum
Beférdern besagter Katalysatoraufschlammung von
besagtem Pufferbehalter (4) zu besagtem Reaktor
(1) geeignet sind,

— ein Pumpmittel (5), das an jeder der besagten Lei-
tungen (8) vorgesehen ist, zur Steuerung der Befor-
derung und Zufuhr besagter Katalysatoraufschlam-
mung von besagtem Pufferbehalter (4) zu besagtem
Reaktor (1), und

— weiter ein Cokatalysatorverteilsystem (13) umfas-
send, um eine geeignete Menge Cokatalysator mit
der Katalysatoraufschlammung in Kontakt zu brin-
gen, bevor besagte Katalysatoraufschlammung zu
besagtem Reaktor zugefiihrt wird, wobei besagtes
System wenigstens einen Cokatalysatorvorratsbe-
halter und eine damit verbundene Leitung (14) zum
Beférdern besagten Cokatalysators von besagtem
Cokatalysatorvorratsbehalter zu besagter einer oder
mehreren Leitung(en) (8) umfasst.

8. Vorrichtung gemaf Anspruch 7, wobei besagte
Leitung (8) mit einem Kontaktbehalter (11) zur Erho-
hung der Kontaktzeit besagten Cokatalysators mit
besagter Katalysatoraufschlammung in besagter Lei-
tung (8) versehen ist.

9. Vorrichtung gemaf Anspriichen 7 oder 8, wo-
bei besagter Kontaktbehalter (11) an den Leitungen
(8) stromabwarts von dem Einspritzpunkt des Coka-
talysatorverteilsystems (13) positioniert ist.

10. Vorrichtung gemal Anspruch 7 bis 9, wobei
besagter Kontaktbehalter (11) vertikal in besagter
Leitung (8) positioniert ist.

11. Vorrichtung gemal einem der Anspriche 7
bis 10, wobei besagter Kontaktbehalter (11) geschit-
telt wird.

12. Vorrichtung gemaf einem der Anspriiche 7

bis 11, wobei besagter Kontaktbehalter (11) eine Lei-
tung umfasst, welche einen Durchmesser hat, der
wenigstens 1,5 bis 50 Mal gréRer als der Durchmes-
ser besagter Leitung (8) ist.

13. Vorrichtung gemaR einem der Anspriiche 7
bis 12, wobei besagte Leitungen (7), die besagten
Behalter (3) mit besagtem Pufferbehalter (4) verbin-
den, Rohre umfassen, die durch Pumpmittel gesteu-
ert werden.

14. Vorrichtung gemal einem der Anspriche 7
bis 13, wo besagte, an besagter Leitung (8) vorgese-
hene Pumpmittel (5) in Funktion der Konzentration ei-
nes Reaktanten in besagtem Reaktor (1) gesteuert
werden.

15. Vorrichtung gemaR einem der Anspriiche 7
bis 14, weiter Flussmessmittel (9) an besagter Lei-
tung (8) umfassend, um die Katalysatorflussmenge
Zu messen.

16. Vorrichtung gemaR einem der Anspriiche 7
bis 15, weiter einen Containerbehalter (2) zum La-
gern von festem Katalysator auf einem geeigneten
Druck und zum Beférdern besagten festen Katalysa-
tors zu dem Behalter (3) umfassend, wobei besagter
Containerbehalter (2) mittels einer Leitung (6) mit be-
sagtem Behalter (3) in Verbindung steht.

17. Vorrichtung gemaf einem der Anspriche 7
bis 16, wobei besagter Polymerisationsreaktor (1) zur
Herstellung von Polyethylen und bevorzugt zur Her-
stellung bimodalen Polyethylens geeignet ist.

18. Vorrichtung gemal einem der Anspriche 7
bis 17, wobei besagter Katalysator ein Ziegler-Nat-
ta-Katalysator mit der allgemeinen Formel MX, ist,
wobei M eine Ubergangsmetallverbindung ist, ge-
wahlt aus Gruppe IV bis VII, wobei X ein Halogen ist,
und wobei n die Valenz des Metalls ist.

19. Vorrichtung gemaf einem der Anspriche 7
bis 18, wobei besagter Cokatalysator eine Organoa-
luminiumverbindung ist, die gegebenenfalls haloge-
niert ist, mit der allgemeinen Formel AIR, oder AIR,Y,
wobei R ein Alkyl mit 1-16 Kohlenstoffatomen ist und
R das gleiche oder verschieden sein kann und wobei
Y Wasserstoff oder ein Halogen ist.

20. Anwendung einer Vorrichtung gemaf} einem
der Anspruche 7 bis 19 zur Herstellung und Optimie-
rung der Zufuhr eines Ziegler-Natta-Katalysators zu
einem Polymerisationsreaktor (1), worin Polyethylen,
und bevorzugt bimodales Polyethylen, hergestellt
wird.

21. Anwendung einer Vorrichtung gemafR einem
der Anspruche 7 bis 19 zur Herstellung eines Kataly-
sator-Cokatalysatorgemischs und zum Optimieren
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der Zufuhr besagten Gemischs zu einem Polymerisa-
tionsreaktor (1), worin Polyethylen, und bevorzugt bi-
modales Polyethylen, hergestellt wird.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

FIG. 1
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