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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur Entfernung Tetramethylsuccinodinitril aus der
Abluft, welche z. B. bei der Kunststoffherstellung und
-verarbeitung entsteht.

[0002] Bei der Herstellung von Kunststoffen durch
Polymerisation, z. B. von Polymethylmethacrylat
(PMMA), Polystyrol (PS), Mischpolymerisate mit PS,
Polyvinylchlorid (PVC), Polyvinylacetat (PVAC), so-
wie von Copolymeren dieser Kunststoffe und von
synthetischen Kautschuken, wie Polybutadien, Sty-
rol-Butadien-Kautschuk und weiteren Copolymeren
mit Butadien und Silikonkautschuk werden zum Star-
ten der Kettenreaktion Initiatoren eingesetzt. Als Initi-
ator kommt aus technologischen und 6konomischen
Grinden haufig 2,2'-Azobis(isobutyronitril) (AIBN)
zum Einsatz. Dabei entsteht reaktionsbedingt neben
den zur Polymerisation genutzten Radikalen durch
Rekombination der Radikalenfragmente als Neben-
produkt das Tetramethylsuccinodinitril (TMSN). Nach
MEINHARD (Meinhard, B., Naumann, W., Beitrag zur
Modellierung der Kinetik heterogener Polymerisati-
onssysteme, Dissertation TH-Merseburg 1976) kann
der Anteil des aus AIBN gebildeten TMSN bis zu 48%
betragen. Das reaktionsbedingt entstandene Neben-
produkt TMSN ist dadurch als Verunreinigung im
Kunststoffgranulat enthalten, welches in Kunst-
stoff-Verarbeitungsmaschinen, z. B. in Extrudern wei-
ter verarbeitet wird. Da TMSN unter Normaldruck bei
172°C sublimiert, gelangt es beim Verarbeitungspro-
zess, z. B. bei den lblichen Extrusionstemperaturen
von mehr als 250°C in das Abluftsystem.

[0003] Bei der Verarbeitung von Kunststoffgranulat
im Extruder treten weitere Emissionen teilweise gifti-
ger Substanzen auf. Diese Emissionen enthalten De-
polymerisationsprodukte der Kunststoffe, Restmono-
mere, Wasserdampf und weitere flichtige Zuschlags-
stoffe und Additive sowie deren Abbauprodukte.
Wahrend ein Grofdteil der austretenden Substanzen
Uber geeignete Abluftbehandlungsverfahren relativ
problemlos aus der Abluft entfernt werden kénnen,
erweist sich das im Granulat enthaltene und in die
Abluft gelangte TMSN als Problemsubstanz. Beim
Abkuhlen des Abluftstromes in den Abluftleitungen
kommt es aufgrund des niedrigen Dampfdruckes von
TMSN zur Desublimation und somit zum unkontrol-
lierten Auskristallisieren aus der Abluft an den Rohr-
innenwanden der Abluftleitungen. Dies flhrt zum
Verstopfen von Rohrleitungen und Anlagen des Ab-
luftsystems. SchlieRlich kommt es zum Stillstand der
gesamten Produktionsanlage. Eine Demontage und
Reinigung der Abluftschachte wird erforderlich. Der
Wartungsaufwand ist bei dem ansonsten kontinuier-
lich ablaufenden Prozess entsprechend hoch. TMSN
ist ein krampfauslésendes Nervengift (Luftgrenzwer-
te am Arbeitsplatz nach TRGS 900: 2,8 mg/m® bzw.
0,5 ml/m3). Es liegt ein erhebliches Gefahrdungspo-
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tential der Belegschaft besonders bei der Reinigung
des Abluftsystems vor. Bereits aus diesem Grund ist
eine Entfernung des TMSN aus der Abluft geboten.
Tritt TMSN-haltige Abluft in die Umwelt aus, flhrt dies
zwangsweise zur Schadigung der Umwelt.

[0004] Aus US 4,433,098 A ist ein Verfahren zur
wasserdampfdestillativen Abtrennung von TMSN aus
einem Copolymer bekannt. Bei diesem Verfahren
wird ein Diolefin-Maleinsaure-Anhydrid-Copolymer
durch Suspensionspolymerisation in Lésung unter
Verwendung von AIBN synthetisiert. Der nachfolgen-
de Destillationsprozess zur Abtrennung des Poly-
mers wird dabei in zwei Schritte unterteilt, wobei im
ersten Teilprozess das Lésemittel entfernt wird und
der zweite Destillationsschritt als Wasserdampfdestil-
lation zur Abtrennung des TMSN dient. Mit der in die-
sem Patent beschriebenen Lésung kann nur der
TMSN-Anteil im Granulat im Polymerisationsprozess
verringert werden. Fur die Entfernung von TMSN,
das bei der Kunststoffverarbeitung in die Abluft ge-
langt, ist dieses Verfahren nicht geeignet.

[0005] Mit den bei der Kunststoffverarbeitung ange-
wandten allgemein bekannten Abluftreinigungsver-
fahren lasst sich TMSN aus der Abluft ebenfalls nicht
beseitigen. Wie bereits erlautert, scheiden sich ein
Groliteil der TMSN-Bestandteile durch deren Desub-
limationsverhalten bereits vor der eigentlichen Abluft-
reinigungsanlage in den Rohrleitungen ab und errei-
chen die meist weiter entfernt gelegene Abluftbe-
handlungsanlage nicht.

[0006] Eine wesentliche Abluftquelle bei der Kunst-
stoffverarbeitung ist z. B. die Vakuumentgasung im
Extruder.

[0007] Um das Abscheiden von TMSN in den Rohr-
leitungen der Abluftanlagen zu vermeiden, wurde
deshalb bei einigen Extrudern mit Vakuumentgasung
versucht, durch unmittelbar an der Emissionsquelle,
noch im Vakuumbereich angeordnete, mit Mineraldl
geflllte Wascher die Abluft vom TMSN zu befreien.
Das Lésungsvermdgen des Mineraldls fur TMSN ist
aber zu gering, um TMSN durch Absorption wir-
kungsvoll aus dem Abluftstrom zu entfernen. Das Ab-
scheiden des TMSN im Olwascher durch Kristallisati-
on ist wenig effektiv, weil das Ol vorwiegend Prozes-
sparametern unterworfen ist, d. h. die Waschflissig-
keit besitzt Temperaturen von 40°C bis 80°C und die
Dricke liegen weit unterhalb des Atmospharen-
drucks. Deshalb wird das TMSN durch Strippvorgan-
ge sofort wieder ausgetrieben. Die an den Verarbei-
tungsmaschinen angebrachten Wascher verhindern
somit weder die TMSN-Emissionen, noch kénnen sie
das technologische Problem des Verstopfens besei-
tigen.

[0008] Ein weiterer Bestandteil der Abluftreini-
gungsanlagen nach dem Stand der Technik ist ein
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Kondensator, mit dem kondensierbare Abluftbe-
standteile wie Wasserdampf, Restmonomere und
Depolymerisationsprodukte als FlUssigkeiten abge-
trennt werden kdnnen. Die Kondensatoren sind je-
doch ebenfalls nicht zur Abscheidung von TMSN ge-
eignet, da durch die Desublimation Kristalle entste-
hen, die zu Stérungen und Verstopfungen im Kon-
densator filhren. Die im Abluftsystem ausgeschiede-
nen TMSN-Kristalle kénnen infolge der Sublimations-
und Desublimationsvorgange auch durch das ge-
samte Abluftsystem bis zur eigentlichen Abluftbe-
handlungsanlage wandern. Ist als Abluftbehand-
lungsanlage ein Biofilter nachgeschaltet, scheidet
sich das TMSN auf der Oberflache der Fullstoffe der
Biokatalysatoren ab, was zu Effektivitatseinbusen
dieser Filter fuihrt. Ein Abbau des TMSN in den Biofil-
tern erfolgt infolge der Toxizitat und Wasserunléslich-
keit von TMSN nicht.

[0009] Es ist deshalb Aufgabe der Erfindung, ein
Verfahren zu schaffen, mit welchem TMSN aus der
Abluft bei der Kunststoffherstellung und -verarbei-
tung entfernt werden kann.

[0010] Die Aufgabe wird erfindungsgemafl durch
die kennzeichnenden Merkmale des Patentanspru-
ches 1 geldst.

[0011] Vorteilhafte Ausfuhrungsformen der Erfin-
dung bilden die Merkmale der Unteranspriiche 2 bis
10.

[0012] Die Erfindung soll nachstehend anhand
zweier bevorzugter Ausflhrungsformen der Erfin-
dung unter Bezugnahme auf die Eig. 1 und Fig. 2 na-
her erlautert werden.

[0013] Eine erste bevorzugte Ausflihrungsform des
erfindungsgemafien Verfahrens ist in Fig. 1 darge-
stellt.

[0014] Mit der Vakuumpumpe wird die mit TMSN
beladene Abluft 1 von einem Extruder angesaugt und
in einen als Wascheinrichtung 2 dienenden Aerozyk-
lon Uber einen Einblasstutzen tangential eingebla-
sen. Durch die Reduzierung der Gasgeschwindigkeit
in dem Aerozyklon 2 in Verbindung mit einer Tempe-
raturabsenkung desublimiert das TMSN und wird in
dem Aerozyklon 2 abgeschieden. Die von TMSN ge-
reinigte Abluft 5 verlasst den Aerozyklon 2 lber den
Ausblasstutzen mit einem vorgeschalteten Tropfen-
abscheider 6. Zur Unterstitzung der Desublimation
wird zusammen mit dem Einblasen der Abluft Gber
ein Dlsensystem gekuhlte, im Kreislauf gefuhrte
Waschflissigkeit 3, z. B. Polyethylenglykol einge-
dist. Die Waschflussigkeit 3 16st das TMSN und
schwemmt die desublimierten TMSN-Kristalle aus,
und verhindert so deren Anhaften an den Wanden
des Aerozyklons 2. Aus dem Aerozyklon 2 gelangen
die desublimierten Kristalle zusammen mit der
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Waschflissigkeit 3 in einen Sumpf S. Aus dem Sumpf
S wird die Waschfllssigkeit abgezogen, lber ein
Klahlaggregat 7 geleitet und gekuhlt, wodurch die
Sattigungsgrenze der Waschflissigkeit 3 erreicht
wird und das geldste TMSN aus der Waschfllssigkeit
3 auskristallisiert. Danach werden die ausge-
schwemmten desublimierten und durch Kihlung aus
der Waschflissigkeit 3 auskristallisierten TMSN Kris-
talle in einem Filter F abgeschieden. Die Pumpe P
fihrt die von TMSN befreite Waschflissigkeit im
Kreislauf 4 wieder dem Aerozyklon 2 zur Eindisung
2u.

[0015] Bei Einsatz von Wasser als Waschflussigkeit
3 wird das TMSN im Aerozyklon 2 ausschlief3lich
durch Desublimation abgeschieden und ausge-
schwemmt, und nicht im Wasser geldst, weil TMSN
im Wasser nahezu unldslich ist. In diesem Fall kristal-
lisiert bei der Kihlung im Kihlaggregat kein weiteres
TMSN aus.

[0016] Durch die Kihlung kondensiert auch die Luft-
feuchtigkeit der Abluft. Bei Einsatz von Wasser als
Waschflissigkeit 3 kann das durch die Kondensation
entstehende Uberschlssige Wasser (ber das Ventil
VT abgelassen werden.

[0017] Wird als Waschflissigkeit 3 Polyethylengly-
kol eingesetzt, scheidet sich das Kondenswasser am
Boden des Sumpfes S ab und kann uber das Ventil
VL ausgelassen werden.

[0018] Polyethylenglykol ist vor allem in Form von
Mono- und Dialkylglykolethern, insbesondere von
Polyethylenglykoldimethylether als Waschflussigkeit
3 sehr gut geeignet.

[0019] Der Mantel des Aerozyklons 2 wird zusatz-
lich durch einen zweiten Kuhlkreislauf mit einer nach
aulRen isolierten Kihlung gekuhlt. Die Kihlung durch
das Kuhlaggregat 7 zwischen der in den Aerozyklon
2 eingeleiteten Abluft 1 und der Temperatur im Aero-
zyklon 2 betragt 10 K bis 60 K vorzugsweise 30 K bis
40 K.

[0020] Zur Erprobung der vorstehend beschriebe-
nen ersten bevorzugten Ausfihrungsform der Erfin-
dung wurden zwei Versuche durchgefihrt.

Versuch 1

[0021] Am Boden eines Strahlwaschers wurde bei
einem Druck von 1 bar ein zeitlich konstanter Volu-
menstrom von 20 I/h eines Gasgemisches eingelei-
tet. Dabei befand sich im Gasgemisch eine
TMSN-Konzentration von 7,54 mg/l, die durch Hin-
durchleiten des Gasgemischstromes durch einen
Sattiger angereichert wurde. Die Temperatur des
Gasgemischstromes betrug 55°C. Das Gasgemisch
mit dem TMSN-Anteil stieg innerhalb des Strahlwa-
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schers aufwarts. Im Gegenstrom flossen im Kreislauf
200 ml Wasser mit Raumtemperatur und einem Volu-
menstrom von ca. 15 I/h. Das als Waschfllssigkeit 3
verwendete Wasser wurde am Kopf des Waschers
eingedist. Im Gasgemisch am Wascherausgang
konnte eine TMSN-Konzentration von 0,11 mg/l er-
mittelt werden. Der Abscheidegrad von TMSN betrug
somit ca. 83%. In der Waschflissigkeit wurde das
TMSN kristallin mit einer mittleren KristallgréRe von
9,9 um abgeschieden. Die Kristalle waren filtrierbar.

Versuch 2

[0022] In einem modifizierten Aerozyklon 2 als Pilot-
anlage wurde die TMSN-haltige Abluft aus einem Ex-
truder bei der Verarbeitung von PMMA erfindungsge-
mahk behandelt. Die Abluft enthielt bei einem Volu-
menstrom von 8 m%h 884 mg TMSN/m® mit einer
Temperatur von 85°C. Wahrend einer Betriebszeit
von 24 Stunden wurden in der behandelten Abluft 7
mg TMNS/m?® nachgewiesen. Der Abscheidegrad be-
trug demnach mehr als 99%.

[0023] Bei einer zweiten bevorzugten Ausfihrungs-
form des erfindungsgemaflen Verfahrens wird die
Entfernung von TMSN aus Abluft in der Art einer Ge-
genstromgaswasche durchgefiihrt.

[0024] Die Durchfihrung des erfindungsgemafen
Verfahrens der zweiten Ausfiihrungsform geschieht
in einer Vorrichtung mit mindestens einer Absorpti-
onssaule als Wascheinrichtung 2, vorzugsweise ei-
ner Fullkérpersaule. Es kdnnen auch mehrere Sau-
len 2 in Reihe angeordnet werden. Die mindestens
eine Saule 2 erzeugt eine grolle Phasengrenzflache
und damit einen guten Kontakt zwischen der Wasch-
flissigkeit 3 und der TMSN-haltigen Abluft 1. Die Fall-
kérpersaule 2 wird mit ungeordneten Fullkérpern ge-
fullt, wobei diese aus Metall, Keramik, Steinzeug,
Glas oder anderen Materialien, die gegeniber der
Waschflissigkeit 3 und den Bestandteilen der Abluft
1 inert sind, bestehen kénnen. Solche Fullkérpersau-
len 2 mit derartigen Fullkérpern sind handelstblich
und der Fachwelt bekannt. Bei der fluiddynamischen
Auslegung der Fullkdrpersaule 2 wird das Verweil-
zeitverhalten der Reaktionspartner auf die Reakti-
onsgeschwindigkeit  und den  gewulnschten
TMSN-Abscheidegrad am Ausgang der Fullkérper-
saule abgestimmt. Eine schematische Darstellung
dieser Ausfuhrungsform des erfindungsgemafen
Verfahrens zeigt Fig. 2.

[0025] Durch eine Vakuumpumpe am Extruder wird
die mit TMSN beladene Abluft 1 angesaugt und in die
mit Flllkérpern einer bestimmten Schitthdhe gefilite
Fullkérpersaule 2 geleitet. Dort steigt sie innerhalb
der Fullkérpersaule 2 aufwarts. Im Gegenstrom zur
Abluft 1 fliel’t die am Kopf der Vorrichtung eingegebe-
ne Waschfllssigkeit 3, z. B. Polyglykolether, bevor-
zugt Polyethylenglykoldimethylether oder Polyethy-
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lenglykoldibutylether. Beim Kontakt der beiden Pha-
sen desublimiert das TMSN aus der Abluft und 16st
sich praktisch als Feststoff in der Waschflissigkeit 3.
Weiterhin werden Depolymerisationsprodukte mit
ausgewaschen, die jedoch nach Erreichen des
Gleichgewichtszustandes wieder ausgestrippt wer-
den. Aus dem Sumpf S der Vorrichtung wird durch
eine Waschflissigkeitspumpe P die sich mit TMSN
angereicherte Waschflussigkeit 3 Uber einen Filter FL
abgepumpt und Uber einen Dreiwegehahn D und ei-
nen Warmeubertrager W im Kreislauf der Fillkérper-
saule 2 wieder zugefuhrt. Der Filter FL dient zur Ab-
trennung von eingetragenen Feststoffen, die bei der
Kreislauffihrung der Waschfllssigkeit 3 die Fallkor-
per zusetzen wirden. Der WarmeUbertrager W soll
die Eintragstemperatur am Kopf der Vorrichtung re-
gulieren und damit eine zu hohe Erwarmung der
Waschflissigkeit 3 verhindern. Bei Temperaturen
Uber 60°C besteht namlich die Gefahr, dass TMSN
aus der Waschflissigkeit 3 teilweise sublimiert und
somit wieder in die Abluft gelangt.

[0026] Am Kopf der Vorrichtung wird die von TMSN
befreite Abluft 5 ausgelassen. Mit dem erfindungsge-
maRen Verfahren werden Abscheidegrade an TMSN
von mehr als 98% erreicht. Oberhalb der Sattigungs-
grenze fallt das TMSN in der Waschflissigkeit 3 kris-
tallin aus. Kurz vor Erreichen der Sattigungskonzent-
ration des TMSN in der WaschflUssigkeit 3 muss des-
halb die Regenerierung der Waschflissigkeit 3 ein-
geleitet werden. Dazu strémt die beladene Wasch-
flissigkeit 3 Gber den Dreiwegehahn D zum Kiihlkris-
tallisator K, der mit einem Kihimedium bestimmter
Temperatur gespeist wird. Die Kristallisation erfolgt
unter standigem RuUhren, die ein Anhaften der
TMSN-Kristalle am Kihlkristallisator K verhindert.
Nach Auskristallisation des TMSN wird die Suspensi-
on Uber die Entnahmestelle E abgezogen. Diese
stromt Uber einen Filter FI, wobei das TMSN aus der
Suspension filtriert wird. Eine zweite Waschflissig-
keitspumpe P2 pumpt die regenerierte Waschfllissig-
keit 3 in einen Vorratsbehalter V, der bei Waschflis-
sigkeitswechsel als Waschfllssigkeitsvorlage dient.
Uber eine Pumpe PU und das Ventil VE wird nach
Abzug der beladenen Waschflissigkeit 3 aus dem
Sumpf dem Absorptionskreislauf regenerierte
Waschflussigkeit 3 zugefuhrt.

[0027] Wie Fig.2 zeigt, ist es somit mdglich, die
Waschflussigkeit 3 im Kreislauf 4 zu flihren. Dabei
wird die Temperatur der Waschfllissigkeit 3 Uber den
Warmetauscher geregelt. Das erfindungsgemalie
Verfahren wird in einem Temperaturbereich der
Waschflissigkeit 3 von 0 bis 80°C, vorzugsweise von
20°C bis 60°C, durchgefiihrt.

[0028] Der Druck, bei dem das Verfahren durchge-
flhrt wird, liegt bei 0,8 bis 10-10° Pa, vorzugsweise
bei 1 bis 2:10° Pa.
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[0029] Zur Erprobung der vorstehend beschriebe-
nen zweiten Ausfiihrungsform der Erfindung wurden
sechs Versuche durchgefihrt.

Versuch 1

[0030] Am Boden einer mit Flllkérpern aus Glas mit
15 cm Flllhéhe gefiliten Fulllkérpersdule wurde bei
einem Druck von 1 bar ein zeitlich konstanter Volu-
menstrom von 20 I/h eines Gasgemisches eingelei-
tet. Dabei befand sich im Gasgemisch eine TMSN-
Konzentration von 10,25 mg/l, die durch Einleiten des
Gasgemisches Uber einen Sattiger angereichert wur-
de. Das Gasgemisch mit dem TMSN-Anteil stieg in-
nerhalb der Fillkérpersaule aufwarts. Im Gegen-
strom flossen im Kreislauf 380 ml Polyethylenglykol-
dibuthylether als Waschflissigkeit 3 mit einer Tempe-
ratur von 30°C und einem Volumenstrom von ca. 25
I/h, das am Kopf der Vorrichtung eingegeben wurde.
Im Gasgemisch am Ausgang der Vorrichtung konnte
eine TMSN-Konzentration von 0,076 mg/l ermittelt
werden. Der Abscheidegrad fir TMSN betrug dem-
nach 99,3%.

Versuch 2

[0031] Am Boden einer mit ungeordneten Fllkdr-
pern aus Glas mit 15 cm Fillhéhe gefiliten Fallkér-
persaule wurde bei einem Druck von 1 bar und einer
Temperatur von 80°C ein zeitlich konstanter Volu-
menstrom von 80 I/h eines Gasgemisches eingelei-
tet. Dabei befand sich im Gasgemisch eine
TMSN-Konzentration von 10,483 mg/l. Das Gasge-
misch mit TMSN-Anteil stieg innerhalb der Fllkor-
persaule aufwarts. Im Gegenstrom flossen im Kreis-
lauf 380 ml Polyethylenglykoldibuthylether als
Waschflissigkeit 3 mit einer Temperatur von 20°C
und einem Volumenstrom von ca. 20 I/h, das am Kopf
der Vorrichtung eingegeben wurde. Im Gasgemisch
am Vorrichtungsausgang konnte eine TMSN-Kon-
zentration von 0,1505 mg/l ermittelt werden. Der Ab-
scheidegrad betrug demnach 98,8%.

Versuch 3

[0032] Beidiesem Versuch wurden 80 ml Methylme-
thacrylat (MMA) (Depolymerisationsprodukt des PM-
MA) dem als Waschflussigkeit 3 verwendeten Polye-
thylenglykoldibuthylether zugemischt. Dies entspricht
naherungsweise der Sattigungskonzentration des
MMA im Polyethylenglykoldibuthylether. Dieser Ver-
such diente zur Beurteilung der Absorptionsfahigkeit
der mit leichtflichtigen Bestandteilen gesattigten
Waschfllssigkeit 3.

[0033] Am Boden einer mit ungeordneten Fullkér-
pern aus Glas mit 15 cm Fullhéhe gefllliten Fallkor-
persaule wurde bei einem Druck von 1 bar und einer
Temperatur von 80°C ein zeitlich konstanter Volu-
menstrom von 60 I/h eines Gasgemisches eingelei-
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tet. Dabei befand sich im Gasgemisch eine
TMSN-Konzentration von 17,23 mg/l. Das Gasge-
misch mit TMSN-Anteil stieg innerhalb der Fullkor-
persaule aufwarts. Im Gegenstrom flossen im Kreis-
lauf 380 ml Polyethylenglykoldibuthylether als
Waschflissigkeit 3 mit einer Temperatur von 20°C
und einem Volumenstrom von ca. 20 I/h, welche am
Kopf der Vorrichtung eingegeben wurden. Im Gasge-
misch am Vorrichtungsausgang konnte eine
TMSN-Konzentration von 0,275 mg/l ermittelt wer-
den. Der Abscheidegrad betrug demnach 98,4%.

Versuch 4

[0034] Unter gleichen Bedingungen wie beim Ver-
such 3 wurde dem Polyethylenglykoldibuthylether zu-
satzlich Wasser in einer Konzentration von 40 g/l zur
Simulation des Kondenswassers zugegeben. Der
Abscheidegrad an TMSN war dem des Versuchs 3
gleich.

Versuch 5

[0035] Unter den Bedingungen des Versuchs 4 wur-
de der Polyethylenglykoldibuthylether (ibersattigt. Bei
einem Gehalt von 54 g/l TMSN im Polyethylenglykol-
dibuthylether wurde TMSN kristallin ausgeschieden.
Auch bei Ubersattigter Waschflissigkeit wurde ein
gleicher Abscheidegrad wie im Versuch 3 ermittelt.

Versuch 6

[0036] Ein bei 20°C mit 54 g/l TMSN gesattigter Po-
lyethylenglykoldibuthylether wurde auf -10°C ge-
kahlt. Dabei kristallisierte das TMSN aus. Nach 120
min betrug die Konzentration 16 g/l TMSN. Die Kris-
talle waren leicht filtrierbar.

[0037] Durch die Erfindung wird ein Verfahren zur
Entfernung von Tetramethylsuccinodinitril aus Abluft
geschaffen, mit welchem der TMSN-Anteil aus der
Abluft vollstandig entfernt oder auf ein Minimum ge-
senkt werden kann, so dass Verstopfungen der Ab-
luftsysteme durch die Anwendung des erfindungsge-
mafen Verfahrens vermieden werden kénnen.

[0038] Die Abluft wird mit einer Waschflissigkeit be-
handelt. Als Waschflissigkeit eignen sich Wasser
oder Polyglykolether. Besonders geeignet sind Poly-
ethylenglykoldimethylether CH,O(CH,CH,0),CH, n=
3 .. 8 sowie Polyethylenglykoldibuthylether
C,H,;O(CH,CH,0).C,H,n=3 ... 5.

[0039] Die Vorrichtung mit einer geringen Menge
von Waschflussigkeit wird nahe vom Entstehungsort
der Abluft angeordnet und dient ausschlieRlich der
Entfernung des TMSN-Anteiles in der Abluft.

[0040] Bei der Kunststoffverarbeitung werden, wie
bereits erldutert, neben TMSN auch Depolymerisati-
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onsprodukte, Restmonomere, Wasserdampf, ausga-
sende Zuschlagsstoffe (Initiatoren, Kettenlangenreg-
ler, Gleitmittel usw.) sowie Abbauprodukte dieser Zu-
schlagsstoffe freigesetzt. Die zu reinigende Abluft
setzt sich somit aus diesen komplexen Emissionen
zusammen. Durch die Waschfllssigkeit werden des-
halb neben TMSN auch andere Bestandteile der Ab-
luft, z. B. Depolymerisationsprodukte und Gleitmittel
teilweise mit abgetrennt und aus der Abluft entfernt.
Eine Anreicherung oder gar Sattigung der Waschfliis-
sigkeit mit Depolymerisationsprodukten zeigt jedoch
keine Verschlechterung der Abscheidegrade an
TMSN und beeintrachtigt damit die Leistungsfahig-
keit des Verfahrens nicht. Alle leichtflichtigen Be-
standteile werden bei dem Verfahren Uber die Gas-
phase wieder ausgetragen und kénnen mittels einer
nachgeschalteten konventionellen Abgasreinigungs-
anlage entfernt werden.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Entfernung von Tetramethylsuc-
cinodinitril (TMSN) aus Abluft (1), gekennzeichnet
durch die Schritte:

Zufihren der Abluft (1) auf kurzem Wege zu einer
Gas-Kuhl- und/oder Wascheinrichtung (2);

Kihlen und/oder Waschen der Abluft in der
Gas-Kuhl- und/oder Wascheinrichtung (2) in Kontakt
mit einer eine grofRe Oberflache bildenden und in ei-
nem Waschkreislauf (4) gefihrten Waschflussigkeit
(3) durch Desublimation und/oder Lésen des TMSN
in der Waschflissigkeit (3);

Ausleiten der von TMSN befreiten Abluft (5) aus der
Gas-Kuhl- und/oder Wascheinrichtung (2) zur Weiter-
behandlung oder zur Freisetzung; und
kontinuierliches und/oder diskontinuierliches Ab-
scheiden von desublimiertem und aus der Waschl6-
sung auskristallisiertem TMSN aus der im Wasch-
kreislauf (4) gefuhrten Waschflissigkeit (3).

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet
durch
Zuflhren der Abluft (1) zu einem als Gas-Kihl- und
Wascheinrichtung ausgebildeten Aerozyklon (2);
tangentiales Einblasen der zugefuhrten Abluft (1) zu-
sammen mit einem gleichzeitigen Eindiisen von der
in dem Waschkreislauf (4) gefiihrten geklhlten
Waschflissigkeit (3) in den Aerozyklon (2);
Kuhlen und Waschen der Abluft (1) im Aerozyklon (2)
in Kontakt mit der Waschfllssigkeit (3) durch Desub-
limation und/oder Lésen des TMSN in der Waschfliis-
sigkeit (3);
Ausleiten der von TMSN befreiten Abluft (5) aus dem
Aerozyklon (2) Uber einen Tropfenabscheider (6) zur
Weiterbehandlung oder Freisetzung; und
kontinuierliches und/oder diskontinuierliches Ab-
scheiden von desublimiertem und/oder aus der
Waschflissigkeit (3) auskristallisiertem TMSN aus
der im Waschkreislauf (4) gefuhrten Waschfllissig-
keit.
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3. Verfahren nach Anspruch 1 und/oder 2, ge-
kennzeichnet durch Verwendung von Wasser als
Waschflussigkeit (3).

4. Verfahren nach Anspruch 1 und/oder 2, ge-
kennzeichnet durch die Verwendung von Polyglyko-
lether(n) als WaschflUssigkeit (3).

5. Verfahren nach Anspruch 4, gekennzeichnet
durch die Verwendung von Mono- und/oder Dialkylg-
lykolether(n), insbesondere von Polyethylenglykoldi-
methylether [CH,O(CH,CH,0),CH;] n = 3 ... 8 oder
Polyethylenglykoldibuthylether
[C,H,O(CH,CH,0),C,H,] n =3 ... 5 als Waschfliissig-
keit (3).

6. Verfahren nach mindestens einem der vorher-
gehenden Anspriiche 2 bis 5, gekennzeichnet durch
Klhlung der Waschflussigkeit und des Inneren des
Aerozyklons (2) mittels eines Kiihlaggregates (7).

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Kihlung eine Temperaturdifferenz
zwischen der zugefihrten Abluft (1) und dem Inneren
des Aerozyklons (2) zwischen 10 K und 60 K, vor-
zugsweise zwischen 30 K und 40 K erzeugt.

8. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet
durch das Zufihren der Abluft (1) von unten in eine
oder in mehrere in Reihe angeordnete, als
Gas-Wascheinrichtung ausgebildete, mit ungeordne-
ten Flllkérpern gefillte Fullkérpersaule(n) (2);
Waschen der Abluft (1) in der mindestens einen Fll-
kérpersaule (2) durch Zuleiten von WaschflUssigkeit
(3) in einem Waschkreislauf (4) von oben in die Full-
kdérpersaule(n) (2) im Gegenstrom zu der von unten
zugefuhrten Abluft (1);

Ausleiten der von TMSN befreiten Abluft (5) von der
Oberseite der mindestens einen oder von der letzten
der in Reihe geschalteten Fullkdrpersaule(n) (2) zur
Weiterbehandlung oder Freisetzung;

kontinuierliches und/oder diskontinuierliches Ab-
scheiden von desublimiertem und aus der Wasch-
flussigkeit (3) auskristallisiertem TMSN aus der im
Waschkreislauf (4) gefihrten Waschfllssigkeit (3).

9. Verfahren nach Anspruch 8, gekennzeichnet
durch die Verwendung von Polyglykolether(n) als
Waschflussigkeit (3).

10. Verfahren nach Anspruch 8 und/oder 9, ge-
kennzeichnet durch die Verwendung von Polyethy-
lenglykoldimethylether [CH,O(CH,CH,0),CH;] n =3
8 oder Polyethylenglykoldibuthylether
[C,H,O(CH,CH,0),C,Hy] n =3 ... 5 als Waschflssig-
keit (3).

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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