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Verfahren zur Wiederverwendung von Dekantermaterial, 
das  beim  Aufarbeiten  des  Abwassers  aus  der  Produktion  von 
Polystyrol  durch  Suspensionspolymerisation  in  Form  feinen 
Polystyrolperlen  mit  einem  mittleren  Teilchendurchmesser 
zwischen  etwa  0,05  und  0,5  mm  anfällt.  Die  Teilchen  werden 
in  monomerem  Styrol  aufgelöst  und  dieses  in  wäßriger 
Suspension  polymerisiert,  wobei  vor  der  Polymerisation  das 
Dekantermaterial  mit  Wasser  im  Gewichtsverhältnis  von  1 : 
50  bis  1 :  1  behandelt  wurde. 



P o l y s t y r o l ,   i n s b e s o n d e r e   e x p a n d i e r b a r e s   P o l y s t y r e l ,   w i r d  

g r o ß t e c h n i s c h   d u r c h   P o l y m e r i s a t i o n  v o n   S t y r o l  i n   w ä ß r i g e r  

S u s p e n s i o n   h e r g e s t e l l t .   Nach   b e e n d e t e r   P o l y m e r i s a t i o n   w i r d  

d i e   H a u p t m e n g e   d e r  P o l y s t y r o l - P a r t i k e l   d u r c h   A b s c h l e u d e r n  

von  d e r   w ä ß r i g e n   P h a s e   a b g e t r e n n t .   D a b e i   v e r b l e i b t   e i n   T e i l  

des   P o l y m e r e n ,   im  a l l g e m e i n e n   e t w a   2  b i s  4   Gew.%,  b e z o g e n  
a u f   das   e i n g e s e t z t e   S t y r o l ,   i n  F o r m   von  f e i n s t e n   P e r l e n   i m  
A b w a s s e r .   Wurde  d i e  S u s p e n s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   s o  g e s t e u e r t ,  
daß   b e v o r z u g t   f e i n t e i l i g e   P o l y m e r p a r t i k e l   a n f a l l e n ,   so  e r -  

h ö h t   s i c h   d i e   M e n g e  d e s   im  A b w a s s e r   v e r b l e i b e n d e n   P o l y m e -   ; 

r e n   a u f   5 %  o d e r  m e h r .   D i e s e   f e i n s t e n   P a r t i k e l   w e r d e n  -   v o r  
a l l e m   aus   U m w e l t s c h u t z g r ü n d e n  -   aus   dem  A b w a s s e r   d u r c h  D e -  

k a n t i e r e n   z u r ü c k g e w o n n e n .   Das  d a b e i   e r h a l t e n e   s o g e n a n n t e  

D e k a n t e r m a t e r i a l   b e s t e h t   g r ö ß t e n t e i l s  a u s   s e h r   f e i n t e i l i g e m ,  

g e g e b e n e n f a l l s   t r e i b m i t t e l h a l t i g e m   P o l y s t y r o l ,  d a s   v e r h ä l t -  

n i s m ä ß i g   g r o ß e   Mengen   an  E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t   und  a n d e r e n  

h y d r o p h i l e n   V e r u n r e i n i g u n g e n   e n t h ä l t .   Es  i s t   n i c h t   d i r e k t  

z u r   W e i t e r v e r a r b e i t u n g ,   z . B .   z u r   H e r s t e l l u n g   v o n  S c h a u m s t o f -  

f e n   g e e i g n e t .  



E s   g i b t   e i n e   R e i h e   v o n  M ö g l i c h k e i t e n ,   das   D e k a n t e r m a t e r i a l  

W i r t s c h a f t l i c h  z u   n u o z e n ,   z . B .   d u r c h   U m a r b e i t u n g   m i t   H i l f e  

von  E x t r u d e r n ,   d i s   zu  f a r b i g e n   o d e r   in   b e s o n d e r e r   W e i s e  g e -  

f o r m t e n   G r a n u l a t e n   f ü h r t .   D i e s e   M e t h o d e n   s i n d  v o r  a l l e m   d e s -  

h a l b   k o s t e n i n t e n s i v ,   w e i l   man  v o r   d e r   V e r a r b e i t u n g   a u f   e i n e m  

E x t r u d e r   e i n e   T r o c k n u n g  d u r c h f ü h r e m   muß,  d i e   m i t   E m i s s i o n e n  

i n   Form  von  A b l u f t   v e r b u n d e n   i s t .  

E s   w ä r e  d e s h a l b   von   g r o ß e m   V o r t e i l ,   wenn   man  das   D e k a n t e r -  

m a t e r i a l  s o  w i e   es  aus   dem  D e k a n t e r  a b g e t r e n n t   w i r d ,   w i e d e r  

v e r w e n d e n  k ö n n t e .   N a h e l i e g e n d   w ä r e ,   das   D e k a n t e r m a t e r i a l   i n  

m o n o m e r e m   S t y r o l   a u f z u l ö s e n   und  a n s c h l i e ß e n d   d a s  S t y r o l   i n  

w ä ß r i g e r   G u s p e n s i o n   zu  p o l y m e r i s i e r e n .   Es  h a t   s i c h   a b e r   g e -  

z e i g t ,   daß  d a b e i   d i e   G e f a h r   zu  K o a g u l a t i o n   s e h r   g r o ß   i s t  

und  man  b e s t e n f a l l s  e i n   P e r l p o l y m e r i s a t   e r h ä l t ,   das   t r ü b  

i s t ,   s e h r   g r o ß e   I n n e n w a s s e r g e h a l t e   a u f w e i s t   und   zu  S e h a u m -  

s t o f f e n   m i t   u n r e g e l m ä ß i g e r   S c h a u m s t r u k t u r   f ü h r t .  

Der   E r f i n d u n g   l a g   d a h e r   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   d a s  D e k a n t e r -  

m a t e r i a l   w i r t s c h a f t l i c h   a u f z u a r b e i t e n   und  e i n e r   W i e d e r v e r -  

w e n d u n g   z u z u f ü h r e n .  

E s  w u r d e   g e f u n d e n ,   daß  d i e s e   A u f g a b e   g e l ö s t   w i r d ,   wenn  m a n  

d a s   D e k a n t e r m a t e r i a l   i n   S t y r o l   a u f l ö s t   und   das   S t y r o l   p o l y -  

m e r i s e r t ,   u n d   d a b e i   a b e r   d a s   D e k a n t e r m a t e r i a l   v o r   d e r  P o l y -  

m e r i s a t i o n   des   S t y r o l s  m i t   W a s s e r   b e h a n d e l t .   Es  k a n n   a n g e n o m -  

m e n  w e r d e n ,   daß   b e i   d i e s e r   R e i n i g u n g s o p e r a t i o n   e i n   G r o ß t e i l  

d e r   d i e  P o l y m e r i s a t i o n   s t ö r e n d e n   S u b s t a n z e n   m i t   d e r   w ä ß r i g e n  

p h a s e  e n o f e r n t   w i r d .  

Das  D e k a n t e r m a t e r i a l   w i r d   d u r c h   A b t r e n n e n   d e r   F e s t s t o f f e   a u s  

dem  A b w a s s e r   d e r   P r o d u k t i o n   von  e x p a n d i e r b a r e m   P o l y s t y r o l  

g e w o n n e n ,   D i e s e s   A b t r e n n e n   g e s c h i e h t   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   d u r c h  

D e k a n t i e a n n ,   z . B .   d u r c h   A b s c h l e u d e r n   m i t   e i n e r   V o l l m a n t e l -  

z e n o r i f u r e .   D a b e i   f a l l e n   f e i n e   P o l y s t y r o l - P e r l e n   m i t   e i n e m  



m i t t l e r e n   T e i l c h e n d u r c h m e s s e r   z w i s c h e n   e t w a   0 , 0 5   b i s   0 , 5   mm, 

i n s b e s o n d e r e   z w i s c h e n   0 ,1   und  0 , 3   mm  a n .  

Das  D e k a n t e r m a t e r i a l   w i r d   in   W a s s e r   s u s p e n d i e r t ,   w o b e i   d a s  

G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   W a s s e r  :   D e k a n t e r m a t e r i a l   in   w e i t e n   G r e n -  

zen   z w i s c h e n   5 0  :   1  und  1  :   1  s c h w a n k e n   k a n n   und  v o r z u g s -  
w e i s e   z w i s c h e n   2 0  :   1  und  2  :   1  l i e g t .   D e m  W a s s e r   k ö n n e n  

D i s p e r g i e r h i l f s m i t t e l ,   z . B .   P o l y v i n y l a l k o h o l   o d e r   P o l y v i n y l -  

p y r r o l i d o n   z u g e s e t z t   w e r d e n ,   f e r n e r   P u f f e r s u b s t a n z e n ,   d i e  

g e g e b e n e n f a l l s   b e i   e i n e r   s p ä t e r e n   S u s p e n s i o n s p o l y m e r i s a t i o n  

b e n ö t i g t   w e r d e n .  

Die  R e i n i g u n g   des   D e k a n t e r m a t e r i a l s   m i t   W a s s e r   k a n n  a u f   v e r -  

s c h i e d e n e   W e i s e   e r f o l g e n :   Be i   e i n e r   b e v o r z u g t e n   A r b e i t s w e i -  

se  w i r d   d i e   w ä ß r i g e   S u s p e n s i o n   des   D e k a n t e r m a t e r i a l s   b e i  

T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   10°  und  1 0 0 ° ,   v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n  
20°   und   50°C  5  b i s  9 0   min ,   v o r z u g s w e i s e  1 5   b i s   45  min  l a n g  

g e r ü h r t .   Das  g e r e i n i g t e   M a t e r i a l  w i r d   dann   w i e d e r   d u r c h   D e -  

k a n t i e r e n   vom  W a s s e r   a b g e t r e n n t .   D a r a n   k a n n   s i c h   g e g e b e n e n -  

f a l l s   e i n e   w e i t e r e   W a s c h o p e r a t i o n   a n s c h l i e ß e n .   Das  e r h a l t e -  

ne  f e u c h t e   P u l v e r   w i r d   d a n n   in   m o n o m e r e m  S t y r o l   g e l ö s t ,   w o -  

b e i   das   G e w i c h t s v e r h ä l t n i s  M o n o m e r e s  :   D e k a n t e r m a t e r i a l   h i e r  

v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   5 0  :   1  u n d  5  :   1  l i e g t .   D i e s e  o r g a -  

n i s c h e   P h a s e   w i r d   d a n n   z u s a m m e n   m i t   P o l y m e r i s a t i o n s h i l f s -  

m i t t e l ,   wie   z . B .   P o l y m e r l s a t i o n s i n i t l a t o  e n   u n d  S u s p e n d i e r -  
h i l f s m i t t e l n   i n   W a s s e r   s u s p e n d i e r t   und  i n   ü b l i c h e r   W e i s e  

b e i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r   p o l y m e r i s i e r t .   Man  k a n n   a b e r   a u c h  

das   g e r e i n i g t e   f e u c h t e   P u l v e r   u n t e r   R ü h r e n   e i n e r   S u s p e n s i o n  
von  S t y r o l   in   W a s s e r   z u s e t z e n ,   w o b e i   es  vom  S t y r o l   g e l ö s t  

w i r d ,   und   d a n n   d i e   S u s p e n s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   d u r c h f ü h r e n .  

Be i   e i n e r   a n d e r e n   b e v o r z u g t e n   A r b e i t s w e i s e   w i r d   zu  d e r   w ä ß -  

r i g e n   S u s p e n s i o n   des   D e k a n t e r m a t e r i a l s   m o n o m e r e s   S t y r o l   z u -  

g e g e b e n ,   w o b e i   das   G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   M o n o m e r e s  :   D e k a n t e r -  

m a t e r i a l   h i e r   v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   1 0  :   1  und  2  :1  l i e g t .  



D i e   w ä ß r i g e   P h a s e   und  d i e   o r g a n i s c h e   P h a s e   w e r d e n   d a n n   b e i  

T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   10  und  1 0 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n  
50  u n d  9 0 ° C ,  m i t e i n a n d e r   v e r r ü h r t .   Die  R ü h r z e i t   r i c h t e t  

s i c h   n a c h  d e r   T e m p e r a t u r   und  dem  V e r h ä l t n i s   M o n o m e r e s  :  

D e k a n t e r m a t e r i a l .   Je   h ö h e r   d i e   T e m p e r a t u r   und   je   h ö h e r   d a s  

M o n o m e r e n -  :   D e k a n t e r m a t e r i a l - V e r h ä l t n i s   i s t ,   d e s t o   k ü r z e r e  

R ü h r z e i t e n   s i n d   e r f o r d e r l i c h .   Auf  j e d e n   F a l l   s o l l t e   a b e r  

h i e r   m i n d e s t e n s   e i n e   S t u n d e   l a n g   g e r ü h r t   w e r d e n ,   um  d a s  

P o l y s t y r o l   im  D e k a n t e r m a t e r i a l   in   g e n ü g e n d e m   Maße  d u r c h   d a s  

M o n o m e r e   zu  e x t r a h i e r e n .   Im  a l l g e m e i n e n   l i e g t  d i e   R ü h r d a u e r  

z w i s c h e n   2  S t u n d e n   und   2  T a g e n .   Be i   e i n e m   V e r h ä l t n i s   S t y r o l  

:  D e k a n t e r m a t e r i a l   v o n  1  :   1  muß  man  b e i   20°C  e t w a   60  S t u n -  

den   l a n g   r ü h r e n ,   um  im  w e s e n t l i c h e n ' a l l e s   S t y r o l   zu  e x t r a -  

h i e r e n ;   n a c h   18  S t u n d e n   s i n d   e r s t   20  %  h e r a u s g e l ö s t .  E i n   b e -  

s o n d e r e r   V o r t e i l   d i e s e s   V e r f a h r e n s   b e s t e h t   d a r i n ,   daß  m a n  

n a c h   d e r   E x t r a k t i o n   o r g a n i s c h e   und  w ä ß r i g e   P h a s e   n i c h t   z u  .  

t r e n n e n   b r a u c h t ,   s o n d e r n   d a ß  m a n   d i e   o r g a n i s c h e   P h a s e   d i -  

r e k t   i n   G e g e n w a r t   d e r   w ä ß r i g e n   P h a s e   p o l y m e r i s i e r e n  k a n n ,  

w o b e i   man  g l e i c h m ä ß i g   r u n d e ,   k l a r e   P e r l e n   m i t   g e r i n g e m   I n -  

n e n w a s s e r g e h a l t   e r h ä l t .   Es  i s t   v o r t e i l h a f t ,   wenn  d i e   E x t r a k -  

t i o n   b e r e i t s   im  P o l y m e r i s a t i o n s k e s s e l   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  

N a c h   b e e n d e t e r   E x t r a k t i o n   b r a u c h t   man  d e r   S t y r o l p h a s e   n u r  

n o c h   d i e   f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   e i n e s   b e s t i m m t e n   P e r l p o l y m e r i -  

s a t s   e r f o r d e r l i c h e n   H i l f s s t o f f e   und  R a d i k a l i n i t i a t o r e n   z u -  

z u g e b e n   und   k a n n   d a n n   ohne   w e i t e r e   Z w i s c h e n o p e r a t i o n e n   d i e  

P o l y m e r i s a t i o n   b e i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r   d u r c h f ü h r e n .  

Es  i s t  a u c h   m ö g l i c h ,   d i e   R a d i k a l i n i t i a t o r e n   b e r e i t s   im  S t y -  

r o l   g e l ö s t   b e i   d e r   E x t r a k t i o n   z u z u s e t z e n .   D a b e i   s o l l t e  

d a n n   d i e   T e m p e r a t u r   b e i   d e r   E x t r a k t i o n   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e  
8 0 ° C   n i c h t   ü b e r s c h r e i t e n ,   da  s o n s t   d i e   G e f a h r   b e s t e h t ,  

daß   d i e   P o l y m e r i s a t i o n   b e r e i t s   v o r   b e e n d e t e r   E x t r a k t i o n  

e i n s e t z t .  



G r u n d s ä t z l i c h   k a n n   s t a t t   S t y r o l   a l l e i n   a u c h   e i n e   M i s c h u n g  

von  S t y r o l   m i t   b i s   zu  50  Gew.%  a n d e r e r   c o p o l y m e r i s i e r b a r e r  

M o n o m e r e r ,   wie   z . B .   @ - M e t h y l s t y r o l ,   k e r n h a l o g e n i e r t e   S t y -  

r o l e ,   D i v i n y l b e n z o l ,   A c r y l n i t r i l ,   E s t e r   d e r   A c r y l -   o d e r  

M e t h a c r y l s ä u r e ,   N - V i n y l v e r b i n d u n g e n   o d e r  1 , 3 - a o l e f i n e   e i n -  

g e s e t z t   w e r d e n .  

Die   S u s p e n s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   des   S t y r o l s   bzw.  des   M o n o m e -  

r e n g e m i s c h e s   w i r d   u n t e r   ü b l i c h e n   B e d i n g u n g e n   d u r c h g e f ü h r t .  

Das  im  M o n o m e r e n   g e l ö s t e   D e k a n t e r m a t e r i a l   s t ö r t   d a b e i   n i c h t .  

Die   P o l y m e r i s a t i o n   w i r d   im  a l l g e m e i n e n   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i -  

s c h e n  8 0   und  1 3 0 ° C ,   i n s b e s o n d e r e   z w i s c h e n   100  und  1 2 0 ° C ,  

d u r c h g e f ü h r t .   Zum  S t a r t e n   d e r   P o l y m e r i s a t i o n   w e r d e n  d i e   ü b -  

l i c h e n   P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i a t o r e n ,   wie   P e r o x i d e   o d e r   A z o -  

v e r b i n d u n g e n   v e r w e n d e t .   A l s   S u s p e n s i o n s s t a b i l i s a t o r e n   w e r -  

den  e n t w e d e r   o r g a n i s c h e   S c h u t z k o l l o i d e ,   wie   P o l y m e r i s a t e  

d e s  V i n y l p y r r o l i d o n s ,   P o l y v i n y l a l k o h o l   o d e r   C e l l u l o s e ä t h e r  

o d e r   s c h w e r l ö s l i c h e   a n o r g a n i s c h e   S a l z e ,   wie  C a l c i u m p h o s p h a t ,  
v e r w e n d e t .   S i e   k ö n n e n   v o r   o d e r   w ä h r e n d   d e r   P o l y m e r i s a t i o n  

z u g e s e t z t   w e r d e n .   D u r c h   V a r i a t i o n   des   Z u g a b e z e i t p u n k t e s   d e r  

S u s p e n s i o n s s t a b i l i s a t o r e n   i s t   e i n e   R e g u l i e r u n g   des   P e r l s p e k -  
t r u m s   m ö g l i c h .   W ä h r e n d   o d e r   n a c h   d e r   S u s p e n s i o n s p o l y m e r i s a -  
t i o n   w e r d e n  i n   b e k a n n t e r   W e i s e   f l ü c h t i g e   K o h l e n w a s s e r s t o f f e  
o d e r   h a l o g e n i e r t e   K o h l e n w a s s e r s t o f f e   a l s   T r e i b m i t t e l   z u g e -  
s e t z t .   Zur   H e r s t e l l u n g   f l a m m w i d r i g e r   S t y r o l p o l y m e r i s a t e   k ö n -  

nen   d e r   S u s p e n s i o n   o r g a n i s c h e   H a l o g e n v e r b i n d u n g e n   a l s   F l a m m -  
s c h u t z m i t t e l   z u g e g e b e n   w e r d e n .  

Die   b e i   d e r   S u s p e n s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   e r h a l t e n e n   t r e i b m i t -  

t e l h a l t i g e n   S t y r o l p o l y m e r i s a t e   e i g n e n   s i c h   z u r   H e r s t e l l u n g  
von  S c h a u m s t o f f e n .   Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e  V e r f a h r e n   i s t   b e -  

s o n d e r s   g e e i g n e t   z u r   H e r s t e l l u n g   f e i n p e r l i g e r   P o l y m e r i s a t e ,  
d i e   b e i   d e r   P o r o s i e r u n g   von  Z i e g e l s t e i n e n  v e r w e n d e t  w e r d e n .  



D i e   i n   den   B e i s p i e l e n   g e n a n n t e n   T e i l e   und  P r o z e n t e   b e z i e h e n  

s i c h   a u f   das   G e w i c h t .  

B e i s p i e l   1 

A.  A b t r e n n e n   des   D e k a n t e r m a t e r i a l s  

A u s g e g a n g e n   w u r d e   von  dem  A b w a s s e r   aus   e i n e r   S u s p e n s i o n s p o -  

l y m e r i s a t i o n   von  S t y r o l ,  a u s   d e r   P o l y m e r i s a t p e r l e n   d u r c h   A b -  

s c h l e u d e r n   a b g e t r e n n t   w o r d e n   w a r e n .   D i e s e s   A b w a s s e r   e n t h i e l t  

2  Gew.%  f e i n e r   P o l y s t y r o l - P e r l e n   m i t   e i n e m   m i t t l e r e n   D u r c h -  

m e s s e r   k l e i n e r   a l s   0 , 3   mm.  Es  w u r d e   e i n e m   D e k a n t e r   ( W e s t -  

f a l i a   SDA  2 3 0 )  z u g e f ü h r t   und   d u r c h   A b s c h l e u d e r n   e i n   P o l y m e r -  

m a t e r i a l   m i t   e i n e m   F e u c h t i g k e i t s g e h a l t   von   3  b i s   8 %  a b g e -  

t r e n n t .  

B.  R e i n i g u n g   des   D e k a n t e r m a t e r i a l s  

a)  Das  D e k a n t e r m a t e r i a l   a u s   A.  w u r d e   im  V e r h ä l t n i s   1  :   9  i n  

W a s s e r   a u f g e s c h l ä m m t   und  b e i   20°C  20  min .   l a n g   g e r ü h r t .  

Dann  w u r d e   e r n e u t   a b d e k a n t i e r t .   Der   R e i n i g u n g s e f f e k t   i s t  

d a r a n   zu  e r k e n n e n ,   daß   das   D e k a n t a t   n u r   T e i l c h e n   m i t   e i -  

nem  D u r c h m e s s e r   von  k l e i n e r   a l s   0 , 0 5   mm  e n t h ä l t .   D e r ,  

F e s t s t o f f g e h a l t   des   D e k a n t a t s   b e t r u g   0 , 4   % .  D i e   A u s b e u t e ,  

b e z o g e n   a u f   e i n g e s e t z t e s   M a t e r i a l ,   b e t r u g   95  %. 

b)  Die  A u s f ü h r u n g   e r f o l g t e   a n a l o g   a ) .   Es  w u r d e   d e r   M i s c h u n g  

v o r  d e r   A b t r e n n u n g   j e d o c h   1 %  P o l y v i n y l p y r r o l i d o n ,   b e z o -  

gen  a u f   o r g a n i s c h e s   M a t e r i a l ,   z u g e s e t z t .   Der   F e s t s t o f f g e -  

h a l t   des   D e k a n t a t s   b e t r u g   0 , 6   %,  b e s t e h e n d   a u s   T e i l c h e n  

m i t   e i n e m   D u r c h m e s s e r   von   w e n i g e r   a l s   0 , 0 5   mm.  Die   A u s -  

b e u t e   b e t r u g   94  % .  

C.  W i e d e r e i n s e t z u n g   des   g e r e i n i g t e n   D e k a n t e r m a t e r i a l s  



a )   In   95  T e i l e n   S t y r o l   w u r d e n   5  T e i l e   des   n a c h   B.  a)  b e h a n  

d e l t e n   M a t e r i a l s   g e l ö s t .   In  e i n e m   m i t   R ü h r w e r k   a u s g e s t a t -  

t e t e n   d r u c k f e s t e n   R ü h r b e h ä l t e r   w u r d e   e i n e   M i s c h u n g   e i n g e -  

f ü l l t   a u s  

100  T e i l e n   W a s s e r  

0 , 1   T e i l e n   N a t r i u m p y r o p h o s p h a t  

95  T e i l e n   S t y r o l   m i t  

5  T e i l e n   D e k a n t e r m a t e r i a l ,  

0 , 1 5 5   T e i l e n   D i b e n z o y l p e r o x i d ,  
0 , 2 6 6   T e i l e n   t e r t . - B u t y l p e r b e n z o a t   u n d  

0 , 0 4   T e i l e n  H e x a b r o m c y c l o d o d e c a n .  

Die   M i s c h u n g   w u r d e   u n t e r   R ü h r e n   i n  e i n e m   g e s c h l o s s e n e n   K e s -  
s e l  4   S t u n d e n   b e i   9 0 ° C ,  2   S t u n d e n   b e i   105°C  und  a n s c h l i e ß e n d  

3  S t u n d e n   b e i  1 2 0 ° C   p o l y m e r i s i e r t .   Als   S u s p e n s i o n s s t a -  

b i l i s a t o r   w u r d e n   3 , 5   T e i l e   e i n e r   10  % i g e n   P o l y v i n y l -  

p y r r o l d i o n l ö s u n g   i n  W a s s e r   n a c h   130  M i n u t e n   z u d o s i e r t ,  

so  daß   e i n e   m i t t l e r e   P e r l g r ö ß e   von  1 ,2   b i s   1 , 6   mm  g e b i l -  

d e t   w u r d e .   3  S t u n d e n   n a c h   E r r e i c h e n   von  90°C  w u r d e n  

7  T e i l e   P e n t a n   i n n e r h a l b   von   1 0  b i s  1 5   M i n u t e n   z u g e g e b e n .  

Zur   B e s t i m m u n g   des   I n n e n w a s s e r g e h a l t e s   w u r d e  e i n e   P r o b e  

( P e r l f r a k t i o n   von  1 , 2 5   b i s   2 , 0   mm)  z u r  B e s e i t i g u n g   d e s  

A u ß e n w a s s e r s   2  M i n u t e n   m i t   M e t h a n o l   b e h a n d e l t ,   s o d a n n   a u f  

e i n e r   N u t s c h e   a b g e s a u g t   und  5  M i n u t e n   m i t   L u f t   von  2 0 ° C  

im  G e g e n s t r o m   t r o c k e n g e b l a s e n .   Der  I n n e n w a s s e r g e h a l t   w u r -  

de  n a c h   d e r   M e t h o d e   von  K a r l - F i s c h e r   b e s t i m m t .   Er  b e t r u g  
0 , 6 1   %. 

Die  A u s f ü h r u n g   d e r   P e r l p o l y m e r i s a t i o n   e r f o l g t e   a n a l o g   C .  

a ) ;   es  w u r d e n   j e d o c h   a l s   A u f l ö s e m a t e r i a l   5  T e i l e   d e s  

n a c h   B . . b )   b e h a n d e l t e n   M a t e r i a l s   e i n g e s e t z t .   Das  P e r l -  

p o l y m e r i s a t   h a t t e   e i n e n   m i t t l e r e n   D u r c h m e s s e r   von  1 , 3 2   mm; 
d e r   I n n e n w a s s e r g e h a l t   b e t r u g   0 , 5 0   %. 



Die  A u s f ü h r u n g   d e r   P e r l p o l y m e r i s a t i o n   e r f o l g t e   a n a l o g   C .  

a ) ,   w o b e i   a b e r  d i e   5  T e i l e   des   n a c h   B.  a)  b e h a n d e l t e n  

M a t e r i a l s   n i c h t   in   S t y r o l   g e l ö s t ,   s o n d e r n   d i r e k t   d e r  

w ä ß r i g e n   P h a s e   h i n z u g e f ü g t   w u r d e n .   Das  P e r l p o l y m e r i s a t  

h a t t e   e i n e n   m i t t l e r e n   D u r c h m e s s e r   von   1 , 3 5   mm.  Der  I n n e n -  

w a s s e r g e h a l t   b e t r u g   0 , 5 1   %. 

V e r g l e i c h s v e r s u c h  

Die   A u s f ü h r u n g   e r f o l g t e   a n a l o g   C.  a ) ;   es  w u r d e n   j e d o c h  

5  T e i l e   des   n a c h   A.  a b g e t r e n n t e n ,   j e d o c h   n i c h t   w e i t e r b e -  

h a n d e l t e n   M a t e r i a l s   e i n g e s e t z t .   Das  e r h a l t e n e   P e r l p o l y -  

m e r i s a t   h a t t   e i n e n   m i t t l e r e n   D u r c h m e s s e r   von   1 , 3 8   mm. 
Die  B e s t i m m u n g   d e s   I n n e n w a s s e r g e h a l t e s   e r g a b - 3 , 5   %  W a s s e r .  

B e i s p i e l   2  

a)  In  e i n e m   m i t   R ü h r w e r k ,   T h e r m o m e t e r   und   H e i z u n g  a u s g e s t a t -  

t e t e n   1  m 3 - D r u c k k e s s e l   w u r d e n   u n t e r   R ü h r e n   0 , 4 1 4   T e i l e  

N a t r i u m p y r o p h o s p h a t   i n   521  T e i l e n   W a s s e r  g e l ö s t .   In  d i e -  

s e r   L ö s u n g   w u r d e n   136  T e i l e   f e u c h t e s  D e k a n t e r m a t e r i a l  

s u s p e n d i e r t ,   w e l c h e s   10  %  W a s s e r   e n t h i e l t   und   e i n e n   m i t t -  

l e r e n   T e i l c h e n d u r c h m e s s e r   von  e t w a   0 , 1 5   mm  a u f w i e s .  D i e -  

s e r   S u s p e n s i o n   w u r d e n   371  T e i l e   S t y r o l   z u g e s e t z t   und  n a c h  

V e r s c h l i e ß e n   und  S p ü l e n   des   K e s s e l s   m i t   S t i c k s t o f f   w u r d e  

16  S t u n d e n   l a n g   b e i  2 5 ° C   g e r ü h r t .   Dann  w u r d e n   0 , 4 8 8   T e i -  

l e  D i b e n z o y l p e r o x i d ,   0 , 8 7 9  T e i l e   t e r t . - B u t y l p e r b e n z o a t   u n d  

0 , 0 8 2   T e i l e   H e x a b r o m c y c l o d o d e c a n   z u g e g e b e n ,   S t i c k s t o f f  
a u f g e p r e ß t   und  d i e   M i s c h u n g   u n t e r   R ü h r e n   i n n e r h a l b   v o n  
8  S t u n d e n . a u f   120°C  h o c h g e h e i z t   und   4  S t u n d e n   b e i   d i e s e r  

T e m p e r a t u r   g e h a l t e n . I n   d e r   A u f h e i z p h a s e   w u r d e   60  M i n u t e n  

n a c h   E r r e i c h e n   v o n  8 0 ° C   1 7 , 6   T e i l e   e i n e r   10  % i g e n   w ä ß r i -  

g e n   L ö s u n g   von   P o l y v i n y l p y r r o l i d o n   z u g e g e b e n ,   46  T e i l e  

P e n t a n   w u r d e n   1  S t u n d e   d a n a c h   z u d o s i e r t .   Nach   b e e n d e t e r  



P o l y m e r i s a t i o n ,   A b k ü h l e n ,   A b t r e n n e n   d e r   w ä ß r i g e n   P h a s e  

und  T r o c k n e n   w u r d e n   482  T e i l e   k l a r e   P e r l e n   e r h a l t e n  

( 9 2  %   A u s b e u t e ) .   Die  P e r l e n   h a t t e n   e i n e n   W a s s e r g e h a l t  

von  0 , 8   %  und   e i n e   m i t t l e r e   T e i l c h e n g r ö ß e   von  e twa   0 , 7   mm. 

b)  Man  a r b e i t e t   wie  in   B e i s p i e l   2a ,   r ü h r t   j e d o c h   d i e   S u s p e n -  

s i o n   z u s a m m e n   m i t   dem  S t y r o l   1  S t u n d e   b e i   9 8 ° C .   Dann  k ü h l t  

man  a u f   40°C  ab ,   s e t z t   d i e   P e r o x i d e   zu  und  p o l y m e r i s i e r t  

wie   i n   B e i s p i e l   2a  b e s c h r i e b e n .   Man  e r h ä l t   490  T e i l e   k l a -  

re  P e r l e n   m i t   e i n e m   I n n e n w a s s e r g e h a l t   von  0 , 8   %  und   d e r  

m i t t l e r e n   T e i l c h e n g r ö ß e   von  1 ,1   mm. 

c)  V e r g l e i c h s b e i s p i e l  

296  T e i l e   S t y r o l   w u r d e n   i n   e i n e m   R ü h r k e s s e l  v o r g e l e g t  
und  d a r i n   218  T e i l e   f e u c h t e s   D e k a n t e r m a t e r i a l   ( m i t   10  % 

W a s s e r )   d u r c h   R ü h r e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   a u f g e l ö s t .   N a c h  
16  S t u n d e n   w u r d e n   0 , 0 7 5   T e i l e  H e x a b r o m c y c l o d o d e c c a n ,  

0 , 4 7 2   T e i l e   D i b e n z o y l p e r o x i d   und  0 , 7 0 3   T e i l e   t e r t . - B u -  

t y l p e r b e n z o a t   z u g e s e t z t   und  30  M i n u t e n   n a c h g e r ü h r t .   D a n n  

w u r d e n   509  T e i l e   W a s s e r   z u l a u f e n   l a s s e n ,   0 , 4 2 4   T e i l e   N a -  

d r i u m p y r o p h o s p h a t   und  1 7 , 6   T e i l e   10  % i g e r   w ä ß r i g e r  P o l y -  

v i n y l p y r r o l i d o n l ö s u n g   z u g e g e b e n   und  u n t e r   R ü h r e n   u n d  

1  b a r   S t i c k s t o f f - D r u c k   in   8  S t u n d e n   a u f   120°C  a u f g e h e i z t .  
4  S t u n d e n   w u r d e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   g e h a l t e n   und  d a n n  

a b g e k ü h l t .   W ä h r e n d   des   A u f h e i z e n s   w u r d e n   b e i   8 0 ° C  

48  T e i l e   P e n t a n   z u g e s e t z t .   Nach   d e r   ü b l i c h e n   A u f a r b e i -  

t u n g   w u r d e n   485  T e i l e   ( 9 2 , 5  %   A u s b e u t e )   p e r l f ö r m i g e s  

G r a n u l a t   m i t   e i n e m   m i t t l e r e n   T e i l c h e n d u r c h m e s s e r   v o n  
e t w a   1 ,5   mm  e r h a l t e n .   Die  P e r l e n   w a r e n   s e h r   t r ü b   und  e t -  

wa  j e d e   d r i t t e   e n t h i e l t   L u n k e r .   Der   W a s s e r g e h a l t   b e t r u g  
7 , 6   % .  



B e i s p i e l   3  

In  e i n e m   m i t   R ü h r w e r k e  T h e r m o m e t e r   und   H e i z u n g   a u s g e s t a t -  

t e t e m   1  m 3 - D r u e k k e s s e l   w e r d e n   u n t e r   R ü h r e n   0 , 4 1 1   T e i l e   N a -  

t r i u m p y r o p h o s p h a t   i n   517  T e i l e n   W a s s e r   g e l ö s t .   In   d i e s e r  

L ö s u n g   w e r d e n   181  T e i l e  f e u c h t e s   D e k a n t e r m a t e r i a l   ( c a .  

10  %  W a s s e r ,   m i t t l e r e   T e i l c h e n g r ö ß e   0 , 1 5   mm)  s u s p e n d i e r t .  

D a z u  g i b t   man  u n t e r   R ü h r e n   330  T e i l e   S t y r o l ,   0 , 3 9 2   T e i l e  

D i b e n z o y l p e r o x i d   und  0 , 7 8 1   T e i l e   T e r t . - B u t y l p e r b e n z o a t .  

Man  p r e ß t   m i t   S t i c k s t o f f   a u f   1  b a r   und  h e i z t   a u f   6 0 ° C .  

Man  v e r h ä l t   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   u n t e r   R ü h r e n   v i e r  S t u n -  

den   l a n g ,   h e i z t   d a n n   w e i t e r   b i s   a u f   1 2 0 ° C ,   w o b e i   d i e   P o l y -  

m e r i s a t i o n   e i n s e t z t ,   und  h ä l t   w e i t e r e   v i e r   S t u n d e n   b e i  

d i e s e r   T e m p e r a t u r .   In   d e r   A u f h e i z p h a s e   w e r d e n   30  M i n u t e n  

n a c h   E r r e i c h e n   von  80°C  1 7 , 6   T e i l e   e i n e r   10  % i g e n   w ä ß r i -  

gen   L ö s u n g   von   P o l y v i n y l p y r r o l i d o n   z u g e g e b e n ;   35  T e i l e  

P e n t a n   w e r d e n   1  S t u n d e   d a n a c h   z u d o s i e r t .  

Nach   A b k ü h l e n ,   A b t r e n n e n   d e r   w ä ß r i g e n   P h a s e   und   T r o c k n e n  

w e r d e n   466  T e i l e   k l a r e   P e r l e n   e r h a l t e n   (88  %  A u s b e u t e ) ;  

s i e   h a b e n   e i n e n   I n n e n w a s s e r w e r t   von   0 , 6   %  und  e i n e   m i t t l e -  

re   T e i l c h e n g r ö ß e   von   0 , 9 5   mm.  In   d e r   a b g e t r e n n t e n   w ä ß r i -  

gen   P h a s e   w e r d e n   7 %   F e s t s t o f f   a n a l y s i e r t .  



1.  V e r f a h r e n   z u r   W i e d e r v e r w e n d u n g   von  D e k a n t e r m a t e r i a l .   d e s  

b e i m   A u f a r b e i t e n   des   A b w a s s e r s   aus   d e r   p r o d u k t i o n   v o n  

P o l y s t y r o l   d u r c h   S u s p e n s i o n s p o l y v e r i s a t i o n   in   F o r m  v o n  

f e i n e n   P o l y s t y r o l p e r l e n   m i t   e i n e m   m i t t l e r e n   T e i l c h e n d u r c h -  

m e s s e r   z w i s c h e n   e t w a   0 , 0 5   und  0 , 5   mm  a n f ä l l t ,   d u r c h   A u f -  

l ö s e n   d e r   T e i l c h e n  i n   monomerem  S t y r o l   im  G e w i c h t s v e r -  

h ä l t n i s   S t y r o l   zu  D e k a n t e r m a t e r i a l   von  1 0 0  :   1  b i s  1  :   1 ,  

und  P o l y m e r i s i e r e n   des   S t y r o l s   i n   w ä ß r i g e r   S u s p e n s i o n   i n  

G e g e n w a r t   von  R a d i k a l i n i t i a t o r e n   und  g e g e b e n e n f a l l s   w e i -  

t e r e n   P o l y m e r i s a t i o n s h i l f s m i t t e l n   b e i   e r h ö h t e r   T e m p e r a -  

t u r ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  v o r   d e r   P o l y m e r i s a t i o n  
des   S t y r o l s   d a s  D e k a n t e r m a t e r i a l  m i t   W a s s e r   im  G e w i c h t s -  

v e r h ä l t n i s   von  1  :   50  b i s   1  :   1  b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n  
10°  und  100°C  b e h a n d e l t   w u r d e . .  

2.  V e r f a h r e n   z u r   W i e d e r g e w i n n u n g   von  D e k a n t e r m a t e r i a l   n a c h  

A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   T e i l c h e n   i n  

W a s s e r   s u s p e n d i e r t ,   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   20°  u n d  
509C  5  b i s   90  M i n u t e n   l a n g   g e r ü h r t   und  n a c h   A b t r e n n u n g  
des   W a s s e r s   im  S t y r o l   g e l ö s t   w u r d e n .  

3.  V e r f a h r e n   z u r   W i e d e r g e w i n n u n g   von  D e k a n t e r m a t e r i a l   n a c h  

A n s p r u c h   1 ,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   uaß  d i e   T e i l c h e n   im  

W a s s e r   s u s p e n d i e r t   w u r d e n ,   zu  d i e s e r   S u s p e n s i o n   das   S t y -  
r o l   z u g e s e t z t   w u r d e   und  d i e   w ä ß r i g e   und  o r g a n i s c h e   P h a s e  

m i n d e s t e n s   1  S t u n d e   l a n g   m i t e i n a n d e r   v e r r ü h r t   w u r d e n .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

das   V e r r ü h r e n   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   50  und  90°C  v o r -  

genommen  w u r d e .  
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