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(54) Title: METHOD AND PLANT FOR PRODUCING A POLYOLEFIN
(54) Bezeichnung : VERFAHREN UND ANLAGE ZUR HERSTELLUNG EINES POLYOLEFINS

(57) Abstract: The invention relates to a method (100) for producing a polyolefin from olefin monomers, wherein the olefin
monomers are subjected to one or more polymerization steps (13), in which a portion of the olefine monomers is catalytically
converted into the polyolefin, wherein the olefin monomers that are not converted in the one or more polymerization steps (13) are at
least partially transterred into one or more gaseous, monomer-containing discharge flows (g, h), which additionally contain one or
more aluminum organic compounds, said one or more aluminum organic compounds being one or more co-catalysts used in the one
or more polymerization steps (13) and/or one or more compounds formed from the one or more co-catalysts. According to the
invention, downstream of one or more olefin synthesis steps (21), the one or more gaseous, monomer-containing discharge flows (g,
h) are brought into contact with a raw gas mixture (p, r), which is formed by using a product mixture of the one or more olefin
synthesis steps (21), and are subjected to a caustic wash (26) together with the raw gas mixture (p, r). The invention further relates to
a corresponding device.

(57) Zusammenfassung: Es wird ein Verfahren (100) zur Herstellung eines Polyoletins aus Olefinmonomeren vorgeschlagen, bei
dem die Oletinmonomere einem oder mehreren Polymerisationsschritten (13) unterworfen werden, in dem oder denen ein Teil der
Olefinmonomere katalytisch zu dem Polyolefin umgesetzt wird, wobei die Olefinmonomere, die in dem oder den
Polymerisationsschritten (13) nicht umgesetzt werden, zumindest zu einem Teil in einen oder mehrere gasformige, monomerhaltige
Abstrdme (g, h) tiberfiihrt werden, der oder die zudem eine oder mehrere aluminiumorganische Verbindungen enthalten, bei der oder
denen es sich um einen oder mehrere in dem oder den Polymerisationsschritten (13) verwendete Cokatalysatoren und/oder eine oder
mehrere aus dem oder den Cokatalysatoren gebildete Verbindungen handelt. Es ist dabei vorgesehen, dass der oder die gastérmigen,
monomerhaltigen Abstréme (g, h) stromab eines oder mehrerer Olefinsyntheseschritte (21) mit einem unter Verwendung eines
Produktgemischs des oder der Olefinsyntheseschritte (21) gebildeten Rohgasgemisch (p, r) in Kontakt gebracht und zusammen mit
dem Rohgasgemisch (p, 1) einer Laugenwésche (26) unterworten werden. Eine entsprechende Vorrichung ist ebenfalls Gegenstand
der vorliegenden Erfindung.
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Beschreibung

Verfahren und Anlage zur Herstellung eines Polyolefins

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Anlage zur Herstellung eines Polyolefins

gemaf den Oberbegriffen der unabhangigen Patentanspriiche.

Stand der Technik

Zur Herstellung von Polyolefinen, beispielsweise Polyethylen und Polypropylen, sind
unterschiedliche Verfahren bekannt und beispielsweise im Artikel "Polyolefins” in
Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, Onlineveréffentlichung 15. Juni 2000,
DOI: 10.1002/14356007.a21_487, oder bei S. van der Wen, "Polypropylene and other
Polyolefins: Polymerization and Characterization”, Studies in Polymer Science 7,

Amsterdam: Elsevier Sciences 2007, beschrieben.

Haufig werden in derartigen Verfahren nicht polymerisierte Monomere (beispielsweise
Ethylen und Propylen), aber auch bei entsprechenden Polymerisationsreaktionen
gebildete kurzkettige Kohlenwasserstoffe (beispielsweise Ethan und Propan), mittels
eines Gasstroms aus dem gebildeten Polymer ausgetrieben bzw. aus dem
Polymerisationsreaktor und/oder einem nachgeordneten Trennbehalter gasformig
abgezogen. Ein hierbei erhaltenes Gasgemisch wird nachfolgend als "monomerhaltiger

Abstrom" bezeichnet.

Werden, wie grundsatzlich bekannt, aluminiumorganische Verbindungen (auch als
Aluminiumorganyle oder Organoaluminiumverbindungen bezeichnet) als
Cokatalysatoren bei der Polymerisation eingesetzt, kbnnen auch diese in gewissen
Mengen in einen entsprechenden monomerhaltigen Abstrom Ubergehen.
Ublicherweise werden im Stand der Technik solche monomerhaltigen Abstréme daher
mit Wasser oder einem wassrigen Medium vorbehandelt, um die enthaltene(n)
aluminiumorganische(n) Verbindung(en) zu deaktivieren. Der monomerhaltige Abstrom
wird anschlieftend thermisch verwertet. Aus der US 2011/0152476 A1 ist ein Verfahren
bekannt, bei dem eine Wasche mit einem Schwefelsaure-/Leichtdlgemisch in einer

entsprechenden Polymeranlage zur Entfernung eingesetzt wird.
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Durch die thermische Verwertung von monomerhaltigen Abstrémen gehen jedoch
betrachtliche Mengen an Monomeren verloren, die zuvor ggf. aufwendig erzeugt
wurden. Es ist daher grundsatzlich wiinschenswert, die Monomere, aber auch ggf.
andere Kohlenwasserstoffe, aus solchen monomerhaltigen Abstromen
zuriickzugewinnen. Dies wird durch die Anwesenheit der aluminiumorganischen

Verbindungen jedoch betrachtlich erschwert:

Die hier betrachteten aluminiumorganischen Verbindungen zersetzen sich unter
Zugabe von Wasser u.a. zu Aluminiumhydroxid. Aluminiumhydroxid ist in stark saurem
und stark alkalischem Milieu 16slich, im eher neutralen pH-Bereich jedoch kaum. Es
kann sich hier eine zahe, gelartige oder auch feste Masse bilden, die zu Ablagerungen
und Verlegungen von Anlagenteilen fihren kann. Der Eintrag eines entsprechenden
monomerhaltigen Abstroms, der in bestimmten Anlagenteilen zur Bildung einer solchen
Masse flhren kann, oder einer entsprechenden Masse selbst, in eine petrochemische
Anlage, insbesondere in eine Olefinanlage, ist daher zu vermeiden. Anderenfalls
kbnnte es zu erheblichen Beeintrachtigungen des Prozesses und Anlagenbetriebs bis

hin zum Anlagenausfall kommen.

Es besteht daher der Bedarf nach Verfahren und Anlagen, in denen eine Nutzung und

Aufarbeitung entsprechender monomerhaltiger Abstrdme maoglich ist.

Offenbarung der Erfindung

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren und eine Anlage zur Herstellung eines
Polyolefins mit den Merkmalen der unabhangigen Patentanspriiche geldst.
Ausgestaltungen sind Gegenstand der abhangigen Patentanspriiche sowie der

nachfolgenden Beschreibung.

Vorteile der Erfindung

Erfindungsgemal} wurde erkannt, dass es besonders vorteilhaft ist, einen oder mehrere
gasformige, monomerhaltige Abstrome, die eine oder mehrere aluminiumorganische
Verbindungen enthalten, in eine bereits zur Verflgung stehende Laugenwasche
einzuspeisen. Solche Laugenwaschen sind zur Bearbeitung von Rohgasgemischen

iblich, die beispielsweise mittels katalytischer oder thermischer Spaltverfahren gebildet
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werden, und die beispielsweise Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid enthalten
kénnen. Neben einem Spaltverfahren kann aber grundsatzlich auch jedes andere
Verfahren zur Gewinnung und nachfolgenden Aufarbeitung von entsprechenden
Rohgasgemischen oder eine Kombination solcher Verfahren im Rahmen der
vorliegenden Erfindung eingesetzt werden, sofern in der Prozessflihrung an geeigneter
Stelle eine Laugenwasche vorgesehen ist. Es kann sich beispielsweise um Verfahren
handeln, die z.B. auf der (oxidativen) Dehydrierung von Alkanen oder der oxidativen
Kopplung von Methan beruhen. Diese Verfahren werden in der Folge unter dem Begriff

"Olefinsyntheseschritte" zusammengefasst.

Unter einem "Rohgasgemisch” handelt es sich im hier verwendeten Sprachgebrauch
um ein Gasgemisch, das unter Verwendung eines Produktgemischs eines oder
mehrerer, gleicher oder unterschiedlicher, parallel oder nacheinander ablaufender
Olefinsyntheseschritte gebildet wird. Eine "Bildung" des Rohgasgemischs kann
beispielsweise auch Prozessschritte wie eine Kiihlung, Olwasche, Verdichtung
und/oder Wasserwasche umfassen. Sind keine derartigen Prozessschritte vorgesehen,
kann die Zusammensetzung des Produkigemischs auch der Zusammensetzung des
Rohgasgemischs entsprechen. Die "Bildung" des Rohgasgemischs kann auch lediglich
das Fiihren des Produktgemischs (ber geeignete Leitungen und dessen Bereitstellung
als Produktgemisch umfassen. Bei der Bildung des Rohgasgemischs kénnen auch
mehrere Produktgemische miteinander vereinigt werden. Hierbei kénnen auch
Produktgemische anderer Syntheseschritte als der genannten Olefinsyntheseschritte
oder Strome aus anderen Anlagenteilen eingesetzt werden. Zumindest ein Teil des
Rohgasgemischs stammt jedoch aus einem oder mehreren der genannten
Olefinsyntheseschritte. Die Bildung eines Rohgasgemischs kann auch die Abtrennung
eines Teils eines oder mehrerer Produktgemische umfassen, ein Rohgasgemisch
gemal} der hier giltigen Definition enthalt jedoch immer Komponenten, die in dem oder
den Olefinsyntheseschritten gebildet werden. Ein "Produktgemisch” ist ein Gemisch,
das typischerweise samtliche, stromab eines oder mehrerer Olefinsyntheseschritte

erhaltene Verbindungen umfasst.

Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid und andere sogenannte Sauergase werden
herkédmmilicherweise durch derartige Laugenwaschen aus den genannten
Rohgasgemischen ausgewaschen. In einer Laugenwéasche wird ein entsprechendes

Rohgasgemisch einem alkalischen Medium, beispielsweise einer verdinnten
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wassrigen Natriumhydroxididsung, entgegengeschickt. Die enthaltenen Sauergase
gehen auf diese Weise in dem alkalischen Medium in Losung. Das mit den
Sauergasen beladene Medium wird als sogenannte Ablauge erhalten. Die Ablauge
kann durch Entfernung der Sauergase regeneriert und erneut in der Laugenwasche
eingesetzt werden. Eine Laugenwasche wird Ublicherweise in einer Waschsaule

durchgefihrt, wie sie unten im Detail erldutert ist.

Die vorliegende Erfindung schlagt dabei ein Verfahren zur Herstellung eines
Polyolefins aus Olefinmonomeren vor, bei dem die Olefinmonomere, beispielsweise
Ethylen und/oder Propylen, einem oder mehreren Polymerisationsschritten unterworfen
werden, in dem oder denen ein Teil der Olefinmonomere katalytisch zu dem Polyolefin,
beispielsweise Polyethylen und/oder Polypropylen, umgesetzt wird, wobei die
Olefinmonomere, die in dem oder den Polymerisationsschritten nicht umgesetzt
werden, zumindest zu einem Teil in einen oder mehrere gasférmige, monomerhaltige
Abstrome Uberfihrt werden, der oder die zudem eine oder mehrere
aluminiumorganische Verbindungen enthalten, bei der oder denen es sich um einen
oder mehrere in dem oder den Polymerisationsschritten verwendete Cokatalysatoren
und/oder eine oder mehrere aus dem oder den Cokatalysatoren gebildete
Verbindungen handelt. Die sich in einem derartigen Verfahren des Standes der
Technik ergebende Problematik wurde bereits eingangs erlautert. Wie erwahnt, ist eine
Verwendung eines entsprechenden monomerhaltigen Abstroms in einem
weiterverarbeitenden Verfahren herkdmmlicherweise schwierig, weil die
aluminiumorganischen Verbindungen in neutraler wassriger Losung eine zahe,

gelartige oder auch feste Masse bilden kdnnen.

Erfindungsgemal} ist daher vorgesehen, dass der oder die gasférmigen,
monomerhaltigen Abstrome stromab eines oder mehrere Olefinsyntheseschritte mit
einem unter Verwendung eines Produkitgemischs des oder der Olefinsyntheseschritte
gebildeten Rohgasgemisch in Kontakt gebracht und zusammen mit dem
Rohgasgemisch einer Laugenwasche unterworfen werden. Die Zuspeisung
entsprechender monomerhaltiger Abstrome zu einer Laugenwasche erweist sich als
besonders glinstig, weil hier eine besonders effiziente Ausschleusung durch die hohe
Verdiinnung der aluminiumorganischen Verbindung(en) einerseits und das in
vergleichsweise grofier Menge eingesetzte alkalische Waschmedium andererseits zu

erwarten ist. Ublicherweise wird im Vergleich zur Eintragsmenge der
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aluminiumorganischen Verbindung(en) eine sehr grole Menge an Lauge verwendet,

so dass die Auswascheffizienz ausgesprochen hoch ist.

Die vorliegende Erfindung ermoglicht es damit, die aluminiumorganische(n)
Verbindung(en) definiert und vollstdndig bzw. nahezu vollstandig auszuwaschen, wobei
jedoch keine zusétzlichen Prozessschritte und/oder wesentlichen zusatzlichen
Betriebsmittel erforderlich sind. Ein oder mehrere monomerhaltige Abstréme kdnnen
einfach und unproblematisch in eine vorhandene oder ohnehin zu errichtende
Laugenwasche Uberfihrt werden und beeinflussen die dort zu bearbeitenden
Volumenstrome bzw. Gasmengen nur unwesentlich. Eine vorhandene Laugenwasche
muss daher in ihrer Kapazitdt auch beim Einsatz der vorliegenden Erfindung nicht oder
allenfalls geringflgig erweitert werden. Die vorliegende Erfindung ermd&glicht es, die
Olefinmonomere auf einfache und effiziente Weise zurlickzugewinnen, weil diese
insbesondere einer vorhandenen, der Laugenwasche nachgeschalteten Trennung
zugefihrt werden konnen. Da die in dem oder den gasformigen, monomerhaltigen
Abstromen enthaltene(n) aluminiumorganische(n) Verbindung(en) in der
Laugenwasche vollstandig bzw. nahezu vollstandig ausgewaschen werden, kann es
insbesondere nicht zur Verlegung von Komponenten im nachgeschalteten Teil einer
entsprechenden Trenneinrichtung kommen. Die vorliegende Erfindung ermdéglicht
insgesamt eine hohere stoffliche Nutzung, indem die Verbrennung von Rohstoffen

(namlich der genannten Olefinmonomere) vollstandig vermieden werden kann.

Ist vorstehend oder nachfolgend davon die Rede, dass die aluminiumorganische(n)
Verbindung(en) "vollstandig” oder "nahezu volistandig" ausgewaschen werden, kann
hierunter eine Auswaschung der gesamten Menge der in dem oder den
monomerhaltigen Abstrdmen enthaltenen aluminiumorganische(n) Verbindung(en)
umfasst sein, so dass sich in einem Abstrom einer Laugenwasche keine
aluminiumorganische(n) Verbindung(en) mehr nachweisen lassen. Es kdnnen jedoch
auch Spuren, beispielsweise bis zu 10 Mol.-ppm oder Gew.-ppm, 1 Mol.-ppm oder
Gew.-ppm oder 0,1 Mol.-ppm oder Gew.-ppm, verbleiben, sofern sich die
aluminiumorganische(n) Verbindung(en) in Kontakt mit Wasser nicht vollstandig
zersetzen. Es kann auch eine Auswaschung bis auf einen definierten Restgehalt
erfolgen, beispielsweise einen Restgehalt von bis zu 100 Mol.-ppm oder Gew.-ppm,

insbesondere bis zu 10 Mol.-ppm oder Gew.-ppm. Die Ein erhaltener Strom ist dann
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im hier verwendeten Sprachgebrauch "arm an oder frei von” der oder den

aluminiumorganischen Verbindungen.

Der oder die gasférmigen, monomerhaltigen Abstrome kdénnen stromab eines oder
mehrerer Aufbereitungsschritte, dem oder denen ein Produktgemisch des oder
Olefinsyntheseschritte unter Bildung des Rohgasgemischs unterworfen wird, mit dem
Rohgasgemisch vereinigt werden. Wird das Rohgasgemisch beispielsweise
getrocknet, und enthalt dieses damit kein Wasser mehr, mit dem die
aluminiumorganische(n) Verbindung(en) in dem oder den monomerhaltigen Abstromen
reagieren kdnnen, kann eine Vereinigung des oder der gasférmigen, monomerhaltigen
Abstrome mit dem Rohgasgemisch an beliebiger Stelle stromab der Trocknung
erfolgen. In diesem Fall lassen sich ggf. Leitungen einsparen. Erfolgt eine solche
Trocknung nicht, weil das Rohgasgemisch in der Laugenwasche ohnehin wieder mit
einem wassrigen Strom in Kontakt kommt und damit Wasser aufnimmt, werden der
oder die gasformigen, monomerhaltigen Abstréme hingegen vorteilhafterweise erst in
der Laugenwasche mit dem Rohgasgemisch in Kontakt gebracht. Auf diese Weise
kann eine Verlegung von Leitungen stromauf der Laugenwasche sicher vermieden

werden, ohne dass eine aufwendige Trocknung erforderlich ist.

Eine Vereinigung des oder der gasférmigen, monomerhaltigen Abstrome mit dem
Rohgasgemisch erfolgt daher in solchen Fallen bevorzugt unmittelbar vor der
Laugenwasche, besonders bevorzugt direkt in der Laugenwasche. Unter einer
Vereinigung, die "unmittelbar vor" der Laugenwasche erfolgt, wird dabei verstanden,
dass ein durch die Vereinigung gebildeter Strom der Laugenwasche zugefiihrt wird,
ohne dass er Einflissen unterworfen wird, die seine Zusammensetzung beeinflussen.
Einflisse, die die Zusammensetzung des durch die Vereinigung gebildeten Stroms
beeinflussen kdnnten, waren beispielsweise auch eine langere Verweildauer des durch
die Vereinigung gebildeten Stroms in einem langeren Leitungssystem, wobei sich
Aluminiumhydroxid bilden und ablagern konnte. Einflisse, die die Zusammensetzung
beeinflussen kdnnten, sind jedoch auch insbesondere die genannten
Aufbereitungsschritte, sofern sie zur Abtrennung von Komponenten wie Wasser,

Olartigen Verbindungen und dergleichen eingesetzt werden.

Es ist besonders vorteilhaft, wenn der oder die Aufbereitungsschritte eine Kiihlung

und/oder eine Wasserwdsche umfassen. Insbesondere wird durch das
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Inkontaktbringen des oder der monomerhaltigen Abstrome mit dem Rohgasgemisch
stromab einer Wasserwasche sichergestelit, dass die eine oder die mehreren
aluminiumorganischen Verbindungen nicht mehr mit nennenswerten Mengen an
Wasser in Berlhrung kommen. Ein Inkontaktbringen stromauf der Wasserwasche, und
damit auch eine direkte Zuflihrung zu dem oder den Olefinsyntheseschritten oder
unmittelbar danach, ware dagegen nachteilig, weil auf diese Weise auch die
enthaltene(n) aluminiumorganische(n) Verbindung(en) in die Wasserwasche
eingespeist wirden und sich dort Aluminiumhydroxid bilden kbénnte. Kommen der oder
die gasférmigen, monomerhaltigen Abstrome erst direkt stromauf der Laugenwasche
oder in dieser mit dem Rohgasgemisch in Kontakt, kann die Bildung von sich
verfestigendem Aluminiumhydroxid sicher verhindert werden. Auch in der
Laugenwasche kdnnen sich keine Feststoffe bilden, weil hier naturgemals stark

alkalische Bedingungen vorliegen.

Die Laugenwasche kann im Rahmen der vorliegenden Erfindung in unterschiedlichen
Verfahrensvarianten durchgefiihrt werden. In der Regel kommen jedoch
vorteilhafterweise eine oder mehrere Waschsaulen zum Einsatz, wobei der oder die
gasférmigen, monomerhaltigen Abstréme in oder stromauf der einen oder der
mehreren Waschsaulen mit dem Rohgasgemisch in Kontakt gebracht werden. Die
vorliegende Erfindung kann daher in Ublichen Einrichtungen zur Durchfiihrung von
Laugenwdschen verwendet werden, eine spezielle bauliche Anpassung ist nicht
erforderlich. Insbesondere eine direkte Einspeisung in eine Waschsaule einer
Laugenwasche hat den besonderen Vorteil, dass auch in den Zufuhrleitungen in die
Waschsaule keine Ablagerungen, die sich aus der moglicherweise vorhandenen
Restfeuchtigkeit in dem eingespeisten Syntheseabtrom ergeben kdnnen, auftreten
kdnnten. Eine "direkte Einspeisung” bedeutet, eine ausschlielllich den oder die
gasformigen, monomerhaltigen Abstrome fiihrende Leitung in einen Sauleninnenraum

einer entsprechenden Waschsaule minden zu lassen.

In bekannten Verfahren zur Bildung entsprechender gasférmiger, monomerhaltiger
Abstrome wird ein Austreibgas eingesetzt, mittels dessen das gebildete Polymer durch-
oder umspililt wird (sogenannter Purge). Das Austreibgas kann beispielsweise
Stickstoff enthalten oder aus Stickstoff bestehen. Die vorliegende Erfindung ermoglicht
es, auch monomerhaltige Abstréme, die Stickstoff oder andere Komponenten eines

Austreibgases enthalten, ohne zusatzliche Aufbereitung (beispielsweise
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Membranverfahren zur Trennung des Austreibgases von den Monomeren) zu
verarbeiten. Auch solche monomerhaltigen Abstrome kdnnen direkt der Laugenwasche
zugeflihrt werden. Das Austreibgas kann in vorhandenen Einrichtungen stromab der

Laugenwasche abgetrennt werden.

Das Verfahren kann vorteilhafterweise unter Verwendung einer oder mehrerer
Waschsaulen in der Laugenwasche zum Einsatz kommen, die voneinander durch
Flissigkeitssperrbdden (sogenannte Kaminbdden) getrennte Abschnitie aufweisen,
wobei die Anzahl der Abschnitte je nach der auszuwaschenden Stoffmenge
ausgewahlt werden kann. Die Anzahl der Abschnitte kann beispielsweise 2 bis 5,
insbesondere 2 bis 3, betragen. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist es moglich,
den oder die monomerhaltigen Abstrome in beliebige Saulenabschnitte einzuspeisen,
je nachdem, in welchem Bereich eine derartige Einspeisung zweckmalig ist und sich

eine ausreichende Abreicherung ergibt.

Im untersten Abschnitt entsprechender Waschsdulen wird i.d.R. eine Grobwésche
durchgefihrt, in der die Uberwiegende Menge des oder der Sauergase entfernt
werden. Nach moglichen weiteren Waschen in Zwischenabschnitten erfolgt im
obersten Abschnitt eine Feinwadsche, in der bei hoher Laugenkonzentration,

also wenig verbrauchter Lauge, die erwlinschte weitere Abreicherung erzielt wird.
Separate Ablaugen werden dabei i.d.R. nicht gebildet, weil die kaum verbrauchte
Ablauge der Feinwasche in die Grobwasche weitergereicht und dort weitgehend

verbraucht wird.

Je nach Menge der zu bearbeitenden Gase bzw. Rohgasgemische kénnen eine oder
mehrere Waschsaulen verwendet werden, die parallel oder in Reihe geschaltet sind.
Die vorliegende Erfindung kann dabei vorsehen, den oder die monomerhaltigen
Abstrdme nur in einer oder nur einem Teil mehrerer Waschsaulen mit dem
Rohgasgemisch in Kontakt zu bringen. Auf diese Weise findet bzw. finden sich die
aluminiumorganische(n) Verbindung(en) bzw. hieraus durch den Einfluss der Lauge
gebildete Verbindungen nur in der Ablauge der betreffenden Waschsaulen wieder, so
dass nur eine Teilmenge der Waschlauge entsprechend aufbereitet werden muss,
sofern eine solche Aufbereitung Gberhaupt erforderlich ist. Mit anderen Worten kann,

wenn chnehin mehrere Waschsaulen verwendet werden, die Ablauge zumindest einer
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dieser Saulen von aluminiumorganische(n) Verbindung(en) bzw. hieraus gebildete

Verbindungen frei gehalten werden.

Die vorliegende Erfindung eignet sich insbesondere fiir den Einsatz in Verfahren, bei
denen der oder die gasférmigen, monomerhaltigen Abstréme und das Rohgasgemisch
in der Laugenwasche mit einem Waschmedium in Kontakt gebracht werden, das
Natriumhydroxid in einem Gehalt von 0,5 bis 20 Gew.-%, insbesondere von 1 bis 12
Gew.-%, insbesondere von 2 bis 8 Gew.-%, insbesondere in wassriger Ldsung, enthalt.
Mit Natriumhydroxid in wassriger Losung liegt das Aluminium aus den hier betrachteten
aluminiumorganischen Verbindungen in Form von Natriumtetrahydroxoaluminat vor,
welches unter den herrschenden alkalischen Prozessbedingungen in Losung verbleibt
und mit der Ablauge Uber den normalen Prozessweg ausgeschleust werden kann. Wie
erwadhnt, wird diese Ausschleusung durch die hohe Verdiinnung unterstitzt, da
ublicherweise im Vergleich zum Eintrag an aluminiumorganischen Verbindungen eine
sehr grofte Menge an Lauge eingesetzt wird. Eine Abtrennung von Aluminium aus der
Ablauge, sofern beispielsweise aufgrund von Vorgaben zu Maximalgehalten im
Abwasser erforderlich, ist ausgesprochen einfach und umfasst typischerweise eine
Neutralisation, bei der Aluminiumhydroxid ausfallt und daher als Feststoff abgetrennt
werden kann. Die Ablauge kann daher ohne grofien Aufwand von Aluminiumhydroxid

befreit warden.

Die Vorteile der Erfindung entfalten sich besonders dann, wenn die
aluminiumorganische(n) Verbindung(en) in dem oder den gasférmigen,
monomerhaltigen Abstrdmen in einem Gehalt von bis zu 5 Gew.-%, insbesondere bis
zu 2,5 Gew.-%, insbesondere bis zu 1,25 Gew.-%, insbesondere bis 0,5 Gew.-%,
insbesondere bis zu 1.000 Gew.-ppm, insbesondere bis zu 500 Gew.-ppm, enthalten
sind. Die eine oder die mehreren aluminiumorganischen Verbindungen kdnnen dabei in
einem Gehalt von mehr als 1, 10 oder 100 Gew.-ppm, enthalten sein. Auf diese Weise
ergeben sich eine besonders ginstige Verdlnnung und damit eine gute
Ausschleusung entsprechender Verbindungen. Die genannten Angaben beziehen sich
auf den Massenanteil an Aluminium. In typischen Anlagen zur Herstellung von
Polyethylen fallen beispielsweise gasférmige, monomerhallige Abstréme mit einem
Volumenstrom von 10 bis 300 kg/h mit einem Gehalt von bis zu 1,2 Gew.-%
Triethylaluminium (TEA) an. Andere Anlagen arbeiten beispielsweise mit

Abstrommengen von 50 bis 100 kg/h mit einem Gehalt von 5 bis 100 Gew.-ppm.
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Die vorliegende Erfindung eignet sich grundsatzlich fir samtliche Typen
aluminiumorganischer Verbindungen, die als Polymerisationscokatalysatoren zum
Einsatz kommen. Dabei kénnen der oder die gasférmigen, monomerhaltigen Abstréme
die einen oder die mehreren aluminiumorganischen Verbindungen in Form von
wenigstens einem Aluminiumalkyl, insbesondere Triethylaluminium (TEA), und/oder in
Form von wenigstens einem Methylaluminoxan und seinen Derivaten, und/oder in
Form wenigstens einer halogenierten Aluminiumverbindung mit der Summenformeln
AIR1TR2X1 und/oder AIRTX1X2, wobei R1 und R2 fir verzweigte oder unverzweigte
C1- bis C12-Alkylketten und X1 und X2 fir ein Halogenatom stehen, und/oder in Form
wenigstens einer aus den genannten Verbindungen gebildeten weiteren Verbindung,
enthalten. Insbesondere sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung Aluminiumalkyle,
insbesondere Triethylaluminium, und Methylaluminoxane mit ihren Derivaten und
entsprechenden Reaktionsprodukten enthalten. Die Erfindung eignet sich, wie erwahnt,
auch fir monomerhaltige Abstrome, die aluminiumhaltige Folgeprodukte, die sich in

dem Polymerisationsschritt aus den Cokatalysatoren bilden konnen, enthalten.

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird in der Laugenwasche ein an der oder den
aluminiumorganischen Verbindungen abgereicherter oder von diesen freier,
kohlenwasserstoffhaltiger Waschabstrom erhalten. In dem Waschabstrom enthaltene
Kohlenwasserstoffe werden einem oder mehreren Trennschritten zugefihrt, wobei in
dem oder den Trennschritten eine oder mehrere olefinreiche Fraktionen erhalten
werden. Wie erwahnt, ist dies durch den Einsatz der vorliegenden Erfindung ohne
Einschrankungen mdglich, weil der Waschabstrom arm an oder frei von

entsprechenden aluminiumorganischen Verbindungen ist.

Die vorliegende Erfindung ermdglicht ein vollstandig integriertes Verfahren, bei dem die
Olefinmonomere, die dem oder den Polymerisationsschritten unterworfen werden,
zumindest teilweise unter Verwendung der einen oder der mehreren olefinreichen
Fraktionen bereitgestellt werden. Selbstverstandlich eignet sich das Verfahren jedoch
auch fir die externe Bereitstellung entsprechender Fraktionen bzw. Monomere.
Entsprechende Monomere kdnnen auch, beispielsweise in Drucktanks,

zwischengespeichert und flr eine spatere Verwendung bereitgestellt werden.
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Vorteilhafterweise wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung in der Laugenwésche
eine zumindest den berwiegenden Anteil der einen oder der mehreren
aluminiumorganischen Verbindungen bzw. deren Reaktionsprodukte mit der Lauge aus
dem oder den monomerhaltigen Abstrémen enthaltende Ablauge gewonnen. Diese
Ablauge kann einem dem Fachmann bekannten Verfahren zur Aufbereitung bzw.
Entsorgung unterzogen werden. Insbesondere kann eine Neutralisation, eine
Bearbeitung mit Dampf, eine Ablaugeoxidation, die Zuflihrung zu einer (biologischen)
Kldranlage oder eine geeignete Kombination entsprechender Prozessschritte erfolgen.
Beispielsweise kann im Fall einer Neutralisation durch eine ausreichende Verdlnnung
sichergestellt werden, dass das erwahnte Aluminat bzw. Aluminiumhydroxid

ausgeschleust wird.

Wie ebenfalls erwdhnt, eignet sich die vorliegende Erfindung flir sdmtliche
Olefinsyntheseschritte, in denen entsprechende Produktgemische enthalten werden,
insbesondere jedoch fir thermische und/oder katalytische Spaltverfahren,
beispielsweise das Dampfspalten oder das Fluid Catalytic Cracking (FCC) sowie
Verfahren wie die (oxidative) Dehydrierung von Alkanen oder die oxidative Kupplung
von Methan. Diesen Olefinsyntheseschritten wird jeweils ein Kohlenwasserstoffstrom

als Einsatzgas zugefihrt.

Verfahren und Vorrichtungen zum Dampfspalten (engl. Steam Cracking) von
Kohlenwasserstoffen sind bekannt und beispielsweise im Artikel "Ethylene” in
Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, online seit 15. April 2007, DOI:
10.1002/14356007.a10_045.pub2, beschrieben.

Die vorliegende Erfindung erstreckt sich auch auf eine Vorrichtung zur Herstellung
eines Polyolefins aus Olefinmonomeren. Diese weist einen oder mehrere
Polymerisationsreaktoren auf, die daflir eingerichtet sind, die Olefinmonomere einem
oder mehreren Polymerisationsschritten zu unterwerfen und dabei einen Teil der
Olefinmonomere katalytisch zu dem Polyolefin umzusetzen. Es sind ferner Mittel
bereitgestelit, die daflir eingerichtet sind, die Olefinmonomere, die in dem oder den
Polymerisationsschritten nicht umgesetzt werden, zumindest zu einem Teil in einen
oder mehrere gasformige, monomerhaltige Abstrome zu Uberfiihren, der oder die
zudem eine oder mehrere aluminiumorganische Verbindungen enthalten, bei der oder

denen es sich um einen oder mehrere in dem oder den Polymerisationsschritten
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verwendete Cokatalysatoren und/oder eine oder mehrere aus dem oder den
Cokatalysatoren gebildete Verbindungen handelt. Erfindungsgemal’ sind Mittel
vorgesehen, die daflir eingerichtet sind, den oder die gasférmigen, monomerhaltigen
Abstréme stromab eines oder mehrerer Olefinsyntheseschritte mit einem unter
Verwendung eines Produktgemischs des oder der Olefinsyntheseschritte gebildeten
Rohgasgemisch in Kontakt zu bringen und zusammen mit dem Rohgasgemisch einer
Laugenwasche zu unterwerfen. Die erfindungsgemafie Vorrichtung profitiert von den

oben erlauterten Vorteilen, auf die daher ausdriicklich verwiesen wird.

Eine entsprechende Anlage weist vorteilhafterweise Mittel auf, die sie zur

Durchfiihrung eines Verfahrens in den oben erlauterten Ausfliihrungsformen befahigen.

Die Erfindung wird nachfolgend unter Bezugnahme auf die beigeflgten Zeichnungen

naher erldutert, welche bevorzugte Ausfihrungsformen der Erfindung zeigen.

Kurze Beschreibung der Zeichnungen

Figur 1 zeigt ein Verfahren gemal} einer Ausfuhrungsform der Erfindung in Form eines

schematischen Ablaufplans.

Figur 2 veranschaulicht Details des in Figur 1 gezeigten Verfahrens in Form eines

schematischen Prozessflussdiagramms.

In den Figuren sind einander entsprechende Elemente mit identischen Bezugszeichen
angegeben und werden der Ubersichtlichkeit halber nicht wiederholt erldutert. In
samtlichen Figuren sind Verfahrensschritte und Vorrichtungen mit Zahlen, Stoffstréme

hingegen mit Klein- oder Grofibuchstaben bezeichnet.

Ausfihrungsformen der Erfindung

Figur 1 veranschaulicht ein Verfahren gemal} einer Ausfuhrungsform der Erfindung in
Form eines schematischen Ablaufplans. Das Verfahren ist insgesamt mit 100
bezeichnet. Das Verfahren 100 umfasst die Schritte 11 bis 14 zur Herstellung eines

Polyolefins und die Schritte 21 bis 28 zur Herstellung von Olefinen.
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Die Verfahrensschritte 21 bis 28 zur Herstellung der Olefine sind dabei fiir ein
Dampfspaltverfahren typisch, wie es oben erlautert wurde. Wie erwahnt, eignet sich
das erfindungsgemalie Verfahren jedoch fiir sdmtliche Olefinsynthesen, in denen ein
entsprechendes Produktgemisch oder ein aus dem Produkigemisch erhaltener

Rohgasgemisch einer Laugenwasche unterworfen wird.

In der in Figur 1 veranschaulichten Ausfiihrungsform des Verfahrens 100 wird ein
Strom a, der Olefinmonomere, beispielsweise Ethylen und/oder Propylen, enthalt,
einem Aufbereitungs- und/oder Konditionierungsschritt 11 unterworfen. In dem
Aufbereitungs- und/oder Konditionierungsschritt 11 kann beispielsweise der Strom a
auf einen geeigneten Druck gebracht, gereinigt und/oder temperiert werden. Der

Aufbereitungs- und/oder Konditionierungsschritt 11 kann auch entfallen.

Ein auf diese Weise erhaltener Strom, nun mit ¢ bezeichnet, wird einem oder mehreren
Polymerisationsschritten 13 in einem entsprechenden Reaktor zugefihrt. Dem oder
den Polymerisationsschritten 13 wird ferner ein Strom d unterworfen, der
beispielsweise flr die Polymerisation erforderliche Zusatz- und/oder Hilfsstoffe,
beispielsweise eine oder mehrere aluminiumorganische Verbindungen, die in dem oder
den Polymerisationsschritten 13 als Cokatalysatoren eingesetzt werden, enthalten
kann. Anstelle eines einzelnen Stroms d kénnen auch mehrere entsprechender Stréme
eingesetzt werden, die unterschiedliche Zusatz- und/oder Hilfsstoffe enthalten kénnen.
Der Strom d (oder mehrere entsprechender Strome) kdnnen, entsprechend dem
Aufbereitungs- und/oder Konditionierungsschritt 11, einem entsprechenden
Aufbereitungs- und/oder Konditionierungsschritt 12 unterworfen und dabei aus einem
Einsatzstrom b (oder mehreren Einsatzsirémen) gebildet werden. Auch der

Aufbereitungs- und/oder Konditionierungsschritt 12 kann entfallen.

In dem oder den Polymerisationsschritten 13 wird, je nach Polymerisationsausbeute,
ein Teil der in Form des Stroms ¢ zugefiihrten Olefinmonomere zu einem Polyolefin
umgesetzt. Das Verfahren eignet sich in gleicher Weise zur Erzeugung von Homo- und
Heteropolymeren. In dem oder den Polymerisationsschritten 13 wird ein Strom e
erhalten, der das entsprechende Polyolefin, beispielsweise flissig und/oder in Form

eines Granulats, enthalt.
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Der Strom e wird einem Entgasungs- bzw. Gasspulschritt 14 zugeflihrt und dort
weitgehend oder vollstandig von noch enthaltenen Monomeren und anderen
kurzkettigen Kohlenwasserstoffen befreit. Entsprechende Verbindungen kénnen auch
bereits aus dem Polymerisationsschritt 13, wie mit Strom g veranschaulicht, erhalten
werden, indem sie beispielsweise aus einem Reaktor abgezogen werden. In dem
Entgasungsschritt 14, jedoch auch bereits in dem Polymerisationsschritt 13, kann ein
Austreibgasstrom i, beispielsweise Stickstoff, eingesetzt werden, mit dem das
Polyolefin um- bzw. durchsplit wird. Auf diese Weise werden die Olefinmonomere,
jedoch auch weitere, in dem Strom e enthaltenen Verbindungen, beispielsweise
kurzkettige Paraffine, die in dem oder den Polymerisationsschritten 13 gebildet werden,
in einen gasformigen Strom g und/oder h Uberfihrt. Sowohl in dem Strom g als auch in
dem Strom h, die hier jeweils als "monomerhaltige Abstréme" bezeichnet werden,
finden sich neben den Monomeren und gegebenenfalls kurzkettigen
Kohlenwasserstoffen sowie dem Austreibgas des Stroms i, beispielsweise Stickstoff,
wie erwahnt, auch Anteile eines in dem oder den Polymerisationsschritten 13
eingesetzten Cokatalysators. Sie eigenen daher nicht zur direkten Zuflihrung zu
Verfahrensschritten, in denen Wasser bei neutralem pH-Wert eingesetzt wird, da, wie
erwahnt, hierbei eine Gel- oder Feststoffbildung zu erwarten ist. Der oder die
monomerhaltigen Abstrome g und/oder h kénnen auch zu einem Sammelstrom k
vereinigt werden und werden gemaf der dargestellten Ausfiihrungsform einer

Laugenwasche 26 zugefihrt.

In dem oder den Verfahrensschritten 21 bis 28 zur Herstellung von Olefinen wird ein
Strom |, typischerweise zusammen mit wenigstens einem riickgefiuhrten Strom vy,
einem oder mehreren Olefinsyntheseschritten 21 unterworfen. In dem oder den
Olefinsyntheseschritten 21, die im dargestellten Beispiel in einem oder mehreren
Spaltéfen durchgefithrt werden wird ferner ein Dampfstrom m eingesetzt. Wie erwahnt
eignet sich das erfindungsgemafte Verfahren auch fur andere Olefinsynthesen, bei
denen ein Olefinsyntheseschritt 21 katalytisch betrieben wird und ggf. kein Dampfstrom
m eingesetzt wird. In dem oder den Olefinsyntheseschritten wird ein Produktgemisch

erhalten, wie mit dem Strom n veranschaulicht.

Das Produktgemisch n, im Falle eines Dampfspaltverfahrens ein sogenanntes
Spaltgas, wird einem oder mehreren Aufbereitungsschritten 22, 23 zugefihrt.

Beispielsweise wird der Strom n zundchst in einem Kiihischritt 22, beispielsweise
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mittels eines Linearkiihlers und/oder unter Verwendung von sogenanntem Quenchdl,
gekihit, wodurch ein Strom o erhalten wird. Bereits in dem Kihischritt 22 kann, wie
nicht gesondert veranschaulicht, ein Strom hdéhermolekularer Verbindungen abgetrennt
werden. Der Strom o kann anschlieftend beispielsweise einer Wasserwésche 23
unterworfen werden, indem der Strom o einem Wasserstrom entgegenschickt wird.
Mittels dieses Wasserstroms wird der Strom o weiter gekiihlt und hdhermolekulare
Verbindungen in dem Strom o kdnnen ausgewaschen werden, beispielsweise
Pyrolysebenzin und weitere Verbindungen. In der Wasserwasche 23 kann ein
Wasserstrom g anfallen, der in eine Dampferzeugung 24 gefihrt wird. In der

Dampferzeugung 24 wird der erwdhnte Dampfstrom m erhalten.

Ein in der Wasserwasche erhaltener Strom p kann nun einem Verdichtungsschritt 25
unterworfen werden. Im hier verwendeten Sprachgebrauch werden, wie erwahnt, aus
einem Produktgemisch des Stroms n in beliebiger Weise gebildete Stréme, so auch
der Strom p, als "Rohgasgemische” bezeichnet. Der Verdichtungsschritt 25 kann
beispielsweise unter Verwendung eines mehrstufigen Verdichters durchgefiihrt
werden, dem auf unterschiedlichen Druckstufen Fluidstrome zugefihrt und entnommen
werden konnen. Zu Details sei auf den zuvor erwahnten Artikel "Ethylene” in Ullmann's
Encyclopedia of Industrial Chemistry verwiesen. Beispielsweise kann dem
Verdichtungsschritt 25 auf einem geeigneten Druck ein Strom r enthommen werden,
bei dem es sich im Sprachgebrauch dieser Anmeldung ebenfalls um einen

Rohgasgemisch des oder der Olefinsyntheseschritte 21 handelt.

Der Strom r wird einer Laugenwasche 26 unterworfen, die in Figur 2 im Detail
veranschaulicht ist. Die Laugenwasche dient dazu, sogenannte Sauergase,
insbesondere Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid, aus dem Fluid des Stroms r
auszuwaschen. Gemal der in Figur 1 veranschaulichten Ausflihrungsform der
Erfindung werden der Laugenwasche 26 zugleich die monomerhaltigen Abstréme g, h
bzw. ein aus diesen gebildeter Sammelstrom zugeflhrt, wie ebenfalls in der Figur 2 im
Detail veranschaulicht. In der Laugenwasche wird bzw. werden gemaf} der hier
veranschaulichten Ausfihrungsform der Erfindung neben den erwadhnten Sauergasen
auch die in dem oder den monomerhaltigen Abstrdmen g, h, bzw. in dem
Sammelstrom k, enthaltene(n) aluminiumorganische(n) Verbindung(en)

ausgewaschen.
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Ein auf diese Weise mittels der Laugenwasche aufbereiteter Strom, in Figur 1 mit s
bezeichnet, wird dem Verdichtungsschritt 25 bzw. einem in dem Verdichtungsschritt 25
eingesetzten Verdichter, auf einer geeigneten Druckstufe wieder zugefiihrt und dort
weiter verdichtet. In dem Verdichtungsschritt 25 kann neben einem Strom u, der
beispielsweise einem Trocknungsschritt 27 zugefihrt wird, ferner ein Strom t
(Kondensat) aus héhermolekularen Verbindungen erhalten werden. Ein mittels des
Trocknungsschritts 27 erhaltener Strom, nun mit v bezeichnet, kann einer Trennung 28
zugefthrt werden, in dem die in dem Strom v enthaltenen Verbindungen in
unterschiedliche Fraktionen bzw. entsprechende Strome w, x und/oder y Ubergehen.
Die Trennung 28 kann in beliebiger Weise durchgefihrt werden. Zumindest ein Teil der
in der Trennung 28 gebildeten Fraktionen bzw. Strome kann, wie hier mit Strom y
veranschaulicht, in den oder die Olefinsyntheseschritte 21 zuriickgefihrt werden.
Insbesondere handelt es sich hierbei beispielsweise um gesattigte Kohlenwasserstoffe,
die sich flr eine Polymerisation nicht eignen. Je nach Bedarf kbnnen weitere
Fraktionen, beispielsweise Aromaten, wie hier mit Strom w veranschaulicht, aus dem

Verfahren ausgeflihrt werden.

Ein hier mit x bezeichneter Strom enthalt beispielsweise Ethylen und/oder Propylen
und kann als der Einsatzstrom a dem oder den Aufbereitungs- und/oder
Konditionierungsschritten 11 stromauf des oder der Polymerisationsschritte 13
unterworfen werden. Es versteht sich, dass die Strdme x und a auch entkoppelt sein
kdnnen, so dass beispielsweise in der Trennung 28 anfallendes Monomer
zwischengespeichert werden kann, bzw. der Schritt a nicht oder nicht ausschlief3lich
aus den in den Strom x enthaltenen Verbindungen bestehen muss. Auch kann der
Strom x auch nur teilweise in einen Einsatzstrom a lberfiihrt werden, wobei ein

Teilstrom von x dann anderweitig verwertet wird.

Wie erwahnt, veranschaulicht die Figur 2 Details der Laugenwasche 26. Zentrale
Komponente einer in der Laugenwasche 26 eingesetzien Vorrichtung ist eine
Waschsaule 261, die hier mit vier Abschnitten veranschaulicht ist. Die Abschnitte sind
nicht gesondert bezeichnet. Die Abschnitte sind mittels ebenfalls nicht gesondert
bezeichneter Fliissigkeitssperrbdden voneinander getrennt. Der unterste Abschnitt der
Waschsaule 261 ist Uiblicherweise mit einer Trennwand versehen, die eine Trennung
von rlickzufithrender Waschlauge und Ablauge ermdglicht. Waschlauge und Ablauge

weisen zwar eine vergleichbare Zusammensetzung auf, die Trennwand ermdglicht es
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jedoch, eine aufschwimmende organische Phase abzutrennen und bevorzugt in die

Ablauge zu leiten.

In der Waschsaule 261 kommt ein basisches Waschmedium zum Einsatz, das jeweils
mittels Pumpen 262 in Form der mit A bezeichneten Strédme in einen oberen Bereich
der drei unteren Abschnitte der Waschsdule 261 aufgegeben und oberhalb des
jeweiligen Flissigkeitssperrbodens abgezogen wird. Im obersten Abschnitt der
Waschsaule 261 kann ein Wasserstrom B, der ebenfalls mittels einer entsprechenden
Pumpe 263 bereitgestelit wird, zum Einsatz kommen. Ein Frischwasserstrom ist in
Form des Strom E, ein Abwasserstrom in Form des Stroms F veranschaulicht. Durch
eine geeignete Einstellung der Strdme E und F kann stets sichergestellt werden, dass
der Strom B eine ausreichende Waschkapazitat aufweist. Frisches Waschmedium
kann in Form der Stréme C und D zugefihrt und beispielsweise in einem Speichertank

264 zwischengespeichert werden.

Wie in Figur 2 veranschaulicht, wird der, entsprechend Figur 1 mit r bezeichnete,
teilweise in dem Verdichtungsschritt 25 verdichtete Rohgasgemisch mittels eines
Warmetauschers 265 temperiert. Stromauf und/oder stromab des Warmetauschers
265 kann der Strom r mit dem oder den monomerhaltigen Abstromen g, h bzw. einem
entsprechenden Sammelstrom k vereinigt werden, wodurch ein hier mit G bezeichneter
Strom gebildet wird. Es sei zu verstehen gegeben, dass samtliche der in Figur 2 mit g,
h bezeichneten Strédme jeweils alternative Einspeisestellen fiir gasférmige,
monomerhaltige Abstréme veranschaulichen. So kann oder kdnnen ein oder mehrere
monomerhaltige Abstrome auch direkt in die Waschsaule 261 eingespeist werden,
beispielsweise unterhalb der Einspeisestelle des Stroms r bzw. des Stroms G. Je nach
erforderlicher Auswaschung kann auch eine Einspeisung in einen oberhalb liegenden

Saulenabschnitt erfolgen.

Durch die Laugenwasche mittels der Stréme A und der abschlielenden
Wasserwasche mittels des Stroms B kann am Kopf der Waschsdaule 261 ein Strom H
abgezogen werden, der frei oder weitgehend frei von stérenden Verbindungen wie den
erwahnten sogenannten Sauergasen, aber auch von der oder den
aluminiumorganischen Verbindungen, ist. Ein entsprechender Strom H kann mittels
eines Warmetauschers 266 temperiert und, in Form des Stroms s, wie zu Figur 1

erlautert, weiterbehandelt werden.
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Aus dem Sumpf des untersten Abschnitts der Waschsaule 261 kann ein Abstrom |
abgefihrt werden, der unter anderem auch Olartige Verbindungen enthalten kann.
Diese kénnen in einem Olabscheider 267 in Form eines Stroms K ausgefihrt werden.
Der verbleibende Strom, hier mit L bezeichnet, kann tber ein Entspannungsventil 268
entspannt und in einen Entgasungsbehalter 269 tberfuhrt werden. In dem
Entgasungsbehalter 269 kdnnen flichtige Verbindungen in die Gasphase Uberfihrt und
in Form des Strom M abgezogen werden. Entgaste Ablauge kann in Form des Stroms

N abgefihrt werden und wird typischerweise einer Entsorgung zugefihrt.
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Patentanspriiche

1. Verfahren (100) zur Herstellung eines Polyolefins aus Olefinmonomeren, bei dem
die Olefinmonomere einem oder mehreren Polymerisationsschritten (13)
unterworfen werden, in dem oder denen ein Teil der Olefinmonomere katalytisch
zu dem Polyolefin umgesetzt wird, wobei die Olefinmonomere, die in dem oder
den Polymerisationsschritten (13) nicht umgesetzt werden, zumindest zu einem
Teil in einen oder mehrere gasférmige, monomerhaltige Abstréme (g, h) Uberfiihrt
werden, der oder die zudem eine oder mehrere aluminiumorganische
Verbindungen enthalten, bei der oder denen es sich um einen oder mehrere in
dem oder den Polymerisationsschritten (13) verwendete Cokatalysatoren und/oder
eine oder mehrere aus dem oder den Cokatalysatoren gebildete Verbindungen
handelt, dadurch gekennzeichnet, dass der oder die gasférmigen,
monomerhalligen Abstrome (g, h) stromab eines oder mehrerer
Olefinsyntheseschritte (21) mit einem unter Verwendung eines Produktgemischs
des oder der Olefinsyntheseschritte (21) gebildeten Rohgasgemisch (p, r) in
Kontakt gebracht und zusammen mit dem Rohgasgemisch (p, r) einer

Laugenwasche (26) unterworfen werden.

2. Verfahren (100) nach Anspruch 1, bei dem der oder die gasférmigen,
monomerhaltigen Abstréme (g, h) stromab eines oder mehrerer
Aufbereitungsschritte (22, 23), dem oder denen das Produktgemisch des oder der
Olefinsyntheseschritte (21) bei der Bildung des Rohgasgemischs (p, r) unterworfen

wird, mit dem Rohgasgemisch (r) vereinigt wird.

3. Verfahren (100) nach Anspruch 2, bei dem der oder die Aufbereitungsschritte eine

Kihlung (22) und/oder eine Wasserwasche (23) umfassen.

4. Verfahren (100) nach einem der vorstehenden Anspriche, bei dem in der
Laugenwasche (26) eine oder mehrere Waschsaulen (261) eingesetzt werden,
und bei dem der oder die gasférmigen, monomerhaltigen Abstréme (g, h) in oder
stromauf der einen oder der mehreren Waschsaulen (261) mit dem

Rohgasgemisch (p, r) in Kontakt gebracht werden.
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Verfahren (100) nach Anspruch 4, bei dem eine oder mehrere Waschsdulen (261)
eingesetzt werden, die voneinander durch Flussigkeitssperrbdden getrennte
Abschnitte aufweisen, wobei die Anzahl der Abschnitte zwei bis flinf, insbesondere

zwei bis drei, betragt.

Verfahren (100) nach Anspruch 4 oder 5, bei dem mehrere Waschsaulen (261),

die parallel und/oder in Reihe geschaltet sind, verwendet werden.

Verfahren (100) nach einem der vorstehenden Anspriiche, bei dem der oder die
gasformigen, monomerhaltigen Abstrome (g, h) und der Rohgasgemisch (p, r) in
der Laugenwasche (26) mit einem alkalischen Waschmedium in Kontakt gebracht
werden, wobei das alkalische Waschmedium Natriumhydroxid in einem Gehalt von
0,5 bis 20 Gew.-%, insbesondere von 1 bis 10 Gew.-%, insbesondere von 1 bis 6
Gew.-% enthalt.

Verfahren (100) nach einem der vorstehenden Anspriiche, bei dem die eine oder
die mehreren aluminiumorganischen Verbindungen in dem oder den gasférmigen,
monomerhaltigen Abstrémen (g, h) in einem Gehalt von bis zu 5 Gew.-%,
insbesondere bis zu 2,5 Gew.-%, insbesondere bis zu 1,25 Gew.-%, insbesondere
bis zu 0,5 Gew.-%, insbesondere bis zu 1000 Gew.-ppm auf Basis des

enthaltenen Aluminiums enthalten sind.

Verfahren (100) nach einem der vorstehenden Anspriiche, bei dem der oder die
gasformigen, monomerhaltigen Abstrome (g, h) die eine oder die mehreren
aluminiumorganischen Verbindungen in Form wenigstens eines Aluminiumalkyls
und/oder in Form wenigstens eines Methylaluminoxans und/oder in Form
wenigstens einer halogenierten Aluminiumverbindung mit der Summenformel
AIR1R2X1 und/oder AIR1X1X2, wobei R1 und R2 flir verzweigte oder
unverzweigte C1-C12-Alkylketten und X1 und X2 fir ein Halogenatom stehen,
insbesondere Triethylaluminium, und/oder in Form wenigstens einer aus den

genannten Verbindungen gebildeter Verbindungen enthalten.

Verfahren (100) nach einem der vorstehenden Anspriiche, bei dem in der
Laugenwasche (26) ein an der einen oder den mehreren aluminiumorganischen

Verbindungen abgereicherter oder von diesen freier, kohlenwasserstoffhaltiger
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Waschabstrom (u) erhalten wird, und bei dem in dem Waschabstrom (u)
enthaltene Kohlenwasserstoffe einem oder mehreren Trennschritten (26) zugefihrt
werden, wobei in dem oder den Trennschritten eine oder mehrere olefinreiche

Fraktionen (x) erhalten werden.

Verfahren (100) nach Anspruch 10, bei dem die Olefinmonomere, die dem oder
den Polymerisationsschritten (13) unterworfen werden, zumindest teilweise unter
Verwendung der einen oder der mehreren olefinreichen Fraktionen (x)

bereitgestelit werden.

Verfahren (100) nach einem der vorstehenden Anspriiche, bei dem der oder die
Olefinsyntheseschritte (21) zumindest einen thermischen und/oder katalytischen
Spaltschritt und/oder zumindest einen Schritt zur Dehydrierung von Alkanen

und/oder zumindest einen Schritt zur oxidativen Kopplung von Methan umfassen.

Vorrichtung zur Herstellung eines Polyolefins aus Olefinmonomeren, mit einem
oder mehreren Polymerisationsreaktoren, die dafir eingerichtet sind, die
Olefinmonomere einem oder mehreren Polymerisationsschritten (13) zu
unterwerfen und in hierbei einen Teil der Olefinmonomere katalytisch zu dem
Polyolefin umzusetzen, und mit Mitteln, die daflr eingerichtet sind, die
Olefinmonomere, die in dem oder den Polymerisationsschritten (13) nicht
umgesetzt werden, zumindest zu einem Teil in einen oder mehrere gasférmige,
monomerhaltige Abstrome (g, h) zu Uberfihren, der oder die zudem eine oder
mehrere aluminiumorganische Verbindungen enthalten, bei der oder denen es sich
um einen oder mehrere in dem oder den Polymerisationsschritten (13) verwendete
Cokatalysatoren und/oder eine oder mehrere aus dem oder den Cokatalysatoren
gebildete Verbindungen handelt, gekennzeichnet durch Mittel, die dafiir
eingerichtet sind, den oder die gasformigen, monomerhaltigen Abstrome (g, h)
stromab eines oder mehrerer Olefinsyntheseschritte (21) mit einem unter
Verwendung eines Produktgemischs des oder der Olefinsyntheseschritte (21)
gebildeten Rohgasgemisch {p, r) in Kontakt zu bringen und zusammen mit dem

Rohgasgemisch (p, r) einer Laugenwasche (26) zu unterwerfen.
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