POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

Patent dodatkowy
do patentu

Zgtoszono: 09. II. 1966 (P 112 871)

Pierwszenstwo: 22. VII 1965
Niemiecka Republika
Demokratyczna

Kl. 39al, 1/12

Y

- URZAD
PATENTOWY
PRL

Opublikowano:

10. V. 1967

UKD 678.023.2

]

Wtlasciciel patentu: VEB Leuna-Werke ,,Walter-Ulbricht”, Leuna (Nie-
miecka Republika Demokratyczna)

Sposéb wytwarzania proszku z termoplastycznych tworzyw
sztucznych lub z woskow
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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania proszku
o duzej czystoSci z termoplastycznych tworzyw
sztucznych lub z woskéw, ktére rozpylone w stanie
cieklym sg stabilne wzgledem gorgcej wody o tem-
peraturze lezgcej powyzej zakresu ich topnienia.

Znane jest proszkowanie tworzyw w spos6b
mechaniczny przez ich mielenie. Termoplastyczne
tworzywa sztuczne jest jednak trudno doprowa-
dzaé¢ do postaci proszku przez suche mielenie ze
wzgledu na ich mate przewodnictwo cieplne, ktére
utrudnia odprowadzanie ciepta, a przy mieleniu
powoduje miekniecie i skawalanie sie tworzywa.
Niedogodno§é te usuwa sie w znany spos6b ochta-
dzajgc tworzywo przez natryskiwanie ptynnym azo-
tem. Otrzymuje sie w ten sposéb bardzo kruchy

material wymagajgcy malej energii do rozdrobnie-

nia go. Tego rodzaju urzgdzenia sg kosztowne,
-a poza tym wymagajg zastosowania duzej iloSci
materialu i sg wskutek tego nieekonomiczne,
zwlaszcza gdy sie chce otrzymaé ziarna o wiel-
koéci ponizej 100u. !

Znany jest rowniez sposéb otrzymywania latwego
do mielenia materiatu przez dodanie do polietylenu
na przyklad 10% metanolu. Sposéb ten wykazuje
jednak te.niedogodno$é, ze wymaga usuwania roz-
puszczalnika.

Poza tym znany jest sposéb otrzymywania sprosz-
kowanych poliolefin przez stapianie ich drogg
ogrzewania podczas mieszania i nastepne ochladza-
nie. Ze wzgledu na zle przewodnictwo cieplne
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polimer6éw osigga sie w tym procesie malg zdolno§é
przerobowsa.

Inny znany spos6b polega na rozpuszczaniu two-
rzyw sztucznych w odpowiednich rozpuszczalni-
kach, rozpylaniu tej mieszaniny i nastepnie od-
prowadzeniu rozpuszczalnika z rozpylonych Kkro-
pelek. Odpowiednimi rozpuszczalnikami do tego
celu sg benzol, podstawione alkilem benzole, cyklo-
heksan, podstawiona alkilem i uwodorniona nafta-
lina, parafina i chlorowana parafina.

Dalszym znanym sposobem otrzymywania sprosz-
kowanych tworzyw sztucznych jest mieszanie ich
z mieszaning rozpuszczalnik — nierozpuszczalnik
i ogrzewanie tej mieszaniny do wysokiej tempe-
ratury podczas mieszania. Do wytwarzania proszku
polietylenowego stosuje sie na przykiad miesza-
nine weglowodoréw takich jak eter naftowy, cy-
kloheksan, benzol, oktan lub ksylol z silnie bie-
gunowym rozpuszczalnikiem takim jak glikol ety-
lenowy, etanol, metanol lub alkohol butylowy.

Jeszcze inny znany sposob polega na wprowadze-
niu do roztworu tworzywa sztucznego nie roz-
puszczajgcego go rozpuszczalnika w takiej tem-
peraturze, ze tworzywo sztuczne wytraca sie jako
ziarnisty proszek a rozpuszczalnik wyparowuje.

Wreszcie znany jest spos6b otrzymywania sprosz-
kowanego tworzywa sztucznego przez ochtadzanie
goracego roztworu nasyconego.

Wszystkie wyzej wymienione sposoby uwa-
runkowane sg uprzednim procesem rozpuszczenia
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tworzywa sztucznego i zwigzanego z tym usuniecia
rozpuszczalnika, co powoduje trudnoSci techno-
logiczne ze wzgledu na duza powierzchnie czgstek
tworzywa sztucznego i ograniczenie temperatury,
ktérg mozna stosowaé. Jednak catkowite usuniecie
rozpuszczalnika jest niezbedne dla wszechstronnego
zastosowania proszku.

Znane sg poza tym sposoby wytwarzania sprosz-
kowanego tworzywa sztucznego przez rozpryskiwa-
nie stopionego tworzywa w wiezy chlodniczej.
Spos6b ten wymaga duzej ilo§ci gazu obojetnego,

"fO powoduje duze koszty.

Mozna takze otrzymaé proszek polietylenowy
z reakcji pod wysokim ciSnieniem przez rozpre-
zenie mieszaniny reakcyjnej. Spos6b ten jest
jednak bardzo niebezpieczny ze wzgledu na po-
wstajgce przy rozprezaniu ciSnienie atmosferycz-
ne 1500 at. i mozliwo§¢ powstawania elektrosta-
tycznego ladunku. Poza tym gesto§é nasypowa
produktu jest zawsze niska.

Celem wynalazku jest usuniecie wym1emonych
wyzej niedogodnoSci i opracowanie latwego i eko-
nomicznego sposobu umozliwiajgcego wytwarzanie

drobnoziarnistego proszku z tworzyw sztucznych-

lub woskéw bez niebezpieczenstwa pozostawania
elektrostatycznego ladunku.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze sto-
pione tworzywo sztuczne lub wosk miesza sie ener-
gicznie z woda pod ciSnieniem atmosferycznym
i mieszanine rozpreza si¢ w temperaturze powyzej
temperatury topnienia tworzywa sztucznego przy
jednoczesnym. ochtadzaniu.

Ilo§¢ goragcej wody wynosi najkorzystniej wiecej
niz 80% wagowo mieszaniny tworzywa sztucznego
lub wosku z gorgcg woda. Chlodzenie prowadn
sie korzystnie powietrzem lub wodsg.

Rozprezanie mieszaniny przeprowadza sie po-
przez dysze mieszajgcg w separatorze, co zapewnia
szczegblnie dobre zmieszanie $rodka chlodzgcego
z rozprezang mieszaning tworzywa sztucznego lub

] wosku i gorgcej wody.

Spos6b wedlug wynalazku jest blizej wyjasniony
podstawie urzadzenia uwidocznionego na
rysunku.

Plynne tworzywo sztuczne lub ptynny wosk po-
biera si¢ za pomocg pompy, na przyklad pompy
zebatej z wyttaczarki $limakowej umieszczonej
w ogrzewanym zbiorniku ci$nieniowym lub bez-
poSrednio ze znajdujgcego sie pod ciSnieniem od-
dzielacza -produktu przeznaczonego do syntezy
i doprowadza przez dysze wiryskowg 1 do rury
mieszalniczej 3, przy czym jednoczenie przez rure
doprowadzajgcg 2 doprowadza sie gorgcg wode.
Rura 3 wykonana jest w ten sposéb, ze powoduje
turbulentny przeplyw, a tym samym intensywne
zmieszanie stopionego tworzywa sztucznego lub
wosku z gorgcg wodg. W miejscu przylgczenia
rury 3 nastepuje rozprezenie poprzez dysze mie-
szalniczg 4 do oddzielacza 5, przy ktérym znajduje
sie krociec 6 do doprowadzania wody lub powietrza
chlodzgcego oraz rura odprowadzajgca 7 dla mie-
szaniny proszku z wodg, a ponadto kanat wycig-
gowy 8 do pary i powietrza.

Sposéb wedlug wynalazku jest bardzo tatwy
technologicznie i z tego wzgledu moze byé prze-
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prowadzany bez duzego nakladu kosztéw. Wymaga
on tylko rozdzielenia proszku od wody, to jest
procesu filtrowania i suszenia w znany sposéb jak
na przyklad filtrowania na filtrze obrotowym i su-
szenia przeplywowego. Przez zmiane temperatury
i iloSci goracej wody mozna wytwarzaé proszek
o wielko$ci ziarna do 30;4, z duzg wydajnoScia
przerobu.

Przyktad 1. Z oddzielacza wysokoci$nienio-

'wego do polietylenu znajdujgcego sie pod cinie-

niem 250 at. odcigga sie w temperaturze 240°C
przez zawér denny 15 kg stopionego polietylenu
na godzine i doprowadza sie przez dysze wtrys-
kowg do rury mieszalniczej o diugo$ci 3 m i §red-
nicy wewnetrznej 3 mm, oraz do tymczasowego
urzgdzenia skladajgcego sie z trzech wybrzuszonych
rozszerzen o §rednicy 40 mm i diugo$ci 150 mm.
JednoczesSnie doprowadza sie do rury mieszalniczej
165 kg goracej wody pod ciSnieniem 30 at. o tem-
peraturze 265°C. Otrzymang w ten sposéb mie-
szanine polietylenu z woda rozpreza sie pod
normalnym cisnieniem poprzez dysze mieszalnicza
do oddzielacza 4 o diugofci 4 m i $rednicy 0,4 m.
Jednocze$nie z zamknietego obiegu kondensacyj-
nego doprowadza sie do oddzielacza co godzine
2 m? kondensatu o témperaturze 20°C przeznaczo-
nej do chlodzenia, tak -ze w zbiorniku tworzy sie
welon wodny. Kondensat razem z utworzonym drob-
noziarnistym proszkiem polietylenowym odprowa-
dza sie w sposob ciggly przez rure odplywowa i od-
dziela od proszku w filtrze obrotowym. Proszek
etylenowy po zebraniu z filtru obrotowego poddaje
sie suszeniu przeplywowemu. Kondensat ochladza
sie i doprowadza z powrotem do zamknietego obie-
gu. Otrzymuje sie proszek polietylenowy ilo§ciowo
w stosunku do uzytego stopionego tworzywa sztucz-
nego, przy czym 70% wagowych otrzymanego
proszku ma wielko§¢ ziarna od 15 do 20y, za$§ 30%
nadaje sie zwlaszcza do spiekania fluidyzacyjnego.

Przyktlad II. Z oddzielacza wysokoci$nienio-
wego pobiera sie przez zawér denny co godzine
184 g wosku polietylenowego o temperaturze
topnienia 109 — 115°C i twardoS$ci s72 kg/cm?2
i w temperaturze 240°C doprowadza sie¢ do urza-
dzenia opisanego w przykladzie I. Do rury mie-
szalniczej doprowadza sie jednocze$nie 150 kg wo-
dy goracej znajdujgcej sie¢ pod ci$nieniem 30 at.
o temperaturze 265°C. Rozprezanie mieszaniny,
dodawanie kondensatu i oddzielanie proszku wos-
kowego odbywa sie jak w przykladzie I.

Otrzymuje sie proszek wosku etylenowego
w ilo$ci odpowiadajgcej wprowadzonemu stopione-
mu woskowi, przy czym 70° wagowych otrzymane-
go proszku ma wielko§¢é ziarna od 10 do 18y, za$
50% wielko§¢ ziarna od 13 do 30u. Gestosé nasypo-
wa wynosi 545 g/litr.

Otrzymany proszek nadaje sie zwlaszcza jako
komponent zastepujgcy czeSciowo parafine.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania proszku z termoplastycz-
nych tworzyw sztucznych lub z woskéw, ktére
rozpylone w stanie cieklym sg stabilne wzgledem
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gorgcej wody o temperaturze lezacej powyzej
zakresu ich topnienia, znamienny tym, ze sto-
pione tworzywo sztuczne lub wosk miesza sie
ze znajdujaca sie pod ciSnieniem atmosferycz-
nym goracag wodg, po czym mieszanine roz-
preza sie w temperaturze powyzej punktu topnie-
nia' termoplastycznego tworzywa sztucznego lub
wosku przy jednoczesnym ochtodzeniu.

53436

6

. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze sto-

suje sie goracg wode w ilo$ci wiekszej niz 80%
wagowych mieszaniny tworzywa sztucznego lub
wosku z gorgca woda.

. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym, Ze

mieszanine chlodzi sie powietrzem lub woda.

4. Spos6b wedtug zastrz. 1 — 3, znamienny tym, ze

mieszanine rozpreza sie w dyszy mieszalniczej.
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