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Vorrichtung zur Entspannungsverdampfung von hierbei schaum-
bildenden Polyurethanrohstoffen “

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung wird bei der Entfernung von leicht fllchtigen
niedermolekularen Verunreinigungen aus solchen Polyurethan-
rohstoffen angewendet, die hierbei zur Schaumbildung neigen.
Dies sind insbesondere Polyetheralkohole und halogensubsti-
tuierte Alkylphosphate. Sie kommt daher in der chemischen
Industrie bei der Reinigung von Rohstoffen zum Einsatz, die
zur Polyurethanherstellung dienen.

Charakteristik der bekannten technischen LOsungen

Verschiedene Polyurethanrohstoffe sind vor ihrem Einsatz bei
der Polyurethanherstellung zu reinigen, wobei die flichtigen
Bestandteile, wie Wasser und niedermolekulare Produkte ent-

fernt werden. So ist beispielsweise bei der Herstellung des

Polydthers das Wasser, Propylenoxid und Propylenchlorhydrin-
zu entfernen.

Vorrichtungen zum Entfernen von Flﬁchtigen Bestandteilen
durch Entspannungsverdampfung sind bekannt. So wird in der
DE-AS 2441304 eine Vorrichtung beschrieben, die aus einem
geschlossenen Turm besteht, an dessen oberem Teil ein Ein-
laufstutzen fir die zu entgasende Feststoff-Flissigkeits~
dispersion und ein GasauslaB angeordnet sind. Am Boden des
Turmes ist ein Ablaufstutzen fir die entgaste FlUssigkeit
vorgesehen. In dem Turm befindet sich ein beiderseits offenes
Zentralrohr, welchesiin den Turmkopf ragt und mit seinem
unteren Teil lber dem Fllssigkeitsspiegel endet.
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Um das Zentralrohr sind dachfdérmige Einbauten und ringwannen-
formige Auffangschalen angebracht, (ber die die entgasende
Fliissigkeit strdmt. Das Zentralrohr besitzt eine Vielzahl von
Of fnungen, welche zur Gasabfuhr dienen. Die Anordnung dieses
Zentralrohres bewirkt einen gleichgroBen Betriebsdruck an
allen Stellen des Turmes.

Diese Vorrichtung ist jedoch zur Entspannungsverdampfung von
Flissigkeit, die hierbei schidumt, nicht geeignet.

Aus der DE-0S 2740672 ist ein Verfahren zur Herstellung von
organischen Polymer-Polyol-Dispersionen aus Polyhydroxylver-
bindungen und wéabBrigen Polymerdispersionen durch teilweises
Entwéssern der Reaktionsmischung in einem Flissigkeitskreislauf
bekannt, gemdB dem die zu entwdssernde Fliissigkeit in einen
unter vermindertem Druck stehenden Fallstromverdampfer ent-
spannt wird. Das hierbei gebildete Fliissigkeits-Dampfgemisch
stromt im Gleichstrom in einen darunter liegenden Briidenab-
scheider, aus dem der Waséerdampf abgezogen wird. In dem Fall-
stromverdampfer erfolqgt hierbei eine Erwdrmung der zu entwés-
sernden Flussigkeit. Innerhalb der Entspannungsvorrichtung
herrscht an jeder Stelle der gleiche Betriebsdruck.

Auch diese Vorrichtung ist zum Entwdssern von Flissigkeiten,
die dabei zum Schdumen neigen, nicht geeignet.

Die Entspannung von hierbei schaumbildenden Polyvinylchlorid-

-Dispersionen mit einem Restmonomerengehalt oberhalb von 5 %

ist aus der DD-PS 217527 bekannt. Gem&dB einer Lehre wird

die unter dem Polymerisationsdruck stehende Dispersion stufen-
weise so entspannt, daB nach einer ersten Stufe der DOruck auf
weniger als 0,2 MPa abgesunken ist, wobei der Mengenstrom so
bemessen wird, daB sich zwischen den Stufen eine Verweilzeit
von 5 bis 2000 Stunden ergibt. Nach der Entspannung erfolgt

ein Verdisen der Dispersion unter Vakuum, wobei das freiwerdende

Vinylchlorid abgesaugt wird. Uber der entgasten Flissigkeit
bildet sich dabei eine stationédre Schaumphase aus.
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3
Die Begrenzung der stationdren Schaumphase erfordert jedoch
eine komplizierte Abstimmung zwischen Verweilzeit, Durch-
satz und Druckreduzierung.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die bei der Polyurethanherstellung
zum Einsatz kommenden Rohstoffe mit geringem apparativen und
kostenmdBigen Aufwand so zu reinigen, daB die flichtigen nie-
dermolekularen Bestandteile anndhernd vollsténdig entfernt
werden.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung

- zur Entspannungsverdampfung von hierbei schaumbildenden Poly-
. urethanrohstoffen zu entwickeln, die so ausgebildet ist, daB

die Entspannungsverdampfung der Flissigkeit in mehreren
Zonen derart erfolgt, daB der Druck von Zone zu Zone niedri-
ger wird und daB der bei der Entspannungsverdampfung ent-
stehende Schaum mechanisch zerstort wird.

Die Aufgabe wird erfindungsgeméB dadurch geldst, daB im

oberen Teil eines senkrecht stehenden zylindrischen Behdlters
eine Flissigkeitsverteilereinrichtung und unterhalb dieser
schaumbrechende Prallbleche angeordnet sind. Im mittleren

Teil des Behdlters ist eine Fiillkdérperschicht und im unteren
Teil ist zwischen der Flillkdrperschicht und dem Flissigkeits-
spiegel der Gasabzugsstutzen vorgesehen. Der Gasabzugsstutzen
steht Uber einen Abscheider mit einer Vakuumpumpe in Verbin-
dung. Am Boden des Behalters befindet sich der Flissigkeits-
auslab. Die Prallbleche sind als Hohlkegel oder als Hoﬁlkegel-
stumpf ausgebildet. Zweckm@Bigerweise sind mehrere Prallbleche
Ubereinander angeordnet, wobei ihre Oberfldchen zueinander
einen Winkel von 90° bilden. '

Beim Betrieb der Vorrichtung wird die zu reinigende Fllssig-
keit mit Hilfe der Fliissigkeitsverteilereinrichtung in dem

oberen Teil des Behdlters verteilt. Da die Flissigkeit unter
Druck steht, erhitzt ist und in dem Behdlter ein Unterdruck
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herrscht, verdampfen dabei die in der Flissigkeit enthalte-
nen flichtigen Bestandteile, wie niedermolekulare Produkte,
nicht umgesetzte Monomere oder Wasser. Der in dieser Zone
Vorliegende Betriebsdruck ist hbGher als der Druck in jener
Zone, in der sich der Gasabzugsstutzen befindet. Bei dieser
Entspannungsverdampfung entsteht Schaum, der jedoch durch den
Aufprall der Flissigkeitsstrahlen auf die Prallbleche weit~-

- gehend zerstdrt wird. Das Fliissigkeits-Dampf-Gemisch tritt

danach im Gleichstrom durch die darunterliegende Fiillkérper-
schicht, in der einerseits ein intensiver StofFaustausch

und andererseits ein vollstdndiger Abbau des restlichen
Schaumes stattfindet. Die FillkOrperschicht enthdlt zumeist
schiittbare FillkOrper, beispielsweise Raschigringe, sogenannte
Hochleistungsfiillkérper u. dgl. Sie bewirkt einen Druckver-
lust in dem Behédlter, wodurch in diesem zum Gasabzugsstutzen
hin ein gleichméBig sinkendes Druckniveau entsteht. Dieses
sinkende Druckniveau bewirkt wiederum ein weiteres Verdampfen
der flichtigen Bestandteile.

Unter Polyurethanrohstoffen werden im Sinne der Erfindung
solche Ausgangsstoffe fUr die Polyurethanherstellung ver-
standen, die reaktiven Wasserstoff enthalten. Dies sind u. a.
Polyetheralkohole auf Basis Alkylenoxid (Athylenoxid, Propylen-
oxid). Weiterhin werden darunter Zusatzstoffe fiir die Poly-
urethanherstellung verstanden, die eine flammenhemmende Wir-
kung besitzen. Dies sind halogensubstituierte Alkylphosphate,

‘wie der Phosphorsédureester Tris-(chlorpropyl)-phosphat. Diese

Polyurethanrohstoffe haben die Eigenschaft, bei der Entspan-
nungsverdampfung im Vakuum stark zu schdumen. Andere Ausgangs-
stoffe fir die Polyurethanherstellung, wie Isocyanate, Kata-
lysatoren, Gleitmittel und Fillstoffe werden im Sinne der Er-
findung nicht als Polyurethanrohstoffe verstanden./
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Ausfihrungsbeispiel

Die Erfindung wird nachstehend an einer Vorrichtung zur Rei-
niguhg von Polyetheralkohol, welcher aus einem Gemisch von
Athylenoxid und Propylenoxid (Verhdltnis 3:1) hergestellt
wurde, ndher erléautert. In der Zeichnung ist ein Léngsschnitt
durch eine solche Vorrichtung dargestellt. |

Der Behdlter 1, in dem die Entspannungsverdampfung erfolgt,
ist zylindrisch ‘ausgebildet und senkrecht angeordnet. Am
Deckel des Behdlters 1 ist der Rohprodukteintrittsstutzen 2
vorgesehen, der die Drossel 3 zugeordnet ist. Der Rohprodukt-
eintrittsstutzen 2 ist mit der Flissigkeitsverteilereinrich-
tung 4 verbunden, die ringformig ausgebildet ist und Aus-
trittso6ffnungen fir die austretende Flissigkeit aufweist.

Im oberen Teil des Behalters 1 sind unterhalb der Fliissig-
keitsverteilereinrichtung 4 die Prallbleche 5 {ibereinander
angeordnet. Sie sind als Hohlkegel und als Hohlkegelstumpf
ausgebildet. Sie sind so Ubereinander angeordnet, daB ihre
Mantelflichen zueinander einen rechten Winkel bilden. Ihre
Anordnung erfolgt derart, daB die aus der Fllissigkeitsver-
teilereinrichtung 4 austretende und dabei schaumbildende Flis-
sigkeit unmittelbar auf die Prallbleche 5 auftrifft. Durch

den "hierbei erfolgenden Aufprall der Flissigkeitsstrahlen

auf die Schaumblasen und auf die Prallbleche 5 wird ein wesent-
licher Teil des hier vorliegenden Schaumes zerstdrt. Dies

ist etwa 80 % der insgesamt entstehenden Schaummenge. Das

erste Manometer 6 dient zur Ermittlung des in dieser Zone
vorliegenden Druckes.

Unterhalb der Prallbleche 5 ist der Verteilerboden 7 vorge-
sehen, mit dessen Hilfe eine gleichmdBige Verteilung der nach
unten laufenden Flissigkeit erreicht wird. Dabei tréagt auch
der Verteilerboden 7 zur Zerstdrung des Schaumes bei. In denm
mittleren Teil des Behdlters 1 befindet sich unterhalb des
Verteilerbodens 7 die Fillkoérperschicht 8, welche aus durch-
brochenen Raschigringen besteht, die einen Durchmesser von

25 mm besitzen. Die FuUllkOrperschicht 8 férdert mit ihrer sehr
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groBen Oberfléache den VerdampfungsprozeB der fliichtigen
Bestandteile, nédmlich des Wassers aus dem Polyether.
Andererseits trdgt sie auch sehr stark zur Zerstdrung des
eintretenden und neu entstehenden Schaumes bei. Dariber
hinaus bewirkt sie einen Druckverlust zwischen der dariber
liegenden Zone, in der sich die Prallbleche 5 befinden,
und der darunter liegenden Zone, in die der Gasabzugs-
stutzen 9 mindet. Die Fiillkérperschicht 8 liegt auf dem
Rost 10 und wird von diesem gehalten.

Der Gasabzugsstutzen 9 ist an dem unteren Teil des Behdl-"
ters 1 angeordnet, jedoch noch oberhald des Flissigkeits-
spiegels 11. Er steht {iber eine Kondensationseinrichtung
mit einer Vakuumpumpe in Verbindung. Mit Hilfe des Manome-
ters 12 wird der Druck in der Zone gemessen, in der der

Gasabzugsstutzen 9 in den Behdlter 1 mindet. In dem unteren

Teil des Behilters 1 wird die von den flichtigen Bestand-
teilen befreite Flissigkeit gesammelt. Dabei wird mit Hilfe
des Flillstandsreglers 13 ein bestimmter Flllstand gewdhr-
leistet. Zur Temperaturmessung der Flissigkeit ist das
TemperaturmeBglied 14 vorgesehen. Am Boden des Behdlters 1
ist der FlissigkeitsauslaB 15 angebracht, durch den die von
den fldchtigen Bestandteilen befreite Flissigkeit den Be-
hdlter 1 verldBt. Uber dem Boden des Behdlters 1 ist die
Stickstoffzufiihrung 16 angeordnet, welche mit Offnungen
versehen ist. Mit Hilfe dieser Stickstoffzufihrung 16 kann
Stickstoff durch die Flissigkeit geblasen und dadurch noch
in der Flissigkeit verbliebene fliichtige Bestandteile ent-
fernt werden.

Beim Betrieb der Vorrichtung wird kontinuierlich der unter
einem Druck von 0,3 MPa stehende, zu entwdssernde Polyether-
alkohol mit Hilfe der Drossel 3 entspannt. Die Temperatur
des Polyethers betragt vor der Drossel 3 120 °C, sein Was-
sergehalt liegt bei 2,5 Ma.-%. Mit Hilfe der Flissigkeits-

verteilereinrichtung 4 wird der aus ihr austretende Polyether

auf den_gésamteanehéltérumFang gleichmébig verteilt.
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7
Da in dem oberen Teil des Behdlters 1 nur ein Druck von
160 kPa herrscht, verdampft bei dem EntspannungsprozeB an
dieser Stelle der groBte Teil des Wassers, wobei eine
starke Schaumbildung auftritt. Die aus der Flissigkeits-
verteilereinrichtung 4 austretenden Polyetherstrahlen
treffen auf die Prallbleche 5 und zerstdren dabei einen
Teil des in dieser Zone vorliegenden Schaumes.

Der flussige Polyether, ein Teil des Schaumes und der ge-
bildete Wasserdampf stromen danach im Gleichstrom durch

die FillkoOrperschicht 8. An der Oberfléche der Flllkdrper
bildet sich dabei ein Fllissigkeitsfilm, aus dem Wasser
verdampft. Der nach untenhin abnehmende Druck férdert den
Verdampfungsprozef. Andererseits hindern die Fillkdrper

die Schaumblasen an ihrem Weg nach unten. An den Kanten der
FGllkOrper tritt eine Scherwirkung auf, wodurch die Schaum-
blasen zerstdrt werden.

Der flussige Polyether gelangt daraufhin in den unteren
Teil des Behdlters 1, in dem auf Grund ‘der Anordnung des
Gasabzugsstutzens 9 der niedrigste Druck vorliegt. Er be-
tragt in dieser Zone nur noch 10 kPa. Auf Grund der stén-
digen Verringerung des Druckes in der Fiillkérperschicht 8
verdampft aus dem Polyether auf dem Weg in den unteren Teil
des Behdlters 1 fortlaufend weiteres Wasser. Der Wasser-
gehalt des Polyethers betragt daher in dem unteren Teil
des Behdlters 1 nur noch 0,5 Ma.-%. Die Temperatur des
Polyethers hat sich bei dieser Entspannungsverdampfung auf
90 °C verringert.

Zur weiteren Verringerung des Wassergehaltes kann (ber die
Stickstoffzuflhrung 16 Stickstoff durch den Polyether ge-
blasen werden. Der entwdsserte Polyethér verldBt schlieBlich
durch den FlUssigkeitsauslaB 15 den Behdlter 1. Sofern eine
weitergehende Wasserentfernung aus dem Polyether erforderlich
ist, wird man ihn in eine zweite Entspannungsvorrichtung
fuhren, die genausd ausgebildet ist, wie die vorstehend be-
schriebene, die jedoch bei verringertem Druck arbeitet, wobei
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der aus der ersten Entspannungsvorrichtung kommende vorge-
reinigte Polyether vor Eintritt in die zweite Entspannungs-
vorrichtung in einem Wéarmelbertrager wieder auf 120 °C er-

warmt wird.
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Patentanspriiche:

1. Vorrichtung zur Entspannungsverdampfung von hierbei schaum-
bildenden Polyurethanrohstoffen, bestehend aus einem senk-
recht stehenden zylindrischen Behé&lter, der einen Gasabzugs-
stutzen, im oberen Teil eine Flissigkeitsverteilereinrich-
tung und im unteren Teil einen Flissigkeitsauslab aufweist,
dadurch gekennzeichnet, dab im oberen Teil des Behdlters (1)
unterhalb der F1u351gkeltsverte1lerelnrlchtung (4) schaum-
brechende Prallbleche (5), im mittleren Teil eine Fillkdrper-
schicht (8) und im unteren Teil zwischen der Fillkdrper-
schicht (8) und dem Fliissigkeitsspiegel (11) der Gasabzugs-
stutzen (9) angeordnet ist.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB

~die Prallbleche (5) als Hohlkegel oder als Hohlkegelstumpf

ausgebildet sind. T

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,
daB mehrere Prallbleche (5) lbereinander angeordnet sind,
wobei ihre Oberfldchen zueinander einen Winkel von 90° bil-

den.
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