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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Abtrennung
von chlorsulfoniertem Polyethylen hoher Dichte mit einem
Schmelzindex is von 12,0 g/10 min bis 18,0 g/10 min des zur
Chlorsulfonierung eingesetzten Polyethylens, einem
Chlorgehalt von 29 bis 36 Gew.-%, einem Schwefelgehalt
von 0,9 bis 1,7 Gew.-% und einem CSM-Gehalt von 5 bis

7 Gew.-% aus der CSM-Losung. In den Verdlsungsturm,
bestehend aus einem zylindrischen Abschnitt mit einer
Hoéhe von 1200 bis 1400 mm und einem Durchmesser von
3600 bis 4400 mm und einem sich anschlieBenden
kegelférmigen Abschnitt mit einer Hohe in Achsrichtung
von 2200 bis 2800 mm, werden am oberen Teil 1000 bis
2000 kg/h CSM-Ldsung mit einer Wasserdampfmenge von
900 bis 1300 kg/h verdust. Dabei legen die CSM-Teilchen
eine freie Fallstrecke von 2000 bis 4000 mm zuriick, bevor
sie in das eine Pegethohe von 600 bis 1100 mm
aufweisende Wasserbad im kegelformigen Abschnitt des
Verdisungsturmes gelangen. Dieses wird durch eine
kontinuierlich zugefihrte Wasserdampfmenge von 140 bis
210 kg/h auf der erforderlichen Temperatur von 92 bis 98°C
gehalten und dabei gleichzeitig intensiv verwirbelt. Das aus
dem siphonartig ausgebildeten Auslaufteil stromende
Wasser wird in einer Menge von 50 bis 70 m3/h in den
oberen Teil des Verdusungsturmes zur Bespulung
gefordert. Durch diese Verfahrensweise ist es moglich,
nach der Trocknung chlorsulfoniertes Polyethylen mit
einem Restlosungsmittelgehalt an Tetrachlorkohlenstoff
von kleiner als 1,0 Gew.-% zu erhalten. Figur

ISSN 0433-6461

.. Dompt [10mPa i} 7

Hy

S~ Seiten



-1- 300 021

Patentanspruch:

Verfahren zur Abtrennung von chlorsulfoniertem Polyethylen hoher Dichte mit einem Schmelzindex is
von 12,0 bis 18,0g/10min des zur Chlorsulfonierung eingesetzten Polyethylens, einem Chlorgehalt von
29 bis 36 Gew.-%, einem Schwefelgehalt von 0,9 bis 1,7 Gew.-% und einem CSM-Gehalt von 5 bis

7 Gew.-% aus der Losung, wobei die stabilisierte Losung in einem Verdiisungsturm mit siphonartig
ausgebildetem Auslaufteil mit Wasserdampf verdist wird und die CSM-Teilchen in ein auf eine
Temperatur von 92 bis 98°C erwdrmtes Wasserbad gelangen, aus dem siphonartigen Auslaufteil ais
wasserfeuchtes [6sungsmittelhaltiges CSM ausgetragen werden und in einem
Doppelschneckenextruder durch mechanische und thermische Behandiung getrocknet werden, und
das aus dem siphonartig ausgebildeten Auslaufteil stromende Wasser in den Verdisungsturm
zurtickgepumptwird und am oberen Teil des Verdiisungsturmes die sich bildenden Dampfe abgezogen
werden, gekennzeichnetdadurch, daB in den Verdisungsturm (1), bestehend aus einem zylindrischen
Abschnitt mit einer Hohe (H;) von 1200 bis 1400 mm und einem Durchmesser (D;) von 3600 bis

4400 mm und einem sich anschlieBenden kegelférmigen Abschnitt mit einer Hohe (H,) in Achsrichtung
von 2200 bis 2800mm am oberen Teil 1000 bis 2000kg/h CSM-Ldsung mit einer Wasserdampfmenge
von 900 bis 1300kg/h verdust werden und dabei die CSM-Teilchen eine freie Fallstrecke (F) von 2000
bis 4000 mm zuriicklegen, bevor sie in das eine Pegelhdhe (H,) von 600 bis 1100 mm aufweisende
Wasserbad (3) im kegelféormigen Abschnitt des Verdisungsturmes gelangen, das durch eine
kontinuierlich zugefihrte Wasserdampfmenge von 140 bis 210kg/h auf der erforderlichen Temperatur
von 92 bis 98°C gehalten und dabei gleichzeitig intensiv verwirbelt wird, und das aus dem siphonartig
ausgebildeten Auslaufteil (2) strémende Wasser in einer Menge von 50 bis 70m?/h in den oberen Teil
des Verdlsungsturmes zur Besplilung der Innenwand geférdert wird.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Abtrennung von chlorsulfoniertem Polyethylen (CSM) hoher Dichte mit einem
Schmelzindexis von 12,0g/10min bis 18,0 g/10 min des zur Chlorsulfonierung eingesetzten Polyethylens, einem Chlorgehaltvon
29 bis 36 Gew.-% einem Schwefelgehalt von 0,9 bis 1,7 Gew.-% und einem CSM-Gehalt von 5 bis 7 Gew.-% aus der Lésung.

Es ist bereits seit langem bekannt {DD-PS 54 810), chlorsulfoniertes Polyethylen aus der Lésung abzutrennen, indem die Losung
{iber eine Zweistoffdise in einem Turm verspriiht wird, wobei die Turmwande innen mit 85°C heiBem Wasser besplilt werden
und das Wasser zusammen mit den Produktteilchen liber eine Tauchung im unteren Teil des Turmes ausgetragen wird. Der Turm
ist Uber seine gesamte Hohe zylindrisch ausgebildet. Bei diesem Verfahren soll das Losungsmittel volistdndig entfernt werden,
was jedoch praktisch unmdglich ist. Die konstruktiv sehr einfache Auslegung des Verdiisungsturms als Hohlzylinder ohne
unteres Wasserbad gewihrleistet keine wirksame Abtrennung des Losungsmittels, da nur ein Teil der mit Dampf verdisten
Produktteilchen mitdem an den Turminnenwinden abwiértsflieBenden nur 85°C heillen Wasserstrom in Berithrung kommt. Der
andere Teil des verdisten Produktes erreicht gleich den Turmboden und wird, da kein unteres Wasserbad vorhanden, sofort
Uber die Abtauchung mit dem Splilwasser ausgetragen. Die Abfihrung der Produktteilchen mit dem Spllwasser ohne unteres
Wasserbad und nur (iber eine 200mm hohe Tauchung ist nicht geeignet, das restliche Losungsmittel weiter abzudampfen.
Nachteilig ist ferner, daR die Splilwassertemperatur von 85°C viel zu niedrig ist, um die gewlinschte Ausdampfung des
Losungsmittels zu erreichen.

Hinsichtlich der Abtrennung des Polymeren aus der Losung bestehen zwischen chlorsulfoniertem und chloriertem Polyethylen
keine wesentlichen Unterschiede.

Das Verfahren kann kontinuierlich durchgefiihrt werden. So z. B. wird bei der Abtrennung von chloriertem Polyethylen aus der
Ldsung die entgaste Polymerldsung durch eine Diise in ein auf 95 bis 98°C erwdrmtes Wasserbad gedriickt. Das Lésungsmittel
wird dabei als Wasserazeotrop entfernt. Das wasserfeuchte Polymere wird von einem Walzensystem aufgenommen, mit einer
Schneidvorrichtung in diinne Schnitzel geschnitten und einer Trocknungsaniage zugeleitet. (Plaste und Kautschuk 8, 1962,
S.400) Es ist auch bekannt (DE-OS 2400271), als Trocknungsanlage zur Austreibung des Losungsmittels einen
Doppelschneckenextruder einzusetzen.

Zur Chlorsulfonierung von Polyethylen werden als Lésungsmittel chlorierte Kohlenwasserstoffe, inshesondere
Tetrachlorkohlenstoff eingesetzt. Die bisher bekannten Verfahren zur Abtrennung des Polymeren aus der Losung haben alle den
Nachteil, daf3 nach der Trocknung des Polymeren dieses noch einen relativ hohen Restldsungsmittelgehalt von ca. 4 bis
10Gew.-% besitzt. Dieser wirkt sich sehr nachteilig auf die weitere Verarbeitung des Polymeren aus, da die Lésungsmittelddmpfe
die Korrosion an metallischen Bauteilen begtinstigen. Die verwendeten Losungsmittel sind generell toxisch, und bei der weiteren
Verarbeitung kdnnen diese freigesetzt werden und zu gesundheitlichen Schadigungen des Bedienungspersonals fuhren.

Das Einsatzgebiet fir chlorsulfoniertes Polyethylen liegt vor allem im Bereich der Gummiverarbeitung. Die bei der Verarbeitung,
einschlieBlich Vutkanisation, notwendigen hohen Temperaturen erfordern den Einsatz eines CSM mit einem méglichst niedrigen
Restldsungsmittelgehalt.

Auf destillativem Weg oder durch Trocknen lassen sich diese Lésungsmittelrestmengen nicht vollstandig entfernen. Bei der
Trocknung ist zu beachten, da8 das Polymere nicht thermisch geschadigt wird.

Aus der Literatur sind verschiedene Moglichkeiten bekannt, den Restlosungsmittelgehalt des chlorierten bzw. chlorsulfonierten
Polyethylens wesentlich zu verringern. So ist es zum Beispiel méglich, zu dem festen chlorierten Polyethylen vor oder nach der
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Trocknung ein geeignetes Losungsmittel, beispielsweise Toluen, Methanol oder Methylketon, zuzugeben und anschlieRend
erneut zu destillieren. Bekannt ist auch die Nachbehandlung des chiorierten Polyethylens mit niederen aliphatischen Alkoholen
(EP-A131960) oder mit Methylenchloriddampfen (DE-OS 2649754). Diese Destillationsprozesse sind sehr energieaufwendig
und erfordern den Einsatz zusétzlicher Apparaturen.

Ferneristbekannt, dal® der Restldsungsmittelgehalt durch verschiedene Zusatze zur Chlorierldsung verringert werden kann. Als
Zusétze sind z. B. Weichmacher und/oder Lackharze (DE-OS 2399461) oder andere chlorierte Polymere mit niedrigerer
Ubergangstemperatur (CH-PS 612986) geeignet. GemaR der DE-OS 2701283 werden fiir Polyvinylchloridformmassen
geeignete Polymerschmiermittel eingesetzt, von denen besonders ein Athoxylat eines priméren aliphatischen Alkohols mit
mindestens 8 Kohlenstoffatomen geeignet sein soll (DE-OS 2818647).

Der Nachteil dieser Verfahren besteht darin, daB die Zusétze zu einer Kostensteigerung fithren und gréBtenteils im Polymeren
verbleiben. Diese beeintrachtigen die Qualitit der herzustellenden Endprodukte und haben fiir den Verarbeiter eine
Beschrdnkung in der Rezepturgestaltung zur Folge. In der EP-A 1179263 und der DD-PS 231362 sind Verfahren beschrieben, bei
denen die Abtrennung des Polymeren aus der Lésung unter Anwendung eines Hilfslésungsmittels, z.B. Toluen oder Xylon,
durchgefiihrt wird, das mit dem Lésungsmittel vertriglich ist und eine hohere Siedetemperatur als diese aufweist. Durch den
vorzunehmenden Lésungsmittelaustausch sind diese Verfahren sehr aufwendig. Der Einsatz eines Hilfsldsungsmittels
verursacht zusitzliche Kosten.

Ziel der Erfindung ist es, den technisch-6konomischen Herstellungsaufwand zu verringern, die Kosten fiir Zusatzstoffe
einzusparen, den Energieverbrauch zu senken und die Qualitit des chlorsulfonierten Polyethylens zu verbessern.

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ein Verfahren zur Abtrennung von chlorsulfoniertem Polyethylen hoher Dichte mit

. einem Schmelzindex is von 12,0g/10 min bis 18,0g/10min des zur Chlorsulfonierung eingesetzten Polyethylens, einem
Chlorgehalt von 29 bis 36 Gew.-%, einem Schwefelgehalt von 0,9 bis 1,7 Gew.-% und einem CSM-Gehalt von 5 bis 7Gew.-% aus
derLésung zu schaffen, das eine einfache Verfahrensweise ohne nachteilige Auswirkungen auf die Qualitit des chlorsulfonierten
Polyethylens erméglicht und bei dem der Restldsungsmittelgehalt des abgetrennten chlorsulfonierten Polyethylens auf einen
niedrigen Wert gesenkt werden kann.

ErfindungsgemaR wird die Aufgabe dadurch geldst, daR in dem Verdiisungsturm, bestehend aus einem zylindrischen Abschnitt
mit einer Hhe von 1200 bis 1400 mm und einem Durchmesser von 3600 bis 4400 mm und einem sich anschlieBenden
kegelférmigen Abschnitt mit einer Hohe in Achsrichtung von 2 200 bis 2800mm, am oberen Teil 1000 bis 2000kg/h CSM-Lésung
mit einer Wasserdampfmenge von 900 bis 1300kg/h verdiist werden. Dabei legen die CSM-Teilchen eine freie Fallstrecke von
2000 bis 4000 mm zur(ick, bevor sie in das eine Pegelhéhe von 600 bis 1100 mm aufweisende Wasserbad im kegelférmigen
Abschnitt des Verdiisungsturmes gelangen. Dieses wird durch eine kontinuierlich zugefiihrte Wasserdampfmenge von 140 bis
210kg/h auf der erforderlichen Temperatur von 92 bis 98°C gehalten und dabei gleichzeitig intensiv verwirbelt. Das aus dem
siphonartig ausgebildeten Auslaufteil strémende Wasser wird in einer Menge von 50 bis 70m3/h in den oberen Teil des
Verdisungsturmes zur Besplilung geférdert. Die ringférmig auf dem Turmdeckel angeordneten Zweistoffdiisen, von denen aine
oder mehrere betrieben werden, konnen in ihrem Anstellwinkel so verandert werden, daf sich jeweils andere Fallstrecken
ergeben. Die Linge der freien Fallstrecke ist neben den anderen EinfluBgrRen wichtig fiir die Verdampfung des Lésungsmittels.
Die Fallstrecke eines Produktteilchens ist bis ca. 0,5 bis 1,0m hinter der Diise noch geradlinig und geht dannin eine angendherte
Wurfparabel Gber, wobei zusatzlich nicht definierbare Strémungszustinde im Turminneren von weiterem EinfluB sind, so daft
die Fallstrecke nicht exakt bestimmt werden kann. Als Mittelwert fir die freie Fallstrecke aller Teilchen wird der Abstand
angegeben, der sich mit der kurvenartigen Verlingerung der Diisenmittellinie ergibt, bis diese auf ein Hindernis
(Turminnenwand, Wasserbadoberfldche) trifft. Bei kurzer Flugstrecke pralit das Teilchen gleich auf die Innenwand und wird vom
Umlaufwasser in das untere Wasserbad gespiilt. Dabei wird das Lésungsmittel in der Diise, im Veriauf der Falistrecke, im
Spulwasser und letztlich dann im Wasserbad abgetrieben, wobei die Fallstrecke vergleichsweise kurz und die Aufenthaltszeit im
Spllwasser bis Erreichen des Wasserbades vergleichsweise langer ist. Wahrend des freien Falis kommen die Produktteilchen
mit der Dampfphase im Turminneren in Berlihrung, wobei die Dampftemperaturen hier zwischen 100 und 200°C liegen. Bei
langerer Flugstrecke legen die Teilchen einen vergleichsweise lingeren Weg durch die heiRe Dampfphase zurlick, sind aber in
kirzerer Zeit im unteren Wasserbad, das eine Temperatur von 95 bis 98°C hat. In dieses Wasserbad wird Wasserdampf
eingeblasen, Der Wasserdampf bewirkt eine wirkungsvolle Temperierung des Wasserbades und dariiber hinaus einen
turbulenten Strémungszustand, der ein gleichméRiges Suspendieren der verdisten Produktteilchen zur Foige hat. Die
Aufenthaltszeit im Wasserbad ist abhéngig von der TeilchengréRe, von den turbulenten Stromungen im Wasserbad, vom
Wasserbadvolumen und von der Wasserumlaufmenge. Je feiner die Teilchen verspriiht werden, was 2. B. von stofflichen
Parametern der Losung und der Treibdampfmenge abhingt, und je langer die Aufenthaltszeit in der Dampfphase, im Splilwasser
und im Wasserbad ist, um so geringere Lésungsmittelrestgehalte kénnen erzielt werden. Wird z.B. die Treibdampfmenge im
Verhdltnis zur Lésungsmenge zu stark erhht, werden die Teilchen so beschleunigt, daR sie zu schnell durch die heifte
Dampfphase fliegen; der Ausdampfeffekt wird unzureichend. Wird die Treibdampfmenge im Verhiltnis zur Losungsmenge zu
gering, so ist die Sprihleistung unzureichend, und die gréberen Teilchen haben zu hohe Lésungsmittelanteile.

Wird bei gleichem Volumen des Turms bei einem gréBeren Durchmesser der Turmzylinder zu flach gestaltet, so wird die
Falistrecke fiir die Teilchenbildung bei gleichzeitiger Lésungsmittelabdampfung zu kurz. Wahit man bei Beibehaltung des
Turmvolumens einen sehr langen Turmzylinder mit zu geringem Durchmesser, kénnen sich die Spriihkegel der Diisen
Uberschneiden, und es kommt zur Agglomeratbildung, wobei das Losungsmittel nicht ausreichend entfernt wird. Wird der
Wasserbadpegel zu stark erhdht, verldngert sich zwar die Aufenthaltszeit der im Wasser schwimmenden Produktteilchen, aber
die Fallstrecke fiir die Teilchen wird verkiirzt. Andererseits bewirkt ein zu geringer Pegelstand ein zu geringes Volumen des
Wasserbades und damit eine unzureichende Restausdampfungszeit fir das Losungsmittel.

Uberraschenderweise ist es durch die erfindungsgeméRe Verfahrensweise moglich, chlorsulfoniertes Polyethylen mit einem
Restlésungsmittelgehalt nach der Trocknung von kleiner als 1,0 Gew.-% zu erhalten. Dies ist insoweit unerwartet, da keine
zusatzlichen Hilfsmittel zur Entfernung des Losungsmittelanteils eingesetzt werden. Das Verfahren arbeitet zuverldssig und ist
technisch-6konomisch nicht sehr aufwendig, was zu vorteilhaften Verfahrenskosten fiihrt. Im Vergleich zu den bekannten
Verfahren zeichnet es sich durch eine energiesparende Arbeitsweise aus. Durch den geringen Restlésungsmittelgehalt besitzt
das chlorsulfonierte Polyethylen eine ausgezeichnete Qualitat fir eine weitere Verarbeitu ng.
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Das erfindungsgemaBe Verfahren ist nur geeignet fir Polyethylen hoher Dichte mit einem Schmelzindex is von 12,0 bis
18,0g/10min, einem Chlorgehalt des in Lésung chlorsulfonierten Polyethylens von 29 bis 36 Gew.-% und einem Schwefelgehalt
von 0,9 bis 1,7 Gew.-%. Der Feststoffgehalt an chlorsulfoniertem Polyethylen in der Lésung soll 5 bis 7 Gew.-% betragen.

Die Erfindung soll nachstehend an mehreren Beispielen erlautert werden. In der zugehérigen Zeichnung ist eine Anlage zur
Abtrennung von CSM-Teilchen aus der Losung schematisch dargestelit.

Beispiel 1
Ein Polyethylen hoher Dichte mit einem Schmelzindex i = 15,5g/10min (Handelsname Scolefin A65 MA) wird in an sich
bekannter Weise nach dem Ldsungschlorsulfonierungsverfahren in Tetrachlorkohlenstoff auf einen Chlorgehalt von 32 Gew.-%
und einen Schwefelgehalt von 1,2 Gew.-% chlorsulfoniert. Nach der Entsduerung der Losung weist diese einen CSM-Gehalt von
6,2 Gew.-% auf. Die Abtrennung des chlorsulfonierten Polyethylens erfolgt in einem Verdisungsturm 1 folgender Abmessung:

DurchmesserD,: 4000 mm

Hohe des zylindrischen Teiles Hy: 1300mm

Hohe des kegelférmigen AbschnittesHp: 2200 mm.
Der Verdusungsturm 1 weist einen siphonartigen Auslaufteil 2 mit einer Nennweite D, von 200 mm und einer Héhe H; von
2900mm auf. Im Betriebszustand betragt die Pegelhhe Hy des Wasserbades 3750 mm. Nach dem Entsduern der CSM-Losung
werden dieser 1,0 Gew.-% Magnesiumoxid und 5,0 Gew.-% Epoxidharz, bezogen auf den CSM-Feststoff, zugegeben.
Uber eine am oberen Turmdeckel 4 angeordnete Zweistoffdiise 5 werden kontinuierlich 1300kg/h CSM-Lésung mit
ca. 1100kg/h Wasserdampf mit einem Uberdruck von 1MPa und einer Temperatur von 200°C in den Turm gedriickt. Dabei
verdampft das Losungsmittel Tetrachlorkohlenstoff und wird am oberen Teil des Verdlisungsturmes mit dem Wasserdampf
abgezogen. Wichtig ist, daB die sich wahrend der Verdampfung des Lésungsmittels bildenden CSM-Teilchen eine bestimmte
freie Fallstrecke F zurlicklegen, bevor sie in das Wasserbad gelangen. Dadurch wird eine wirksame Abtrennung des
Tetrachlorkohlenstoffes erreicht. Bezogen auf die in diesem Beispiel angegebene Dimensionierung des VerdUsungsturmes
betragt diese durchschnittlich ca. 2500mm. Dem im Verdlisungsturm zirkulierenden Wasser mit einer Temperatur von 95°C
werden im Ausgangszustand 0,2 Gew.-% Natriumtetraborat-Dekahydrat und/oder Natriummetasilikat und wahrend der
Betriebsweise diese kontinuierlich als 5%ige Losung zugesetzt, so dald der pH-Wert bei 7 bis 8 gehalten wird. In Verbindung mit
den o.a. Zusdtzen wird somit eine ausreichende thermische Stabilisierung des chlorsulfonierten Polyethylens in der Lésung
wihrend der Aufarbeitung erreicht. Das Kreislaufwasser wird mit einer Pumpe 6 mit einer Férderleistung von 60m?3/h
umgewilzt. In das im kegelférmigen Abschnitt des Verdiisungsturmes 1 befindliche Wasserbad 3 wird mit einem Uberdruck von
0,5MPa und einer Temperaturvon 150°C Wasserdampfin einer Menge von 170kg/h eingeblasen. Dadurch wird das Wasserbad
standig aufgewirbelt und auf einer Temperatur von ca. 95°C gehalten. Das aus dem Wasserbad 3 liber den siphonartigen
Auslaufteil 2 ausgeschwemmte chlorsulfonierte Polyethylen istfeinteilig-flockig und neigt nicht zum Zusammenbacken. Es wird
mittels eines Siebes 7 aus dem Kreislaufwasserstrom abgetrennt. Das wasserfeuchte CSM besitzt einen Restldsungsmittelgehalt
von 2,8 Gew.-% (Bestimmung mittels IR-Spektroskopie durch Herausldsen des Tetrachiorkohlenstoffs mit Hilfe von
Schwefelkohlenstoff und Messen der Absorption bei 790cm™). Von dem Siebband 7 aus gelangen die CSM-Teilchen direkt in
einen kontinuierlich arbeitenden Doppelschneckenextruder 8 der Baugrofle E 2.90.12 und werden bei einem Druck bis zu
10MPa, einer Schneckendrehzahl von 190U/min und eingesteliten Zylindersolitemperaturen von 65 bis 75°C getrocknet. Unter
diesen Bedingungen tretenim Extruder Massetemperaturen von 120 bis 170°C auf. Das getrocknete chlorsulfonierte Polyethylen
wird mit einer Durchsatzleistung von 80kg/h als strangférmig-stickiges Produkt ausgetragen. Dieses wird anschlieBend in einer
Mihle 9 auf eine KorngréRe von < 10mm gemahlen. An dem erhaltenen Produkt wurde ein Restldsungsmittelgehalt an
Tetrachlorkohlenstoff von 0,7 Gew.-% IR-spektroskopisch ermittelt (wie oben angegeben) und eine thermische Stabilitat von
> 120min, gemessen nach der Kongorotmethode bei 120°C.

Beispiel 2
Ein Polyethylen hoher Dichte mit einem Schmelzindex is = 13,1g/10min (Handelsname Scolefin A65 MA) wird in an sich
bekannter Weise nach dem Losungschlorsulfonierungsverfahren in Tetrachlorkohlenstoff auf einen Chlorgehalt von
34,5 Gew.-% und einen Schwefelgehalt von 1,6 Gew.-% chlorsulfoniert, Nach der Entsduerung der Ldsung weist diese einen
CSM-Gehalt von 6,3Gew.-% auf. Die Abtrennung des chlorsulfonierten Polyethylens erfolgt in einem Verdlsungsturm 1
folgender Abmessung:

Durchmesser Dy 3600mm

Hohe des zylindrischen Teiles H, : 1200 mm

Hohe des kegelfédrmigen AbschnittesH,: 2500 mm.
Der siphonartige Auslaufteil 2 besitzt eine Nennweite D, von 200mm und ist so ausgebildet, daR er eine Héhe H; von 2900mm
aufweist. Im Betriebszustand betragt die Pegelh6he H, des Wasserbades 3 650mm.
Nach dem Entsduern der Lésung wird das in Lésung befindliche chlorsulfonierte Polyethylen analog wie im Beispiel 1stabilisiert.
Uber eine am oberen Turmdeckel 4 angeordnete Zweistoffdlise 5 werden kontinuierlich 1250kg/h CSM-L&sung mit ca. 1100kg/h
Wasserdampf mit einem Uberdruck von 1MPa und einer Temperatur von 200°C in den Turm gedrickt.
Bezogen auf die Dimensionierung des Verdusungsturmes betrégt die durchschnittliche Fallstrecke F der CSM-Teilchen
2000mm. Das Kreislaufwasser wird mit einer Pumpe 6 mit einer Férderleistung von 50m3/h umgewalzt. In das im kegelférmigen
Abschnitt des Verdiisungsturmes 1 befindliche Wasserbad 3 wird mit einem Uberdruck von 0,5MPa und einer Temperatur von
150°C Wasserdampfin einer Menge von 150kg/h eingeblasen. Dadurch wird das Wasserbad standig aufgewirbelt und aufeiner
Temperatur von ca. 95°C gehalten. Das aus dem Wasserbad 3 iber den siphonartigen Auslaufteil 2 ausgeschwemmte
chlorsulfonierte Polyethylen ist feinteilig-flockig und neigt nicht zum Zusammenbacken. Es wird mittels eines Siebes 7 aus dem
Kreislaufwasserstrom abgetrennt. Das wasserfeuchte chlorsulfonierte Polyethylen besitzt einen Restlésungsmittelgehalt von
3,5Gew.-% (gemessen wie im Beispiel 1).
Von dem Sieb 7 aus gelangen die CSM-Teilchen direkt in einen kontinuierlich arbeitenden Doppelschneckenextruder 8 der
Baugrofle E 2.90.12 und werden bei eingestellten Zylindersolitemperaturen von 60 bis 70°C und einer Schneckendrehzahl von
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180U/min getrocknet und mit einer Durchsatzleistung von 85kg/h als strangférmig-stiickiges Produkt ausgetragen. Dieses wird
anschlieBend mit der Mihle 9 auf eine KorngréBe von < 10mm gemahlen.

An dem erhaltenen Produkt wurde ein Restldsungsmittelgehalt an Tetrachlorkohlenstoff von 0,8 Gew.-% ermittelt (gemessen
wie im Beispiel 1) und eine thermische Stabilitét von > 120min, gemessen nach der Kongorotmethode bei 120°C.

Beispiel 3

Ein Polyethylen hoher Dichte mit einem Schmelzindex is = 17,1 g/10 min wird in an sich bekannter Weise nach dem
Lésungschlorsulfonierungsverfahrenin Tetrachlorkohlenstoff auf einen Chlorgehalt von 30,2 Gew.-% und einem Schwefelgehalt
von 1,0GGew.-% chlorsulfoniert. Nach der Entsduerung der Lésung weist diese einen CSM-Gehalt von 5,6 Gew.-% auf.

Die Abtrennung des chlorsulfonierten Polyethylens erfolgt analog wie im Beispiel 1in einem Verdiisungsturm 1 folgender

Abmessung:
Durchmesser Dy: 4200mm
Hoéhe des zylindrischen Teiles Hy: 1300mm

Hohe des kegelformigen AbschnittesH,: 2800 mm.
Wihrend des Betriebszustandes hat das Wasserbad 3 im kegelférmigen Abschnitt des Verdiisungsturmes 1 eine Pegelhdhe H,
von 1000 mm. Nach dem Entsduern der CSM-L8sung wird das in Lésung befindliche chlorsulfonierte Polyethylen analog wie im
Beispiel 1 stabilisiert. Uber die Zweistoffdiise 5 werden kontinuierlich 1500 kg/h CSM-Lésung mit ca. 1250kg/h Wasserdampf
mit einem Uberdruck von 1MPa und einer Temperatur von 200°C in den Turm gedriickt. Bezogen auf die Dimensionierung des
Verdlsungsturmes betrégt die durchschnittliche Fallstrecke F der CSM-Teilchen 3000 mm.
. Das Kreislaufwasser wird mit einer Férderleistung von 70m3/h umgewilzt. In das im kegelfdrmigen Abschnitt des
Verdisungsturmes 1 befindliche Wasserbad 3 wird mit einem Uberdruck von 8,5MPa und einer Temperatur von 150°C
Wasserdampf in einer Menge von 200kg/h eingeblasen.
Das {iber den siphonartigen Auslaufteil 2 ausgeschwemmte wasserfeuchte chlorsulfonierte Polyethylen besitzt einen
Restldsungsmittelgehalt von 2,3 Gew.-% (gemessen wie im Beispiel 1). Die anschlieBende Trocknung erfolgt in einem
kontinuierlich arbeitenden Doppelschneckenextruder 8 der gleichen BaugroRe wie in den Beispielen 1 und 2 bei
Zylindersolltemperaturen von 70 bis 80°C und einer Schneckendrehzahl von 200 U/min. Das strangférmig-stlickige Produkt wird
mit einer Durchsatzleitung von 80kg/h ausgetragen und anschlieBend mit der Mihle 9 auf eine KorngréBe von < 10mm
gemahlen.
An dem erhaltenen Produkt wurde ein Restlésungsmittelgehalt an Tetrachlorkohlenstoff von 0,5 Gew.-% ermittelt (gemessen
wie im Beispiel 1) und eine thermische Stabilitdt von > 120min, gemessen nach der Kongorotmethode bei 120°C.

In Betracht gezogene Druckschriften
DD-WP 54810 C0O8 F—1/92
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