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Erfindungsanspruch:

Vorrichtung zur Ausféllung von chlorierten Olefin- oder Vinylpolymeren, bestehend aus senkrechten Fallungsrohren mit
Bohrungen, dadurch gekennzeichnet, da? die Fallungsrohre, die als Rohrbiindel angeordnet sind, aus einer Mischzelle und einer
Homogenisierungsstrecke bestehen, wobei die Mischzelle an ihrem oberen Ende eine axial angeordnete Dise und unterhalb der
Diise Bohrungen aufweist.

Hierzu 2 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Ausféllung von chiorierten Olefin- oder Vinylpolymeren aus ihren Lésungen mit
Chilorkohlenwasserstoffen. Die Erfindung kann insbesondere zur kontinuierlichen Fallung von Chiorpolyethylen aus einer
Chiorpolyethylentetrachiormethanidsung unter Verwendung von Methanol ais Fallungsmittel eingesetzt werden.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Die Trennung des Polymeren-Feststoffes vom fliissigen Losungsmittel oder Reaktionsmedium innerhalb chemischer Verfahren
zur Herstellung von Polymeren, insbesondere von chlorierten Olefin- und Vinylpolymeren, ist eine wichtige Prozef3stufe.

Das Ausfallen von feinkdrnigen, voneinander isolierten, inklusionsfreien und leicht zu trocknenden festen Polymerteilchen soi!
bei allen bekannten Verfahren im Prinzip durch zwei MaBnahmen erreicht werden, und zwar durch Verringerung der
Ausgangskonzentration und/oder durch das Einstellen des Verhaitnisses Losungsmittel zu Fallungsmittel.

Es sind bereits Vorrichtungen zur Durchflihrung dieser Stoffzustandsanderung bekannt, die im Prinzip als RGhrkessel ausgebildet
sind.

Diese Vorrichtungen werden so betrieben, daf in einem Ruhrkessel die Lésung vorgelegt und dann das Fallungsmittel unter
Rithrung und Abkiihlung zugegeben wird. Diese Verfahren sind demzufolige diskontinuieriich.

Es sind ferner Vorrichtungen zur Durchfiihrung kontinuierlicher Verfahren bekannt, bei denen die entsprechende Ldsung in
einem mit HeilBwasser gefiliten Turm gegeben und das feste chlorierte Polymer dann abgezogen wird oder in einem Turm eine
Verdlsung mit Wasserdampf erfoigt. Die Nachteile dieser Wirkprinzipien sind die vor der Trocknung notwendig zu mahienden
stlickigen Aggregate oder der notwendig bei Verwendung von Emulgaterzusétzen sich anschlieBende Waschprozef.

Es wurde auch bereits eine Vorrichtung zum Fallen von Celluloseacetat beschrieben (DE-AS 1443 166), welche die Gewinnung
von Ceiluloseacetat in kérniger Form aus einer Losung erméglicht.

Diese Vorrichtung enthdit u. a. ein einseitig verschiossenes Rohr, das eine oder mehrere Offnungen aufweist. Die dem Rohr
zugefihrte Losung wird durch diese Offnungen in das Fillungsmittel gespritzt, welches durch geeignete MaBnahmen
vorzugsweise kreisformig strémt.

Das Betreiben der Vorrichtung erfordert allerdings eine Beruhigungs- bzw. Verweilzeit im Rohr. Deshalb ist bei einer
entsprechenden kontinuierlichen Zufuhr bis zur gewiinschten Zusammensetzung nach einer entsprechend der
Verfahrensvorschrift Verweiizeit eine diskontinuierliche Abnahme aus dem Behéiter angegeben. Eine Turbulenz herrscht nurim
Rohr im Moment des Zusammengebens der Flissigkeitsstréme. Der eigentliche Fall- und Reaktionsvorgang erfoigt dannim
ruhenden Medium. Das Rohr dient ais Vorrichtung nur zum Mischen der Flissigkeitsstrome. Daher ist das Gesamtverfahren als
diskontinuierlich anzusehen.

Die bisher bekannten Vorrichtungen zum Féilen von chiorierten Ofefin- und Vinylpolymeren mit nichtiésenden Flissigkeiten fir
das Polymere sind Vorrichtungen, die sich nur fir eine diskontinuierliche Verfahrensfiihrung eignen. Die Nachteile bestehen in
einem hohen apparativen Aufwand und Fallungsmittelbedarf; und durch die notwendige Nachbehandlung der Produkte in
einem hohen Energiebedarf.

Ziel der Erfindung

Esist das Ziel der Erfindung, die geldsten Polymere in einer kontinuierlich arbeitenden Vorrichtung als feinkérnige, voneinander
isolierte, inklusionsfreie und leicht zu trocknende Polymerteilchen auszufdllen. Die erforderliche Vorrichtung soll bei geringem
apparativem Aufwand einen hohen Durchsatz sowie einen geringen Energieaufwand und Fallungsmittelbedarf gewéhrieisten.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung zu entwickeln, in der die Lésung in dispergierter Form mit dem

Fallungsmittel gemischt und eine innige Durchmischung zur Verdrangung des Ldsungsmittels vom Polymeren durch das

Fallungsmittel gewahrleistet wird.

Erfindungsgemaf’ wird diese Aufgabe dadurch geidst, dal? mehrere Fallungsrohre als ein warmeubertragerdhniiches

Rohrblndel angeordnet sind und jedes der senkrecht angeordneten Féilungsrohre, die einen Innendurchmesser von ca, 2¢cm

und ein Ldngen-Durchmesser-Verhaitnis von 75 bis 100 besitzen, aus einer Mischzelle und einer Homogenisierungsstrecke

besteht. Dabei weist die Mischzeile an ihrem oberen Ende eine axial angeordnete Dise zur Zerstdubung der Losung und in der

Wandung der Mischzelle unterhaib der Diise Bohrungen zum Einspritzen des Failungsmittels auf.

In der Mischzelle und der Homogenisierungsstrecke sind keine zusatzlichen Einbauten angeordnet.

Die Funktionsweise der Vorrichtung wird durch folgende Aspekte charakterisiert:

— Die Losung und das Failungsmittel werden bei Normaltemperatur im Verhaltnis 1 zu 0,5 bis 1 zu 1 mittels Pumpen der
Mischzelle zugefihrt. Die Massenkonzentration des Polymeren in der Ldsung betragt je nach Dispersionsgrad zwischen 3 bis
7.5%.

— Durch die mit entsprechender Geschwindigkeit eingebrachten Flissigkeiten wird die notwendige Turbulenz zur innigen
Durchmischung von Lésung und Failungsmittei gewahrieistet. Die Stromungsverhéltnisse in der Homogenisierungsstrecke
werden durch eine Reynoldszahl zwischen 7000 und 10000 sowie eine Froudezahl zwischen 2 und 10 charakterisiert.

— Die Makromischung von Lésung und Failungsmittel erfoigt in der Mischzelle, die Mikromischung in der
Homeogenisierungsstrecke.

— Beim An- bzw. Abfahren wird das Fallungsmittel im Vor- bzw. Nachlauf zugefihrt.
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Die Vorteile der Erfindung bestehen insbesondere darin, daR die Fallung kontinuierlich und bei Normaltemperatur erfolgt und
daB das gefillte, feinkdrnige Polymere als nur noch fallungsmittelfeuchter Feststoff in der aus der Vorrichtung austretenden
Suspension enthaiten ist. Ein wesentlicher Vorteil ist die vergleichsweise, gegenliber anderen Verfahren in anderen
Vorrichtungen, geringe Fallungsmitteimenge.

Anwendungsbeispiele

Die erfindungsgemafe Vorrichtung und ihre Funktionsweise soll nachstehend an Ausfihrungsbeispielen naher erlautert
werden. In der zugehdrigen Zeichnung sind ein einzelnes Fallungsrohr sowie notwendige Zusatzeinrichtungen schematisch
dargesteilt.

Beispiel 1

Aus Vorlageblattern werden die Losung und das Fallungsmittel mittels Pumpen in die Mischzelle gedrickt. Mischzelle 8 und
Homogenisierungsstrecke 9 sind vertikal angeordnet und direkt miteinander verbunden.

Am unteren Ende des Fallungsrohres schiie3t sich ein Auffangbehalter oder ein Dekantiergefald bzw. eine Filtriereinrichtung
an.

Eine Chiorpolyethylentetrachlormethanlésung mit dem Chlorgehalt des Chiorpolyethylens von 67 % und des Chiorpolyethylens
in der Losung von 5% wurde in das Fallungsrohr mit dem Langen-Durchmesser-Verhéltnis von 87,5, mit dem Fallungsmittel
Methanol im Verhaltnis eins zu 0,7 durch das Strémungsrohr mit dem Durchmesser 8 - 10~3m geschickt. Die Froudezahi betrug
10,3 und die Reynoldszahi 9200. Die Ausféaliung war volisténdig. Die Suspension wurde filtriert und das Filtratim Trockenschrank
getrocknet. Das entstandene Chlorpolyethylenpulver besaR die geforderten Qualiidtsparameter.

Beispiel 2

In der gleichen Vorrichtung wie in Beispiel 1 wurde eine Chlorpolyethyientetrachlormethaniésung mit 5Ma.-% des festen
Polymeren im Verhaitnis 1 zu 0,6 mit dem Failungsmittel Methanol durch das Fallungsrohr geschickt. Das Langen-Durchmesser-
Verhaitnis war 75, die Froudezahl 11 und die Reynoldszahil 3500. Die Ausféllung war vollstandig. Das wie in Beispiel 1 behandelte
Produkt entsprach den geforderten Qualitdtsparametern.

Beispiel 3

Eine Chlorpolyethylentetrachiormethanidsung mit 5% wurde im Masseverhélitnis 1:1 mit dem Fallungsmittel Methano! durch
die in Beispiel 1 genannte Vorrichtung geschickt. Das Langen-Durchmesser-Verhaitnis war 100, die Froudezahi 7 und die
Reynoldszahi 7700.

Weitere Behandlung und Ergebnis sind in Beispiel 1 angefiihrt.
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