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(54) Bezeichnung :
REAKTOR

FIG.2

(54) Title: DEVICE FOR DISPENSING DROPS OF A MONOMER SOLUTION INTO A REACTOR
VORRICHTUNG ZUR ZUGABE VON TROPFEN AUS EINER MONOMERLOSUNG IN EINEN

(57) Abstract: The invention relates to a device for
dispensing drops of a monomer solution for producing
poly(meth)acrylate into a reactor (1) for a drop
polymerization, comprising at least one channel (24, 25)
or a dropper head, the lower face of which has holes (35)
through which the solution is dropped into the reactor (1).
The invention has at least one of the following features:
(b) the proportion of the reactor (1) surface which is
covered by the channels (24, 25) or the dropper head with
respect to the surface detined by the circumference of a
line along the outermost holes is less than 50%, (c¢) the
number of the holes (35) with respect to the surface
defined by the circumference of a line along the
outermost holes ranges from 100 to 1000 holes/m?.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft eine
Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen aus einer
Monomerlgsung zur Herstellung von Poly(meth)acrylat in
einen Reaktor (1) zur Tropfenpolymerisation, wobei
mindestens ein Kanal (24, 25) oder ein Vertropferkopf
umfasst ist, der an seiner Unterseite Locher (35) autweist,
durch die die Lésung in den Reaktor (1) eingetropft wird,
wobei mindestens eines der folgenden Merkmale umfasst
ist: (b) das Verhiltnis der von den Kanélen (24, 25) oder
dem Vertropferkopf abgedeckten Flache im Reaktor (1)
bezogen auf die Flache, die durch den Umfang
[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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einer Linie entlang der &dullersten Locher definiert wird, ist kleiner als 50%, (c¢) die Anzahl der Locher (35) bezogen auf die
Flédche, die durch den Umfang einer Linie entlang der duBersten Locher definiert wird, liegt in einem Bereich von 100 bis 1000
Lichern/m?,
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Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen aus einer Monomerldsung in einen Reaktor
Beschreibung

Die Erfindung geht aus von einer Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen aus einer Monomerlo-
sung zur Herstellung von Poly(meth)acrylat in einen Reaktor zur Tropfenpolymerisation, wobei
mindestens ein Kanal oder ein Vertropferkopf umfasst ist, der an seiner Unterseite Locher auf-
weist, durch die die Losung in den Reaktor eingebracht wird.

Poly(meth)acrylate finden Anwendung insbesondere als wasserabsorbierende Polymere, die
beispielsweise bei der Herstellung von Windeln, Tampons, Damenbinden und anderen Hygie-
neartikeln oder auch als wasserzurtickhaltende Mittel im landwirtschaftlichen Gartenbau ver-
wendet werden.

Die Eigenschaften der wasserabsorbierenden Polymere kdnnen Uber den Vernetzungsgrad
eingestellt werden. Mit steigendem Vernetzungsgrad steigt die Gelfestigkeit und sinkt die Ab-
sorptionskapazitat. Dies bedeutet, dass mit steigender Absorption unter Druck die Zentrifugen-
retentionskapazitat abnimmt, wobei bei sehr hohen Vernetzungsgraden auch die Absorption
unter Druck wieder abnimmt.

Zur Verbesserung der Anwendungseigenschaften, beispielsweise der FlUssigkeitsleitfahigkeit in
der Windel und der Absorption unter Druck, werden wasserabsorbierende Polymerpartikel im
Allgemeinen nachvernetzt. Dadurch steigt nur der Vernetzungsgrad an der Partikeloberflache,
wodurch die Absorption unter Druck und die Zentrifugenretentionskapazitat zumindest teilweise
entkoppelt werden kdnnen. Diese Nachvernetzung kann in wassriger Gelphase durchgefuhrt
werden. Im Allgemeinen werden aber gemahlene und abgesiebte Polymerpartikel an der Ober-
flache mit einem Nachvernetzer beschichtet, thermisch nachvernetzt und getrocknet. Dazu ge-
eignete Vernetzer sind Verbindungen, die mindestens zwei Gruppen enthalten, die mit den
Carboxylatgruppen des hydrophilen Polymeren kovalente Bindungen bilden kénnen.

Zur Herstellung der wasserabsorbierenden Polymerpartikel sind unterschiedliche Verfahren
bekannt. So kdnnen zum Beispiel die zur Herstellung von Poly(meth)acrylaten eingesetzten
Monomere und gegebenenfalls Additive einem Mischkneter zugegeben werden, in dem die Mo-
nomere zum Polymer reagieren. Durch rotierende Wellen mit Knetbarren im Mischkneter wird
das entstehende Polymer in Brocken zerrissen. Das dem Kneter entnommene Polymer wird
getrocknet und gemahlen und einer Nachbearbeitung zugeflhrt. In einer alternativen Variante
wird das Monomer in Form einer Monomerldsung, die auch weitere Additive enthalten kann, in
einen Reaktor zur Tropfenpolymerisation eingebracht. Beim Einbringen der Monomerldsung in
den Reaktor zerfallt diese in Tropfen. Bei dem Mechanismus der Tropfenbildung kann es sich
um turbulenten oder laminaren Strahlzerfall oder aber auch um Vertropfung handeln. Der Me-
chanismus der Tropfenbildung hangt dabei von den Eintrittsbedingungen und den Stoffeigen-
schaften der Monomerldsung ab. Die Tropfen fallen im Reaktor nach unten, wobei das Mono-
mer zum Polymer reagiert. Im unteren Bereich des Reaktors befindet sich eine Wirbelschicht, in
die die durch die Reaktion aus den Tropfen entstehenden Polymerpartikel fallen. In der Wirbel-



10

15

20

25

30

35

40

WO 2015/197425 PCT/EP2015/063430
2

schicht findet dann eine Nachreaktion statt. Entsprechende Verfahren sind zum Beispiel in der
WO-A 2006/079631, der WO-A 2008/086976, der WO-A 2007/031441, der WO-A 2008/040715,
der WO-A 2010/003855 und der WO-A 2011/026876 beschrieben.

Nachteil bei allen Verfahren, die nach dem Prinzip der Tropfenpolymerisation durchgeflhrt wer-
den, bei denen Monomerlésung in Tropfen zerféllt und in einem Reaktor unter Bildung des Po-
lymeren nach unten fallt, ist, dass Tropfen beim Zusammenprall koaleszieren kénnen und auch
an die Wandung des Reaktors prallende Tropfen anhaften kénnen und so zu einer unge-
wlnschten Belagsbildung fihren kédnnen. Weiterhin nachteilig ist, dass sich die Tropfen nicht
gleichmaBig mit dem Gas im Reaktor vermischen. Dadurch ergeben sich ungleiche Tropfen-
temperaturen und in der Folge ungleiche Trocknungs- und Polymerisationsbedingungen fur die
Tropfen, was sich negativ auf die Eigenschaften des Endproduktes auswirkt.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen aus einer
Monomerlésung zur Herstellung von Poly(meth)acrylat in einem Reaktor zur Tropfenpolymerisa-
tion bereitzustellen, mit der eine gleichmafige Verteilung der Tropfen Uber den Reaktorquer-
schnitt moglich wird und die ferner gewahrleistet, dass die Tropfen nicht koaleszieren und mog-
lichst wenig Wandbelage durch vorzeitigen Kontakt der Tropfen mit der Reaktorwand entste-
hen.

Diese Aufgabe wird geldst mit einer Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen aus einer Monomerld-
sung zur Herstellung von Poly(meth)acrylat in einen Reaktor zur Tropfenpolymerisation, wobei
mindestens ein Kanal oder ein Vertropferkopf umfasst ist, der an seiner Unterseite Locher auf-
weist, durch die die Losung in den Reaktor eingebracht wird, wobei mindestens eines der fol-
genden Merkmale umfasst ist:

(@) das Verhaltnis der von den Kandlen oder dem Vertropferkopf abgedeckten Flache im Re-
aktor bezogen auf die Flache, die durch den Umfang einer Linie entlang der dul3ersten
Locher definiert wird, ist kleiner als 50%,

(b) die Anzahl der Lécher bezogen auf die Flache, die durch den Umfang einer Linie entlang
der aufdersten Locher definiert wird, liegt im Bereich von 100 bis 1000 Lécher/m2.

Durch die Gestaltung derart, dass das Verhaltnis der von den Kanalen oder dem Vertropferkopf
abgedeckten Flache im Reaktor bezogen auf die Flache, die durch den Umfang einer Linie ent-
lang der duRRersten Locher definiert wird, kleiner als 50% ist, kann ausreichend Gas, das ober-
halb der Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen in den Reaktor zugefihrt wird, an der Vorrichtung
vorbei in den Reaktor strémen, so dass eine gleichmaRige Gasgeschwindigkeit im Reaktor er-
zielt werden kann und insbesondere keine zu grof3e Beschleunigung und Verwirbelung des Ga-
ses beim Umstrémen der Vorrichtung erfolgt, was zu einer unerwiinschten Ablenkung der Trop-
fen und in der Folge zu Kollision und Koaleszenz im Bereich der Vorrichtung zur Vertropfung
fUhren kdnnte. Bevorzugt ist es, wenn das Verhaltnis der von den Kanalen oder dem Vertrop-
ferkopf abgedeckten Flache in dem Reaktor bezogen auf die Flache, die von der die duliersten
Loécher verbindenden Linie umschlossen wird, im Bereich zwischen 3 und 30 % liegt.
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Durch die Ausflhrung derart, dass die Anzahl der Locher bezogen auf die Flache, die durch die
die dulersten Lécher verbindende Linie gebildet wird, im Bereich von 100 bis 1000 Locher/m?2
liegt, wird sichergestellt, dass die an den Lochern gebildeten Tropfen einen ausreichend grof3en
Abstand zueinander haben und zudem ausreichend mit dem durch den Reaktor stromenden
Gas in Kontakt kommen kdnnen. Bevorzugt liegt die Anzahl der Locher bezogen auf die Flache,
die durch die die duersten Locher verbindende Linie gebildet wird, im Bereich von 150 bis 800
Lécher/m? und insbesondere im Bereich von 200 bis 500 Lécher/m?

Fir eine einfache Revision der Vorrichtung zur Vertropfung der Monomerldsung, ist es bevor-
zugt, wenn der mindestens eine Kanal an seiner Unterseite mit mindestens einer demontierba-
ren Vertropferplatte verschlossen ist, in der die Lécher zur Zugabe der Monomerldsung ausge-
bildet sind. Dies ermoglicht es einerseits, in Abhangigkeit von der Monomerlésung oder der ge-
wunschten TropfengrofRe auf einfache Weise die GrofRe der Locher durch Tausch der Vertrop-
ferplatten zu variieren, auf der anderen Seite ist es auch mdéglich, die Vertropferplatten einfach
auszutauschen, um zum Beispiel benutzte Vertropferplatten zu reinigen, wenn diese ver-
schmutzt sind.

Ublicherweise tritt die Monomerldsung in Form eines Fliissigkeitsstrahls aus den Léchern der
Vorrichtung zur Vertropfung aus, der dann im Reaktor in Tropfen zerfallt. Der Zerfall des FlUs-
sigkeitsstrahls hangt zum einen von der Menge der FlUssigkeit ab, die durch die Locher pro
Zeiteinheit austritt, zum anderen von der Geschwindigkeit und Menge des durch den Reaktor
stromenden Gases. Weiterhin beeinflussen die Stoffeigenschaften der Monomerlésung und die
Geometrie der Locher die Art des Strahlzerfalles. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird
der Tropfenzerfall auch als Eintropfen oder Vertropfen bezeichnet.

In einer Ausfihrungsform sind die Kanale, an deren Unterseite die Locher ausgebildet sind,
sternférmig im Reaktorkopf angeordnet. Durch die sternférmige Anordnung der Kanale ist es
insbesondere in einem Reaktor mit kreisférmigem Querschnitt moglich, eine gleichmalige Ver-
teilung der Tropfen im Reaktor zu erhalten. Die Zugabe erfolgt durch die Kanale, in die die Mo-
nomerldsung eingeleitet wird. Durch die Lécher an der Unterseite der Kanale tritt die Fllssigkeit
aus und bildet die Tropfen.

Damit die aus den Kanalen austretenden Tropfen schnellstmdglich mit dem die Kanale umstré-
menden Gas in Kontakt kommen, ist es weiterhin bevorzugt, wenn die Kanale eine mdglichst
geringe Breite aufweisen. Die Breite der Kanale liegt dabei vorzugsweise im Bereich von 25 bis
500 mm, weiter bevorzugt im Bereich von 100 bis 400 mm und insbesondere im Bereich von
150 bis 350 mm.

Die Anzahl Nr. der einzelnen Kanale bei einer sternformigen Anordnung ist abhangig vom Um-
fang U des Reaktors an der Position, an der die Kanéle angeordnet sind. Bevorzugt liegt die
Anzahl der Kanale im nachfolgend definierten Bereich:
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4
U U
<N —_—
4.0m M 1.2m
und insbesondere
U U
<N, £<——
3.6m T 1.8m

Hierbei ist der Umfang U in Metern einzusetzen und ,m" bedeutet Meter.

Neben einer Gestaltung derart, dass die Kanale der Vorrichtung zur Vertropfung sternformig
angeordnet sind, kédnnen diese auch in jeder beliebigen Anordnung zueinander angeordnet
sein, beispielsweise parallel zueinander oder sich Uberschneidend, dass beispielsweise eine
Rechteckteilung oder eine Dreiecksteilung durch die Anordnung der Kanale realisiert wird. Bei
einer Dreiecksteilung und einer Rechteckteilung sind jeweils mehrere parallel ausgerichtet Ka-
nale quer zueinander ausgerichtet, wobei bei einer Rechtecksteilung der Winkel zwischen den
quer zueinander ausgerichteten Kanale 90° ist und bei einer Dreiecksteilung vorzugsweise 60°.

Alternativ zur sternférmigen Anordnung, bei der sich alle Kanale im Mittelpunkt des Reaktors
treffen, ist es alternativ auch moglich, die Kanale drehsymmetrisch um den Mittelpunkt des
Reaktors anzuordnen, wobei die Kanale jeweils von der Aulienwandung unterschiedlich weit in
Richtung des Mittelpunkts des Reaktors in den Reaktor ragen. Dies ist insbesondere bei grofRen
Reaktordurchmessern vorteilhaft, da durch diese Anordnung auflen mehr Kanéle sind als in der
Mitte des Reaktors und hierdurch die Monomerldésung gleichmalliger Gber den gesamten Reak-
torquerschnitt zugefhrt werden kann.

In einer weiteren Ausflhrungsform umfasst die Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen mindestens
einen ringférmigen Kanal. Der ringformige Kanal ist dabei vorzugsweise so ausgebildet, dass
dieser parallel zur Innenwandung des Reaktors verlauft und der Abstand zwischen Innenwan-
dung und Kanal Uber den gesamten Umfang gleich grof} ist. Fir eine gleichmaRige Verteilung
der Tropfen ist es weiterhin bevorzugt, wenn der Durchmesser des duRersten ringférmigen Ka-
nals 10 bis 35% kleiner ist als der maximale Innendurchmesser des Reaktors.

Wenn statt mindestens eines Kanals zur Zugabe der Monomerldsung ein Vertropferkopf einge-
setzt wird, so weist dieser vorzugsweise einen kreisférmigen oder einen gleichmaiigen polygo-
nalen Querschnitt auf. Durch den kreisformigen oder gleichmafigen polygonalen Querschnitt
wird ebenfalls erreicht, dass die Tropfen gleichmafig im Reaktor verteilt werden. Ein Vertropfer-
kopf kann zum Beispiel dann eingesetzt werden, wenn der Reaktor ebenfalls einen kreisférmi-
gen Querschnitt aufweist. Bei einem nicht kreisformigen Querschnitt des Reaktors 1asst sich bei
Verwendung von VertropferkOpfen eine gleichmafige Tropfenverteilung zum Beispiel durch
Verwendung mehrerer Vertropferkdpfe erreichen.

Neben dem Einsatz von mindestens einem Kanal oder einem Vertropferkopf zur Zugabe der
Monomerlésung ist es auch moglich, mindestens einen Kanal und einen Vertropferkopf einzu-
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setzen. So ist es zum Beispiel moglich, einen Vertropferkopf und einen den Vertropferkopf um-
schlieRenden ringférmigen Kanal zu verwenden. Auch ist es moglich, zusatzlich zum Vertrop-
ferkopf radial ausgerichtete und von aufien nach innen ragende Kandale vorzusehen.

Um Tropfen einer geeigneten Grole fur wasserabsorbierende Polymere zu erhalten, ist es be-
vorzugt, wenn die Locher, durch die die Monomerldsung zugegeben wird, einen Durchmesser
im Bereich von 25 bis 500 um, mehr bevorzugt im Bereich von 50 bis 350 um und insbesondere
im Bereich von 100 bis 250 ym aufweisen. Die Lécher in der Vertropferplatte kbnnen konisch,
zylindrisch oder mit einem konischen und einem zylindrischen Abschnitt gefertigt werden. Bei
Fertigung mit einem konischen und einem zylindrischen Abschnitt befindet sich der konische
Abschnitt auf der zum Kanal weisenden Seite, wobei der Durchmesser von einem oberen
Durchmesser zum zylindrischen Abschnitt hin abnimmt. Der anschlielende zylindrische Ab-
schnitt weist dann den vorstehend definierten Durchmesser auf.

Um eine ausreichend grolie Anzahl an Tropfen zu erzeugen, ist es bevorzugt, wenn die Locher
der Vertropferplatten in mehreren Lochreihen angeordnet sind. Hierbei ist es insbesondere be-
vorzugt, wenn der Abstand der einzelnen Locher in einer Lochreihe und der Abstand benach-
barter Lochreihen im Wesentlichen gleich grof} sind. Ein geeigneter Abstand der Locher in einer
Lochreihe und der Lochreihen zueinander liegt im Bereich von 1 bis 100 mm, bevorzugt im Be-
reich von 2 bis 50 mm und insbesondere im Bereich von 3 bis 20 mm.

Um eine ausreichend grol’e Menge an Monomerlésung in den Reaktor einbringen zu kénnen,
ist es weiterhin vorteilhaft, wenn die auf die Flache der Vertropfer bezogene Anzahl der Lécher
im Bereich von 1000 bis 15000 Lécher/m2, bevorzugt im Bereich von 2000 bis 12000 Lécher/m?2
und insbesondere im Bereich von 4000 bis 10000 Lécher/m? liegt.

Weiterhin ist es bevorzugt, wenn zumindest die Locher am Rand des Kanals so ausgebildet
sind, dass die Monomerldsung in einem Winkel zur Achse des Reaktors aus den Lochern aus-
tritt. Durch den Austritt der Monomerldsung in einem Winkel zur Achse des Reaktors kann eine
gleichmaRigere Verteilung der Tropfen im Reaktor und ein grof3erer Abstand der Tropfen aus
einem Kanal zueinander erhalten werden. Bei einer sternformigen Anordnung der Kanale ist es
weiterhin bevorzugt, wenn der Winkel, mit dem die Monomerldsung zur Achse des Reaktors
aus den Lochern austritt, von innen nach auf3en hin zunimmt. Dass die FlUssigkeit in einem
Winkel zur Achse des Reaktors austritt, kann entweder durch entsprechende Gestaltung der
Lécher, zum Beispiel indem diese in einem Winkel in der Vertropferplatte ausgebildet sind, oder
alternativ durch winklige Gestaltung der Vertropferplatte realisiert werden.

Wenn der Winkel, mit dem die Tropfen aus den Léchern austreten Uber die gesamte Lange der
einzelnen Kanale der Vorrichtung zur Vertropfung konstant ist, so liegt dieser vorzugsweise im
Bereich von 0 bis 30°, bevorzugt im Bereich von 0,1 bis 20° und insbesondere im Bereich von
0,2 bis 15°.

Insbesondere bei einer sternférmigen Anordnung der Kanale ist es bevorzugt, wenn der Winkel,
mit dem die Tropfen aus den Léchern austreten mit der Position des Lochs variiert, da der Ab-
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stand zwischen zwei Kanalen von der Mitte nach auften hin zunimmt. So ist es vorteilhaft, wenn
der Winkel naher zum Mittelpunkt kleiner ist als der Winkel an den aufleren Lochern.

Bevorzugt ist es bei einer sternférmigen Anordnung, wenn der Winkel a, mit dem die FlUssigkeit
zumindest aus den Lochern an den radialen Randern austritt, im nachfolgend definierten Be-

reich liegt:

r

r
N g (0.00697 - 7 +0.0332)— 6.296 <o < — (0.00697 -  + 0.0332)+ 4.704,
R "4pV rdpV
bevorzugt
r r
—-(0.00697 -7 +0.0332)-4.296 < o < —-(0.00697 - 7 +0.0332)+2.704
NLR ° dP -V IR . P -y
und besonders bevorzugt
r r
N g o .(0.00697 r+ 0.0332)— 2296<a < PRI (0.00697 4t 0‘0332)_1_1‘704,
LR P LR P

fur den Gliltigkeitsbereich

0.25m <r<10m
0.0001m <d, <0.0015m
3m<y<30n

3<N, <18.

Hierbei bedeuten r die radiale Position des Lochs in Metern, N.r die Anzahl der Kanale, d, der
mittlere Tropfendurchmesser in Metern und v die Tropfenaustrittsgeschwindigkeit in Meter pro
Sekunde. Der Winkel a der Lécher ergibt sich in Grad. Wenn sich ein Wert kleiner als Null
ergibt, so ist anstelle des berechneten Wertes der Wert 0° flr den Winkel zu verwenden.

Eine weitere Optimierung des Austrittswinkels der Tropfen bezogen auf die Achse des Reaktors
kann durch numerische Simulationsrechnungen erfolgen. Neben einer stetigen Anderung des
Austrittswinkels ist es alternativ auch maglich, den Austrittswinkel der Tropfen stufenweise zu
andern. Hierzu wird dann vorzugsweise jeweils der Winkel in der Mitte einer Stufe nach obiger
Definition festgelegt.
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Dass die Flussigkeit in einem Winkel zur Achse des Reaktors aus den Lochern der Vertropfer-
platten austritt, [asst sich zum Beispiel dadurch realisieren, dass die Vertropferplatten an ihrer
Unterseite entlang ihrer Langsachse gewinkelt sind. Bei einer sternformigen Anordnung der
Kandle und damit der Vertropferplatten fihrt dies dazu, dass die Fllssigkeit in einem Winkel zu
einer durch die Achse des Reaktors verlaufenden Ebene aus den Lochern austritt. Die Locher,
durch die die Monomerldsung in den Reaktor zugegeben wird, sind vorzugsweise in Reihen
parallel zur LaAngsachse der Vertropferplatte angeordnet. Der Winkel, mit dem die Vertropfer-
platten zur Horizontalen ausgerichtet sind, entspricht dabei dem Austrittswinkel der Tropfen aus
den Lochern zur senkrechten Achse des Reaktors. Insbesondere bei Einsatz von mehreren
Vertropferplatten und einer sternformigen Anordnung der Kanale ist es vorteilhaft, wenn bei
einer Variation des Austrittswinkels jede Vertropferplatte in einem Kanal einen anderen Winkel
aufweist, der von innen nach auflen zunimmt und nach obenstehender Definition jeweils in der
Mitte der Vertropferplatte bestimmt wird.

Neben einer gewinkelten Gestaltung der Vertropferplatten ist auch eine beliebige andere Ge-
staltung mdglich, bei der die Lécher der Vertropferplatten entlang der Langsachse in der Mitte
tiefer liegen als an den Randern. Dies ist zum Beispiel mdglich, wenn die Vertropferplatte in
Form eines Kreissegments entlang der Langsachse gebildet wird. Auch ist es zum Beispiel
mdglich, die Vertropferplatte so zu gestalten, dass diese in der Mitte entlang der Langsachse
einen Bereich aufweist, der flach verlauft und die Seitenbereiche links und rechts vom flach ver-

laufenden Bereich zur Langsachse gewinkelt sind oder in Form eines Bogens gestaltet sind.

Ausfuhrungsbeispiele der Erfindung sind in den Figuren dargestellt und werden in der nachfol-
genden Beschreibung ndher erlautert.

Es zeigen:

Figur 1 einen Langsschnitt durch einen Reaktor zur Tropfenpolymerisation

Figur 2 eine Anordnung von radial verlaufenden Vertropferkanalen unterschiedlicher Lange,

Figur 3 eine Anordnung von sternférmig angeordneten Vertropferkanalen,

Figur 4 eine Anordnung von Vertropferkanalen in Rechteckteilung,

Figur 5 eine Anordnung von Vertropferkanalen in Dreiecksteilung,

Figur 6 einen Querschnitt durch einen Vertropferkanal in einer ersten AusfUhrungsform,

Figur 7 einen Querschnitt durch einen Vertropferkanal in einer zweiten Ausfihrungsform,

Figur 8 einen Querschnitt durch einen Vertropferkanal in einer dritten Ausfihrungsform,

Figur 9 eine Draufsicht auf eine Vertropferplatte.
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Figur 1 zeigt einen Langsschnitt durch einen Reaktor zur Tropfenpolymerisation, wie er zur
Herstellung von Poly(meth)acrylatpartikeln vorzugsweise eingesetzt wird.

Ein Reaktor 1 zur Tropfenpolymerisation umfasst einen Reaktorkopf 3, in dem eine Vorrichtung
zur Vertropfung 5 aufgenommen ist, einen mittleren Bereich 7, in dem die Polymerisationsreak-
tion erfolgt und einen unteren Bereich 9 mit einer Wirbelschicht 11, in der die Reaktion abge-
schlossen wird.

Zur DurchfUhrung der Polymerisationsreaktion zur Herstellung des Poly(meth)acrylats wird der
Vorrichtung zur Vertropfung 5 eine Monomerldsung Uber eine Monomerzufuhr 12 zugefuhrt.
Wenn die Vorrichtung zur Vertropfung 5 mehrere Kandale aufweist, ist es bevorzugt, jedem Ka-
nal Uber eine eigene Monomerzufuhr 12 die Monomerldsung zuzufihren. Die Monomerldsung
tritt durch in Figur 1 nicht dargestellte Locher in der Vorrichtung zur Vertropfung 5 aus und zer-
fallt in einzelne Tropfen, die im Reaktor nach unten fallen. Uber eine erste Zugabestelle fir ein
Gas 13 oberhalb der Vorrichtung zur Vertropfung 5 wird ein Gas, beispielsweise Stickstoff oder
Luft, in den Reaktor 1 eingeleitet. Die Gasstromung unterstitzt dabei den Zerfall der aus den
Léchern der Vorrichtung zur Vertropfung 5 austretenden Monomerldsung in einzelne Tropfen.
Zusatzlich wird durch die Gasstrdmung unterstitzt, dass sich die einzelnen Tropfen nicht berih-
ren und zu gréReren Tropfen koaleszieren.

Um zum Einen den zylindrischen mittleren Bereich 7 des Reaktors méglichst kurz zu gestalten
und zudem zu vermeiden, dass Tropfen an die Wandung des Reaktors 1 prallen, ist der Reak-
torkopf 3 vorzugsweise, wie hier dargestellt, konisch ausgebildet, wobei sich die Vorrichtung zur
Vertropfung 5 im konischen Reaktorkopf 3 oberhalb des zylindrischen Bereichs befindet. Alter-
nativ ist es allerdings auch méglich, den Reaktor auch im Reaktorkopf 3 zylindrisch mit einem
Durchmesser wie im mittleren Bereich 7 zu gestalten. Bevorzugt ist jedoch eine konische Ge-
staltung des Reaktorkopfs 3. Die Position der Vorrichtung zur Vertropfung 5 wird so gewahlt,
dass zwischen den dullersten Locher, durch die die Monomerldésung zugeflhrt wird und der
Wandung des Reaktors noch ein ausreichend grofler Abstand ist, um ein Anprallen der Tropfen
an die Wandung zu verhindern. Hierzu sollte der Abstand mindestens im Bereich von 50 bis
1500 mm, bevorzugt im Bereich von 100 bis 1250 mm und insbesondere im Bereich von 200
bis 750 mm liegen. Selbstverstandlich ist auch ein groRerer Abstand zur Wandung des Reak-
tors moglich. Dies hat jedoch den Nachteil, dass mit einem grofieren Abstand eine schlechtere
Ausnutzung des Reaktorquerschnittes einhergeht.

Der untere Bereich 9 schliel3t mit einer Wirbelschicht 11 ab, in die die wahrend des Falls aus
den Monomertropfen entstandenen Polymerpartikel fallen. In der Wirbelschicht erfolgt die Nach-
reaktion zum gewlinschten Produkt. Erfindungsgemal sind die aulersten Loécher, durch die die
Monomerlésung vertropft wird, so positioniert, dass ein senkrecht nach unten fallender Tropfen
in die Wirbelschicht 11 fallt. Dies kann zum Beispiel dadurch realisiert werden, dass der hydrau-
lische Durchmesser der Wirbelschicht mindestens so grof ist wie der hydraulische Durchmes-
ser der Flache, die von einer die dulRersten Locher in der Vorrichtung zur Vertropfung 5 verbin-
denden Linie umschlossen wird, wobei die Querschnittsfliche der Wirbelschicht und die von der
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die auRersten Locher verbindenden Linie gebildete Flache die gleiche Form haben und sich die
Mittelpunkte der beiden Flachen in einer senkrechten Projektion aufeinander an derselben Posi-
tion befinden. Die duRerste Position der dul3eren Lcher bezogen auf die Position der Wirbel-
schicht 11 ist in Figur 1 mit Hilfe einer gestrichelten Linie 15 dargestellt.

Um weiterhin zu vermeiden, dass Tropfen auch im mittleren Bereich 7 an die Wandung des
Reaktor prallen, ist der hydraulische Durchmesser auf Hohe der Mitte zwischen der Vorrichtung
zur Vertropfung und der Gasentnahmestelle mindestens 10% gréRer als der hydraulische
Durchmesser der Wirbelschicht.

Der Reaktor 1 kann dabei jede beliebige Querschnittsform aufweisen. Bevorzugt ist der Quer-
schnitt des Reaktors 1 jedoch kreisformig. In diesem Fall entspricht der hydraulische Durch-
messer dem Durchmesser des Reaktors 1.

Oberhalb der Wirbelschicht 11 nimmt der Durchmesser des Reaktors 1 in der hier dargestellten
Ausfuhrungsform zu, so dass sich der Reaktor 1 im unteren Bereich 9 von unten nach oben
konisch erweitert. Dies hat den Vorteil, dass im Reaktor 1 entstandene Polymerpartikel, die auf
die Wandung treffen, an der Wandung nach unten in die Wirbelschicht 11 rutschen kénnen. Zur
Vermeidung von Anbackungen kénnen zusatzlich hier nicht dargestellte Klopfer auen am ko-
nusférmigen Teil des Reaktors vorgesehen sein, mit denen die Wandung des Reaktors in
Schwingungen versetzt wird, wodurch sich anhaftende Polymerpartikel 16sen und in die Wirbel-
schicht 11 rutschen.

Zur Gaszufuhr fir den Betrieb der Wirbelschicht 11, befindet sich unterhalb der Wirbelschicht
11 ein Gasverteiler 17, durch den das Gas in die Wirbelschicht 11 eingeblasen wird.

Da sowohl von oben als auch von unten Gas in den Reaktor 1 eingeleitet wird, ist es erforder-
lich, an einer geeigneten Position Gas aus dem Reaktor 1 zu entnehmen. Hierzu ist am Uber-
gang vom mittleren Bereich 7 mit konstantem Querschnitt zum sich konisch von unten nach
oben erweiternden unteren Bereich 9 mindestens eine Gasentnahmestelle 19 angeordnet.
Hierbei ragt der zylindrische mittlere Bereich 7 mit seiner Wandung in den sich nach oben ko-
nisch erweiternden unteren Bereich 9 hinein, wobei der Durchmesser des konischen unteren
Bereichs 9 an dieser Position groRer ist als der Durchmesser des mittleren Bereichs 7. Hier-
durch wird eine die Wandung des mittleren Bereichs 7 umlaufende ringférmige Kammer 21 ge-
bildet, in die das Gas einstromt, und aus der das Gas durch die mindestens eine Gasentnah-
mestelle 19, die mit der ringférmigen Kammer 21 verbunden ist, abgezogen werden kann.

Die nachreagierten Polymerpartikel der Wirbelschicht 11 werden Uber eine Produktentnahme-
stelle 23 aus dem Bereich der Wirbelschicht entnommen.

In Figur 2 ist eine Anordnung von radial verlaufenden Vertropferkandlen unterschiedlicher Lan-
ge dargestellt.
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In einer ersten Ausfihrungsform weist die Vorrichtung zur Vertropfung radial verlaufende Kana-
le 25 auf. Hierbei ragt ein Teil der Kanale 25 bis in die Mitte des Reaktors 1. Ein weiterer Teil an
Kandlen 24 ragt weniger weit in den Reaktor 1, so dass insbesondere in den dulleren Berei-
chen des Reaktors, wo der Abstand zwischen den radial verlaufenden bis in die Mitte des Reak-
tors 1 ragenden Kanalen 25 grol} ist, weitere Kanéle 24 vorgesehen sind, durch die Monomer-
I6sung in den Reaktor 1 eingebracht werden kann. Dies erlaubt eine gleichmaRigere Verteilung
der Tropfen Uber den gesamten Reaktorquerschnitt.

Um zu unterstiitzen, dass die die Vorrichtung zur Vertropfung verlassenden Tropfen nicht an die
Wandung des Reaktors 1 prallen, kdnnen die Kanéle in einem Winkel 8 zur Horizontalen im
Reaktorkopf 3 ausgerichtet sein. Der Winkel (3 liegt dabei vorzugsweise im Bereich von 0° bis
20°, bevorzugt im Bereich von 0 bis 15° und insbesondere im Bereich von 0 bis 5°. Hierbei sind
die Kanale auf der zur Wandung des Reaktors 3 weisenden Seite niedriger als auf der zum Mit-
telpunkt des Reaktors 3 weisenden Seite.

Eine entsprechende sternférmige Anordnung der Kandle 25 ist in Figur 3 dargestellt. Weitere
mogliche Anordnungen der Kanale zeigen die Figuren 4 und 5. Bei diesen ist allerdings eine
Anordnung mit einem Winkel B zur Horizontalen nur schwierig zu realisieren, so dass in diesem
Fall die Kanale 25 vorzugsweise horizontal verlaufen. Figur 4 zeigt eine Anordnung in Recht-
eckteilung, bei der die einzelnen Kanale 25 jeweils in einem Winkel von 90° zueinander ange-
ordnet sind, so dass durch die Schnittpunkte 27 der Kanale jeweils Rechtecke, vorzugsweise
Quadrate gebildet werden.

Figur 5 zeigt eine Anordnung in Dreiecksteilung. Hier sind die Kanale 25 jeweils mit einem Win-
kel von 60° zueinander angeordnet, so dass durch die Schnittpunkte 27 der Kanale 25 jeweils
gleichseitige Dreiecke gebildet werden. Dies setzt allerdings zudem voraus, dass die jeweils
parallel verlaufenden Kanale einen immer gleich groRen Abstand aufweisen.

Um ein Herausziehen der Kanéle in den in den Figuren 4 und 5 gezeigten Ausfuhrungsformen
zu ermoglichen, ist es erforderlich, dass die Kanéle 25, die nicht parallel zueinander ausgerich-
tet sind, in unterschiedlichen horizontalen Ebenen liegen.

Alternativ zu den hier dargestellten Ausflhrungsformen ist es selbstverstandlich auch méglich,
die Kanale so anzuordnen, dass der Abstand zwischen parallel angeordneten Kanalen variiert
oder der Abstand zwischen den parallel angeordneten Kanalen jeweils gleich grof} ist, aber die
Abstande zwischen den parallel angeordneten Kandalen, die in unterschiedlicher Richtung ver-
laufen, unterschiedlich sind. Zudem ist es auch méglich, die Kandale in einem beliebigen ande-
ren Winkel zueinander anzuordnen.

Insbesondere bei einem kreisformigen Reaktorquerschnitt ist jedoch die in Figur 3 dargestellte
sternformige Anordnung bevorzugt. Hierbei kann jedoch die Anzahl der Kanéle in Abhangigkeit
vom Umfang des Reaktors variieren. Zudem ist es moglich, die Kanale unterschiedlich lang zu
gestalten, so dass diese unterschiedlich weit in den Reaktor 1 hineinragen. Dabei ist jedoch
immer eine drehsymmetrische Anordnung bevorzugt.
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Die Position von Vertropferplatten 26, mit denen die Kanale zur Zufuhr der Monomerldsung auf
ihrer Unterseite abgeschlossen sind, und in denen die Locher ausgebildet sind, durch die die
Monomerldsung in den Reaktor vertropft wird, ist in den Figuren 3 bis 5 durch die gepunkteten
Flachen dargestellt.

Erfindungsgeman wird die Anzahl der Kanale 24, 25 so gewahlt, dass das Verhaltnis der von
den Kanalen 24, 25 oder dem Vertropferkopf abgedeckten Flache im Reaktor bezogen auf die
Flache, die durch den Umfang einer Linie entlang der auersten Locher definiert wird, kleiner ist
als 50%. Hierdurch wird sichergestellt, dass ausreichend Gas an den Kanélen 24, 25 vorbei
strémen kann und ein hinreichender Kontakt zwischen Gas und die Kanéle 24, 25 verlassenden
Tropfen realisiert wird.

In den Figuren 6, 7 und 8 sind Querschnitte durch Kanale 25 in unterschiedlichen Ausfiihrungs-
formen dargestellt.

Um eine gleichmaRige Tropfenverteilung Uber den Reaktorquerschnitt zu erhalten, ist es bevor-
zugt, wenn zumindest die Tropfen, die an den auleren Lécher in einem Kanal gebildet werden,
in einem Winkel zur Senkrechten, das heildt zur Reaktorachse, austreten. Hierzu ist es zum
Beispiel moglich, den Bereich des Kanals, in dem die Lécher ausgebildet sind, wie in Figur 6
dargestellt, in Form eines Kreissegments zu gestalten. Hierdurch nimmt der Winkel a, unter
dem die Monomerldsung in Bezug auf die Reaktorachse 29 austritt, von der Kanalmitte nach
aullen hin zu.

Alternativ ist es auch mdglich, wie in Figur 7 dargestellt, den Kanalboden, in dem die Locher
ausgebildet sind, in einem Winkel zur Horizontalen auszurichten, wobei bei L&chern senkrecht
zum Kanalboden 31 der Winkel a, mit dem die Tropfen austreten zur Reaktorachse dem Winkel
a des Kanalbodens zur Horizontalen entspricht. Auch ist eine Gestaltung mdglich, bei der zu-
satzlich zu den gewinkelten Bereichen des Kanalbodens 31 ein mittlerer Bodenbereich 33 hori-
zontal verlauft.

Um eine einfache Reinigung der Lécher zu ermdéglichen, ist es vorteilhaft, wenn die Locher in
Vertropferplatten ausgebildet sind, die an entsprechend gestalteten Offnungen im Boden der
Kanale 25 positioniert werden. Die Vertropferplatten kénnen dann zur Reinigung ausgebaut

werden und durch saubere Vertropferplatten ersetzt werden. Die Vertropferplatten sind dabei
vorzugsweise entweder in Form eines Kreissegments oder gewinkelt gestaltet, damit ein Bo-
denverlauf des Kanals 25 realisiert werden kann, wie er in den Figuren 6 bis 8 dargestellt ist.

Insbesondere bei einer sternformigen Anordnung der Kanéle ist es weiterhin bevorzugt, wenn
der Winkel, mit dem die Monomerldsung austritt, von der Reaktormitte nach aullen hin zunimmt.

Neben dem hier dargestellten kreisformigen Querschnitt ist es auch mdéglich, die Kanéle 25 mit
einem beliebigen anderen Querschnitt zu gestalten. Insbesondere dann, wenn Vertropferplatten
eingesetzt werden, ist es besonders bevorzugt, die Kanale 25 mit einem rechteckigen Quer-
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schnitt auszubilden. In diesem Fall kann der Kanal oben mit einem abnehmbaren Deckel ver-
schlossen werden und die Vertropferplatten kdnnen nach Abnehmen des Deckels auf einfache
Weise entnommen und ausgetauscht werden.

Figur 9 zeigt eine Draufsicht auf eine Vertropferplatte.

Eine Vertropferplatte 26 weist eine Anzahl an Léchern 35 auf, durch die die Monomerlésung in
den Reaktor eingetropft wird. Dabei fliel3t die Monomerldsung durch die Locher 35 und zerfallt
nach Verlassen der Vertropferplatte 26 in Tropfen. Die Tropfenerzeugung erfolgt dabei unmit-

telbar nach dem Verlassen der Vertropferplatte 26.

Erfindungsgemaf wird die Anzahl der Locher in der Vertropferplatte bezogen auf die Flache der
Vertropferplatte 26 so gewahlt, dass die Anzahl der Lécher bezogen auf die Flache, die durch
den Umfang einer Linie entlang der dulRersten Locher 35 der Vertropferplatte 26 definiert wird,
im Bereich von 1000 bis 15000 Lécher/m2, bevorzugt im Bereich von 2000 bis 12000 Lécher/m?2
und insbesondere im Bereich von 4000 bis 10000 Loécher/m? liegt. Hierbei werden alle Vertrop-
ferplatten der Vorrichtung zur Vertropfung 5 im Reaktor 1 berlcksichtigt. Durch die entspre-
chende Anzahl an Léchern 35 wird eine ausreichend groflie Menge an Tropfen erzeugt, um den
Reaktor wirtschaftlich betreiben zu kénnen, auf der anderen Seite darf die Anzahl an Tropfen
nicht so gro} werden, dass einzelne Tropfen zusammenstolien und koaleszieren. Die Tropfen-
anzahl muss daher so gewahlt werden, dass jeder Tropfen von einem ausreichend grofien
Gasvolumen umschlossen wird, mit dem ein Zusammenstol? mit anderen Tropfen weitgehend
vermieden werden kann. Eine vollstandige Vermeidung von Tropfenzusammenstéien und Koa-
leszenz einzelner Tropfen lasst sich nicht erreichen, wenn der Reaktor noch wirtschaftlich be-
trieben werden soll. Eine weitgehende Vermeidung wird jedoch erzielt, wenn die Anzahl an L6-
chern 35 in der Vertropferplatte bezogen auf die Flache, die durch den Umfang einer Linie ent-
lang der aufiersten Lécher 35 der Vertropferplatte 26 definiert wird, im vorstehend beschriebe-
nen Bereich liegt.

Aus herstellungstechnischer Sicht ist es bevorzugt, wenn die Lécher 35 zur Monomerzugabe in
parallel nebeneinander liegenden Lochreihen 37, wie hier dargestellt, angeordnet sind. Um ei-
nen Zusammenprall der Tropfen weitgehend zu vermeiden, liegt ein geeigneter Abstand der
Lécher in einer Lochreihe und der Lochreihen zueinander im Bereich von 1 bis 100 mm, bevor-
zugt im Bereich von 2 bis 50 mm und insbesondere im Bereich von 3 bis 20 mm.
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Patentanspriiche

Vorrichtung zur Zugabe von Tropfen aus einer Monomerlésung zur Herstellung von Po-
ly(meth)acrylat in einen Reaktor (1) zur Tropfenpolymerisation, wobei mindestens ein Ka-
nal (24, 25) oder ein Vertropferkopf umfasst ist, der an seiner Unterseite Locher (35) auf-
weist, durch die die Lésung in den Reaktor (1) eingetropft wird, wobei mindestens eines
der folgenden Merkmale umfasst ist:

(a) das Verhaltnis der von den Kandlen (24, 25) oder dem Vertropferkopf abgedeckten
Flache im Reaktor (1) bezogen auf die Flache, die durch den Umfang einer Linie ent-
lang der duliersten Locher definiert wird, ist kleiner als 50%,

(b) die Anzahl der Lécher (35) bezogen auf die Flache, die durch den Umfang einer Linie
entlang der dulRersten Lécher definiert wird, liegt in einem Bereich von 100 bis 1000
Léchern/m2.

Vorrichtung gemaf Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Kanéle (24, 25) an
ihrer Unterseite mit Vertropferplatten (26) verschlossen sind, in denen die Locher (35)
zum Eintropfen der Losung aufgenommen sind.

Vorrichtung gemaf Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Kanale (25)
sternformig im Reaktor angeordnet sind.

Vorrichtung gemaf einem der Ansprlche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Ka-
nale (24, 25) drehsymmetrisch um den Mittelpunkt des Reaktors (1) angeordnet sind, wo-
bei die Kanale jeweils von der AuRenwandung unterschiedlich weit in Richtung des Mittel-
punkts des Reaktors (1) in den Reaktor (1) ragen.

Vorrichtung gemaf Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass jeweils mehrere
parallel ausgerichtete Kanale (25) quer zueinander ausgerichtet sind.

Vorrichtung gemaf Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens ein
ringformiger Kanal umfasst ist.

Vorrichtung gemaf Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Vertropferkopf einen
kreisférmigen oder einen gleichmafigen polygonalen Querschnitt aufweist.

Vorrichtung gemaf einem der Anspriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die Lo-
cher (35) einen Durchmesser im Bereich von 25 bis 500 um aufweisen.
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9.  Vorrichtung gemaf einem der Ansprlche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die L6-
cher (35) einen Abstand voneinander im Bereich von 1 bis 100 mm aufweisen.

10. Vorrichtung gemaf einem der Ansprlche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass der Ver-
5 tropferkopf oder die Vertropferplatten (26) so gestaltet sind, dass die Lécher so ausgerich-
tet sind, dass FllUssigkeit in einem Winkel zur Achse des Reaktors aus den Léchern (35)
austritt.

11.  Vorrichtung gemaf einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die auf
10 die Flache der Vertropfer bezogene Anzahl der Lécher im Bereich von 1000 bis 15000
Lécher/m? ist.
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