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Titel der Erfindung

Verfahren zur Entfernung von Restmonomeren sus niedermole-
kularen Polyolefinen ‘

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Brfindung betrifft ein Verfahren zur Enifernung von
Restmonomeren aus niedermolekularen Polyolefinen im AnschluB
an die. Polymerabscheidung.

Charakteristik der bekannten technischen L&sungen

Es ist bekannt, daB die Polymerisation nicht bis zum voll-
gtdndigen Umsaiz der Monomeren gefithrt werden kann und troiz
mehrgtufiger Entspannung Restmonomere und niedermolekulare
Anteile in dem erzeugten Polymeren verbleiben (Ullmann's
Encyklopddie der technischen Chemie, Verlag Urban & Schwar-
zenberg, Minchen, Berlin, 1963, 3. Auflage, Band 44 und
Runststoffhandbuch, Verlag Carl HanSer,‘Mﬁnchen 1969,

Band IV). |
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Es ist auch bekannt, daB8 die Entfernung der Monomeren im A
Konfektlonierungsteil der Produktionsanlagen erfolgt, indem
die Polymerisate mit Luft oder Inertgas gesplilt werden ,
(z.B. DE-0S 1 795 396). Diese und #hnliche Verfahren zur Ent-
fernung der Restmonomeren im Konfektionierungsteil von dnlagen
haben vor allem den Nachteil sehr hoher Investitionen und
wirken auBerdem gtark umwelfbelastend, da die entfernten
Monomeren mit der Beatmungsluft an die Atmosphire abgegeben
werden.

Bs gind weiterhin eine Reihe von Verfahren bekannt, bei denen
die Polymerenschmelze durch geeignete MaSnahmen eine groSe

- Oberfliche erhilt und dabei Vakuum oder Schleppmittel aus-
gesetzt wird (US-PS 2 731 081, DE-0S 1 345 500, DE-0S 2 461 9200,
DE-0S 2 509 901, DE-O0S 2 461 901, DE-0S 2 508 777) bzw. die
Entfernung widhrend der Granulierung in Extrudern erfolgt

(z.B. DE=0S 2 417 792, DE=-0S 2 539 102, DE-OS_2}507 061,

DE~OS 2 601 753, DE-0S 2 625 609),.

Aus der DE-AS 1 116 404 ist eine Vorrlchuung zur Reinigung

deg bei der Hochdruokpolymerlsatlon entstehenden Polyehiylens
von fluchtlgen Bestandtellen duxch Vakuumbehandlung ‘bekannt.
Die Vorrichtung wird zwischen dem Nlederaruckabscheider und

der Austragsschneckenmaschine angeordnet und ist am Produﬁu-
eingang mit einer Siebplatte versehen. In die Vorrichtung

kann Uber einen Stutzen Wasser, Wasserdampf oder ein geeignetes
Lasungsmittei zugeflhrt werden und es kann Vakuum angelegt
werden. ‘

Ziel der Erfindung

Dag Ziel der Erfindung ist es, den Resimonomerengehalt von
niedermolekularen Polyolefinen bereits im Syntheseteil der
Produktionsanlage herabzusetzen und dariiber hinsus die Rick-
gewinnung der Restmonomeren zu ermdzlichen.
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Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur
schonenden Entfernung von Restmonomeren aus niedermoiekularen
Polyolefinen zu entwickeln und den Restmonomerengehalt sowei?d
herabzusetzen, daB es bei der Verarbeitung der Produkte zu
keinerlel Stdrungen kommt.

Die Aufgabe wird dadurch gelést, dall unmitielbar nach der
Hochdruckpolymerisétion von Bthylen eine Abirennung des nicht
umgesetzten Monomeren aus der Polyolefinschmelze bel unter-
gchiedlichen Druckstufen erfolgt, indem in einer ersten Stufe
durch eine Edtspannung auf einen Druck von 0,15 big 1 MPa
der Restmonomerengehalt auf 0,07 bis 0,5 M.~% abgegenkt wird
und erfindungsgemiB in einer zweiten Stufe durch Zugabe von

5 big 20 LM-% Wasser, bezogen auf das niedermolekulare Poly-
olefin, und Entspannung auf einen Druck von 0,001 bis 0,1 liPa
ein Restmonomerengehalt von 0,0015 bis 0,003 M-% eingestellt
wird und das eingéspritzte Wasservanschlieﬁénd regtlos ent-
fernt wird. |

Das Verfahren wird an Hand einer Zeichnung erliutert.

Dag im Hochdruckreaktor (1) erhaltene Gemisch aus niedermole~-
kularem Polyolefin und nicht umgesetzien Einsatzgas wird

ilber das Druckhalteventil (2) auf den Zwischendruck entspannt
und nach Pagsieren eines Kihlers (3) in den Zwischendruck-
produktabscheider (4) geleitet. Das abgetrennte, nicht umge=
setzte Einsatzgas wird in den Prozel zuriickgefiihrt. Die ab-
geschiedene Schmelze wird durch das Ventil (5) auf den Druck
von 0,15 big 1 MPa in den ersten Entspannungsbehdlter (&)
entspannt. Das abgetrennte Gas wird in den Prozef zuriickge-
fﬁhrt.'Db‘abgetrennte Polyethylenschmelze wird Uber das
Ventil (7) in den zweiten Entspannungsbehdlter (8) geleitet.
Mit Hilfe der Pumpe (9) wird Wasser in die Polyethylenschmelze
gepumpt. Der Behélter (8) kann drucklog bzw. unter Vakuum be-
tfieben werden. Die Schmelzé wird mittels der Pumpe (10)
einem Sprihturm (11) zugefiibrt. In dem Sprihturm wird das
Produkt in eine Griefform Uberfilhrt.
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Ausfihrungsbeispiel

Das in dem Reaktor (1) bei einem Druck von 162 IMPa erhaltene,
niedermolekulare Polyolefin wurde liber das Druckhalteventil
(2) auf einen Druck von 24 1iPa entgpannt und liber den Kiihler
(3) in den Zwischendruckproduktabscheider (4) geleitet. Das
abgetrennte Gas wurde nach Reinigung und Kihlung dém Reaktions-
druckkompresgsor zugefiihrt. Die abgeschiedene Schmelze wurde
iber das Ventil (5) in den ersten Entspannungsbehdlier (6)

auf 0,3 MPa entspannt und ein Restmonomerengehalt von 0,16
Y¥-% eingestellt. Der aus dem Behilter (&) Uber das Ventil (7)
abgezogenen Schmelze wurden mittels der Pumpe (9) 20 M-%
Wasser zugesetzt und das Gemisch in den Behdlter (8) geleitet.
Der Druck in dem Behdlter (8) lag bei 0,008 IPa. Ein Rest~
monomerengehalt im niedermolekularen Polyclefin war nicht
‘mehr nachweisbar. Die Schmelze wurde mittels der Pumpe (10)

in den Sprihturm (11) gepumpt, in den im Gegenstrom Luff‘
eingeleitet wurde. Es wurde ein grieflformiges Polyethylen

mit folgenden Kenndaten erhalten:

" Dichte: 0,936 g/cm’, nach TGL 14075.
Tropfpunkt: 112° ¢, nach TGL 0-51801

Erstarrungspunkt am rotierenden Thermomefer: 102,
- | R nach TGL 0.51556

Viskogitdt, im Ubbelohde=Viskosimeter bei 140° ¢: 412 mmz/s
S : - nach TGL 0-51562

Penetration: 2. 10'1'mm, nach TGL 12622

Restmbnomerengéhalt: nicht nachweigbar
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Erfindungsanspruch

Verfahren zur Entfernung von Restimonomeren aus niedermoleku-
laren Polyolefinen unmittelbar nach der Hochdruckpolymerisa=-
tion von Ethylen, aus der Polyolefinschmelze bei unterschied-~
lichen Druckstufen, wobei in der ersften Stufe ein Druck von

. 0,15 bis 1 MPa eingestellt wird, dadurch gekennzeichnet, daB
in der zweiten Stufe durch Zugabe von 5 big 20 M-% Wasser,
bezogen auf das niedermolekulare Polyolefin, und Entspannung
auf einen Druck von 0,001 bis 0,1 MPa ein Regtmonomerengehalt
von 0,0015 bis 0,003 1I-% eingestellt wird und das einge-
spritzte Wasser restlos entfernt wird.

Hierzu gehdrt 1 Blatt Zeichnuhgen
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