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(57) Die Erfindung betrifft ein thermisches Trennverfahren und einen
Rotationsdiinnschichtverdampfer fiir die Entmonomerisieru ng von Polymerldsungen mittlerer
Viskositat, insbesondere von Polyacrylnitril, und sie bezieht sich auf das Gebiet der thermischen
Stofftrennung. Nach dem Ziel der Erfindung soll bei normaler Zusammensetzung der Roh-
Polymerldsung eine aufkonzentrierte PolymerlGsung mit geringem Monomergehalt bei
erwunschtem Lésungsmittelgehalt ohne hohen Energieaufwand gewihrleistet werden. Es steht
hierbei die Aufgabe, die thermische Abtreibung der Monomeren und eines Teiles des
Losungsmittels in festgelegten Entmonomerisierungszonen innerhalb des Vérdampfungsraumes
eines Rotationsdiinnschichtverdampfers so vorzunehmen, daB eine verbesserte Trennung
genannter Komponenten vom Polymeren gegeben ist. Nach der Erfindung sind die

- Entmonomerisierungszonen genau charakterisiert. Ein Teil des abgetriebenen
losungsmittelreichen Briidens wird innerhalb der unteren Entmonomerisierungszone mit
turbulenter Stromung erst abwirts und dann aufwirts gefihrt. Der zum Einsatz kommende

Rotationsdiinnschichtverdampfer besitzt besonders gestaltete Wischer und spezielle Einbauten.
Fig.1
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TITEL DER ERFPINDUNG -

Thermisches Trennverfahren und Rotationsdiinnschichtverdampfer
zur Entmonomerisierung von Polymerldsungen

ANWENDUNGSGEBIET DER .ERFINDUNG

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und einen Rotationsdiinn-
schichtverdampfer zur Entmonomerisierung von Polymerldsungen
mittlerer Viskositdt, insbesondere von Polyacrylnitril.

- CHARAKTERISTIK DER BEKANNTEN TECHNISCHEN LOSUNGEN

Es ist bekannt, daB PolymerlOsungen meist Drei-Stoff-Gemische
Sind, die sich im wesentlichen aus Polymeren, Monomeren und.
Losungsmittel zusammensetzen. o

Thre Entmonomerisierung wird durch thermische Trennverfahren
vorzugsweise mit Hilfe von Rotationsdiinnschichtverdampfern
durchgefiihrt, da sich in Rotationsdiinnschichtverdampfern der=
artige mittelviskose und thermisch instabile Losungen gut be=-
handeln lassen. A

Die am oberen Ende des Verdampfungsraumes aufgegebene Roh=Po~
lymerlSsung wird mechanisch auf die Warmeilibertragungsfléche
gleichméfig verteilt, wo sie dann als dﬁnher Film abwirts
flieBt. Hierbei entsteht durch Verdampfung zundchst ein sehr



-2- 227780 8

monoﬁerreicher und l0sungsmittelarmer Briiden. Mit dexr raschen
Absenkung des Monomergehaltes im Film nimmt die Menge des ver-
dahp?ten Losungsmittels zu, so daB nun ein lGsungsmittelrei-
cher und monomerarmer Briiden entsteht Die Briiden stromen so-
fort ‘nach oben und werden am Kopf des Rotatlonsdunnschlchtver-
dampfers abgezogen.

Durch die Entmonomerisierung -soll die am Sumpfteil des Rota-
tionsdiinnschichtverdampfers abflieBende eingedickte Polymer-
l0sung weitestgehend frei von Monomeren sein und dabei eine
bestimmte, in engen Grenzen zu haltende Viskositit besitzen,

de he, daB sie noch eine bestimmte Menge Losungsmittel enthal~
ten muB3. .

Bei den bekannten Verfahren ist es nicht moglich, bei minima~
lem Energieaufwand eine maximale Monomerverdampfung mit der
angestrebten Endviskositit der PolymerlSsung in Einklang zu
bringen.

Bei einer besonderen Verfahfensvariante wird der Polymerlo-
sung Losungsmittel im UberschuB zugesetzt, so daB eine griBe-
re LOsungsmittelmenge destilliert werden muB und dabei mehr
Monomeres mit ausgetrieben wird. Es ist hierbei jedoch ein
erhbnter Energie- und Appareteaufwand notwendig.

Es 31nd eine Vielzahl von Rotatlonsdunnschlchtverdampfern be=
kannt, in welchen mittelviskose und thermisch instabile Pro-
dukte behandelt werden. Insbesondere bei der Entmonomerlsle-
rung ‘von PolymerlOsungen kommt es darauf en, daB eine hohe
Turbulenz der Gas- bzw. Fliissigkeitsphase erzielt wird. Zur
ErhShung der Flﬁssigkeitsturbulenz sind die starren bzw. be=-
weglichen Wischer der Rotoren der Rotationsdiinnschichtverdamp-
fer speziell ausgefiihrt oder mit besonderen Elementen verse-
hen (z. B. DD-PS Nr. 34824; 85055; 137883; SU-UHS Nr. 656634;
724148; DE-0S Nr. 1595070; 2011493) und zur Verbesserung der
Gasturbulenz mit horizontalen Einbauten bestiickt (z. B. HU-PS
Nr. 152480; DD-PS Nr. 121602)., Es sind aus der Praxis auch Ro- \
tationsdiinnschichtverdampfer bekannt, die am unteren Ende des -
Verdampfungsraumes eine Zufihrungstffnung flr ein Gas besitzen,
das zur Partialdruckabsenkung einer bestimmten Komponente
dient, so daB hierdurch zwar ein besserer Trenneffekt erzielt’
w1rd, Jedoch gleichfalls ein erhShter Energie- und Investl-
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tionsaufwand erforderllch ist.

Die bekannten RotatLonsdunnuchlchtverdampfer haben den Nach-
teil, daB es nicht mbglich ist, mit geringem Energieaufwand
einen hohen Grad der Entmonomerisierung bei gleichzeitiger
Einhaltung der ViskositHtsgrenzen der aufkonzentrlerten Poly=
merldsung zu erzielen. '

ZIEL DER ERFINDUNG

Die Erfindung hat das Ziel, ein Verfahren und einen Rotations-
dinnschichtverdampfer fiir die Intmonomerisierung von Polymer~
16sungen mittlerer Viskositdt, insbesondere von Polyacrylnit-
ril, zu schaffen, das bzw. der bei normaler Zusammensetzung
der Roh- ~Polymerldsung eine aufkonzentrierte Polymerldsung mit
ceringem Monomergehalt bei erwiinschtem Losungsmittelgehals
onne hohen Energieaufwand gewdhrleistet.

WESENl DER ERFINDUNG

Es steht hierbei die Aufgabe, die thermische Abtreibung der
lMonomeren und eines Teiles des Losungsmittels in festgelegten
Entmonomerisierungszonen innerhalb des Verdampfungsraumes eines
Rotationsdunnschichtverdampfers SO vorzunehmen, daB eine ver-
besserte Trennung genannter Komponenten von Polymeren gegeben
ist und den Rotat1onsdunnsch1chtverdampfer dementsprechend zu
gestalten.

Die Aufgabe wird bei dem Verfahren dadurch geldst, daB der mo=-
nomerreiche und ldsungsmittelarme Briiden etwa im oberen Drit-
tel des Verdampfungsraume° des Rotationsdiinnschichtverdampfers
in einer ersten Entmonomerisierungszone abgetrieben wird und
die Abtreibung des losungsmittelreichen Briidens in den
Ubrigen zwei Dritteln des Verdampfungsraumes in einer zweiten
Entmonomerisierungszone erfolgt. Ein Teil des abgetriebenen
10sungsmittelreichen Briidens wird innerhalb der zweiten Ente



4= 227780 8

menomerisierungszone mit turbulenter Strdmung erst abwirts

915 zum Sumpf des Rotationsdiinnschichtverdampfers und dann
aufwédrts bis zur Mischung mit dem monomerrcichen und 18sungs~
mittelarmen Brﬁdendampf zwangsgefihrt.

Der érfindungsgeméBe Rotationsdlinnschichtverdampfer, in dessen
senkrechtem, heizbaren Zylindermantel ein Rotor mit bewegli-
chen Wischern eingebaut ist, besitzt Wischer, die eine Flach~
verzahnung mit intermittierender Wischerzahnfolge haben. Vor-
teilnafterweise betrdgt die auf der inneren beheizten Mantele
fldche schleifende Wischerlénge 40 - 45 % der gesamten Wi-
scherlénge.

Ungeféhr in den unteren zwei Dritteln des Verdampfungsraumes
des Rotationsdiinnschichtverdampfers sind an dem Rotor axiale
Leitbleche angebracht, die Kan#dle begrenzen. Ein Teil der Ka-
néle ist in wechselnder Folge oben durch radiale Abdeckbleche
weitestgehend verschlossen. Der Rotor ist mit - eine erhbhte
Turbulenz des Briidens bewirkende ~ Umlenkblechen versehen, die
am Unfang des Rotors gleichmiBig verteilt sind. ‘

Die Umlenkbleche erstrecken sich zweckmdBigerweise iiber die
gesamte Linge des Verdampfungsraumes und sie sind in den, den
Briiden aufwirtsfithrenden Kandlen gegeniiber den, den Brilden abe
wartsfiihrenden Kan#dlen kiirzer ausgefiihrt, damit fiir die erhdh-

te Briidenmenge der entsprechende freie Strémngsquerschnitt
vorhanden ist.

AUSFUHRUNGSBEISPIEL

Das erfindungsgemiBe Verfahren und der erfindungsgemédBe Rota-
tionsdlinnschichtverdampfer sollen en je einem Ausfilhrungsbei-
spiel ndher erldutert werden.

- Die dazugehbrige Zeichnung zeigt in

Fig. 1: eine Prinzipdarstellung der Entmonomerisierungszonen
des Rotationsdiinnschichtverdampfers (ohne Wischer),

Fig. 2: den Schnitt Z-Z aus Fig. 1,
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Fig. 3: die Wischerfolge in einer Etage des Rotationsdiinn=-
schichtverdampfers. ‘

1. Bedispiel

Die zu behandelnden Polymerltsungen bestehen meist aus drel
Komponenten, ndmlich dem Polymeren, dem Monomeren und dem Lo-
sungsmittel.
Bei der thermischen Entmonomer1s1erung solcher LOsungen, z. Be
Polyacrylnitril, im Rotationsdiinnschichtverdampfer kommt es
derauf an, die Monomeren mdglichst vollstdndig unter gleich-
reitiger Verdampfung einér definierten Menge des Ldsungsmite
tels aus der Polymerldsung zu entfernen.
Von den drei Komponenten sind die Monomeren die Lelcht81eder,
deshalb wird die grioBte Menge davon bereits kurz nach Eintritt
der Roh=Polymerldsung in den Verdampfungsraum des Rotations-
diinnschichtverdampfers in elner ersten Entmonomerlulerungozone
bei gleichzeitiger geringer LUsungsmittelverdampfung - das ist
bei einer Polyaérylnitrillﬁsung beispielsweise Dimethylforma-
mid -~ ausgetrieben. In die erste Entmonomerisierungszone, die .
ein Drittel des Verdampfungsraumes ausmacht, werden vorteil-
hafterweise radiale Briidenschikanen eingebaut, um eine Turbu~
1en2érh6hung des entstehenden Brildens und seine Umlenkung vom
Inneren des Verdampfungsraumes zur Fllmoberflache zu erreichen.
Unterhalb der ersten Entmonomerlslerungszone wird in einer
zweiten Entmonomerisierungszone, die zwei Drittel des Verdamp-
fungsraumes ausmacht, das LoOsungsmittel stérker verdampft. Das
verdampfte LOsungsmittel wird als Triebkraft fir die Extrak-
tion der Restmonomeren und als deren Schleppmittel aus der tur-
bulenten Fllssigkeitsschicht eingesetzt.
Es wird deshalb der lOsungsmittelreiche Briiden mSglichst lange
und oft mit der Flﬁssigkeitsschicht in Kontakt gehalten. Man
14Bt einen Teill des abéétriebenen 16sungsmittelreichen Brilidens
nicht sofort nach oben abstromen, sondern leitet ihn nach un-
“ten bis zum Sumpf und von da wieder aufwirts bis in die erste
EntmonCmerisierungszone. Hierbei wird der Briiden immer in tur-
bulenter Stromung gehalten.

Durch dieses Verfahren ist gewdhrleistet, daB eine Polymerls-
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sung mit geringem Monomergehalt beil definiertem LUsungsmittel-
gehalt ohne hohen Energieaufwand gewonnen werden kann.

‘
2. Beispiel

Der zur Anwendung kommende erfindungsgemifBe Rotationsdiinn-
schichtverdampfer besteht im wesentlichen aus einem senkrech-
ten, heizbaren Zylindermantel 1, in dessen Innerem sich ein
Rotor 2 mit beweglichen Wischera 3 befindet, deren HuBere
Kante auf der Innenwand des Zylindermantels 1 schleifen. Je .
nach ihrer Masse, der Rotordrehzahl und ihrem Anstellwinkel
tiben die VWischer 3 einen bestimmten AnpreBdruck auf die Innen=-
wand des Zylindermantels 1 aus. :
Vird Roh~Polymerldsung in den Rotationsdﬁnnschichtverdampfér
eingespeist und gleichmiBig auf die InnenWand des Zylinderman-
tels 1 verteilt, wird sie dort von den Wischern 3 ergriffen
und durch deren AnpreBdruck teilweise zu einem diinnen Film
verstrichen bzw. teilweise als Bugwelle weiterbewegt.

Der Film bewegt sibh durch die Schwerkraft abwidrts. Beschleu~
nigt wird diese Abwidrtsbewegung normalerweise durch die vor
den Wischern 3 gebildete Bugwelle. Die Wischer 3 besitzen je-
doch eine Flachverzahnung mit intermittierender Wischerfolge
(siehe Figur 3), wodurch sie die Bugwelle brechen und gleich~:
zeltlg den Film aufreiBfien. Durch Aussparungen in den Wischern 3
"rutscht" ein Teil der Bugwelle hindurch. Von den Kanten der

- folgenden VWischer 3 wird dieser "durchgerutschte" Teil dervBugw
welle wieder teilweise zum Pilm geglédttet bzw. teilweise zu
einer neuen Bugwelle geformt.

Die .auf der Innenwand des Zylindermantels 1 bzw. auf dem Film
schleifende Wischerlidnge betrigt ca. 40 % der gesamten Wischer-
© lénge. _ _

Am Rotor 2 sind mehrere axiale Leitbleche 4 angebracht, die
sich - von unten her gesehen - liber zwei Drittel des Verdamp-
fungsraumes 5 des Rotationsdiinnschichtverdampfers erstrecken
(siehe Figur 1). Diese Leitbleche 4 begrenzen somit seitlich
Kandle 6. Ein Teil der Kan#le 6 ist in wechselnder Folge oben
durch radiale Abdeckbleche 7 weitestgehend verschlossen (siehe
Figur 2). Bedingt durch die Liénge der Leitbleche 4 und der
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festgelegten Einbauhthe der Abdeckbleche 7 ist der Verdampfungs-
raum 5 in die zwei Entmonomerisierungszonen aufgeteilt. Zur
stédndigen Heranfﬁhrung des Bridens aus dem Inneren des Ver~
dampfungsraumes 5 an die bewegte Pilmoberfliche ist der Ro-
tor 2 noch mit Umlenkblechen 8 ausgeriistet, welche gleichméBig
am Rotor 2 verteilt sind. |

Der in der unteren'Entmohomerisierungszone entstehende Briiden
kann durch die installierten Abdeckbleche 7 teilweise nicht
nach oben entweichen und dieser Teill erhdlt eine Zwangsstro-
~mung abwédrts innerhalb der Kandle 6a. _

Dabei wird er in diesen Kan&len 6a mehrfach durch die Umlenk-
bleche 8 unmittelbar zur Film- bzw. Bugwellénoberflééhe ge=
ﬁﬁhrt. Die debei erzielte hohe Turbulenz des Brildens fiinrt
durch die gleichzeitig erh®hte Turbulenz der Polymerlésung zu
einem hohen Erneuerungsgrad der Phasengrenzflichen und damit
zu einer besseren "Ausquetschung" der Polymerl®sung von Mono-
meren. Der abwérthefﬁhrte Briden wird am unteren Rotorende
umgelenkt und durch die anderen Kanile 6b in die obere Ent=-
monomerisierungszone geleitet, von wo er dann den Verdamp~-
fungsraum 5 gemeinsam mit dem monomerreichen Brilden verléBt..
ZweckmédBigerweise sind die Umlenkbleche 8 in den, den Briiden
aufwirtsfiihrenden Kandlen 6b gegeniiber den, den Briiden ab-
wirtsfilhrenden Kan#len 6a kiirzer ausgefiihrt, damit fir die er-
hShte Brildenmenge der entsprechende freie Strbmungsquerschnift
vorhanden ist. ’ |

Der erfindungsgeméﬁe Rotationsdlinnschichtverdampfer kann ge-

" genliber andéren vergleighbaren Apparaten eine groBere Polymer-
1l0sungsmenge mit geringem Energieverbrauch verarbeiten und

| trotzdem ein monomerarmes Endprodukt bei Einhaltung der Visko-
sitdtsgrenzen gewdhrleisten.
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ERFINDUNGSANSPRUCH

1.

Verfahren zur Entmonomerisierung von Polymerldsungen, ins-
besondere von Polyacrylnitril, unter Verwendung eines Ro=-
tationsdiinnschichtverdampfers, in dessen Verdampfungsraum
erst ein monomerreicher und lﬁsungsm;ttelarmér Briiden und
denn ein l0sungsmittelreicher Briiden abgetrieben wird, ge=-
kennzeichnet dadurch, daB die Abtreibung des monomerreichen
und lOsungsmittelarmen Briidens ungefihr im oberen Dittel
des Verdampfungsraumes in einer ersten Entmonomerisierungs-
zone und die Abtreibung des lOsungsmittelreichen Brildens

in den Ubrigen zwei Dritteln des Verdempfungsraumes in
einer zwelten Entmonomerisierungszone erfolgt, wobei ein
Teil des abgetriebenen 1losungsmittelreichen Brudens‘inner—
helb der zweiten Entmonomerisierungszone mit turbulenter
Stromung erst abwirts bis zum Sumpf und dann aufwidrts bis
zur Mischung mit dem monomerreichen.Briiden zwangsgefiihrt
wird.

Rotationsdlinnschichtverdampfer zur Entmonomerisierung von
Polymerltsungen, insbesondere von Polyacrylnitril, beste~
hend aus einem senkrechten, heizbaren Zylindermantel mit
Rotor, der mit beweglichen Wischern ausgeristet ist, ge-
kennzeichnet dadurch, daB die Wischer (3) eine Flachver=
zehnung mit intermittierender Wischerzahnfolge besitzen
und ungef&hr in den unteren zwei Dritteln des Verdampfungs=-
raumes (5) an dem Rotor (2) axiale, Kanile (6) begrenzende
Leitbleche (4) angebracht sind, wobei in wechselnder Folge
ein Teil der KanZle (6) oben durch radiale Abdeckbleche (7)
weitestgehend verschlossen ist und sich am Rotor (2) eine
erhhte Turbulenz des Briidens bewirkende Umlenkbleche (8)
befinden.

Rotationsdiinnschichtverdampfer nach Punkt 2, gekennzeich~
net dadurch, daB die auf der inneren beheizten Mantelfli-
che schleifende Wischerlidnge 40 - 45 % der gesamten Wi~
scherlédnge betrigt.
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Rotationsdiinnschichtverdampfer nach Punkt 2 oder 3, ge~

+ kennzeichnet dadurch, daB sich die Umlenkbleche (8) iiber

5.

die gesamte Lénge des Verdampfungsraumes (5) erstrecken.

Rotationsdiinnschichtverdampfer nach einem der Punkte 2 bis

4, gekennzeichnet dadurch, daB die Umlenkbleche (8) in den,

den Briiden aufwdrtsfilhrenden Kandlen (6b) gegeniiber den,

den Briden abwdrtsfiihrenden Kanilen (6a) kiirzer ausgefiihrt
sind. '

Hierzu 41 Seiten Zeichnungen




Tt L L /7 QVQ

Fig.3

g
y Ly
A
H-5
i | k A
Ve \
di 7
\ \
by
T
il )x
!
\ 7/ \




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

