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Wericwijze om vluchtige stoffen te verwijderen uit poeder.

Werkwijzen om lagedrukpolypropeen of hogedrukpolyetheen te bereiden
omvatten gewoonlijk als laatste stap een droogtrap, waarin het gevorm-
de poedervormige polymeer wordt bevrijd van in het polymeer aanwezige
vluchtige stoffen. De aanwezigheid van dergelijke vluchtige stoffen in
de polymeren aan het einde van hun bereiding wordt veroorzaakt door één
of meer van de volgende omstandigheden:

Toepassing van een koolwaterstofmedium als verdunnings~
middel tijdens de polymerisatie;

vorming van oligomeren tijdens de polymerisatie;

toepassing ven hulpmiddelen in de katalysator (b.v. on
de stereospecificiteit te verbeteren);

toepassing van stopmiddelén en/of hulpmiddelen bij een
eventuele trap, waarin het polymeer moet worden bevrijd van katalysa-
torresten. ‘

Het drogen van de polyalkeerpoeders wordt uitgevoerd
met bekende -hulpmiddelen, waarvan de meest gebruikelijke zijn een dro-
ger met -draaiende trommel en een droger met een vloeiend bed.

7 Tn beide gevallen verloopt de-diffusie van de vluch-
tige stoffen vanuit het inwendige van de polymeerkorrels naar het op-
pervlak en het daarop volgende verdampen van de vluchtige stoffen in
het omringende gasvormige milieu zeer snel en doelmatig dank zij de
toepassing van een heet inert gas (gewoonlijk stikstof) en dank zi]
afgifte van warmte aan het te drogen poeder via de inwendige oppervlak-
ken van de dregers.

De door het gas meegesleepte dampen worden dan daaruit

verwijderq door het uit de droger tredende gas af te koelen, waarna het

 gas opnieuw wordt verhit en teruggevoerd naar de droger.

Het beschreven proces wordt nog verbeterd door eerst
een extra trap toe te passen (plotseling verdampen ), waarbij het groots-
te gedeelte van de vluchtige stoffen (welke bij polymerisatie in een
koolwaterstof als verdunningsmiddel 25 - 35 gew.?% van het polymeer
kunnen uitmeken) snel en adiabatisch worden verdampt onder gebruik van
de voelbare warmte van een inert heet gas.

De genoemde drcogprocessen zijn geheel bevredigend
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vanuit het standpunt van kosten en produktie, zolang men polymeren
wil verkrijgen, waarin het resterende gehalte aan vluchtige stoffen
niet minder behoeft te zijn dan 300 - 500 dpm.

Uit het Britse octrooischrift 1.272.T7T8 is eveneens
bekend polymere poeders te behandelen met stoom. Bij de daar beschreven
werkwijze kan het gehalte aan onzuiverheden in het gedroogde poeder
niet worden verminderd tot minder dan 0,8 gew.?%.

De steeds toenemende toepassingen van polyalkenen op
het gebied van levensmiddelen, medische toepassingen en sanitaire toe-
passingen, maken het echter nodig te beschikken over polymeren, welke
minder dan 50 dpm aan verontreinigingen bevatten. Dergelijke gehalten
kunnen met de bekende droogprocessen alleen worden verkregen bij grote
kosten voor de bedrijfsvoering en de installaties, omdat in dit geval
de transportgassen moeten worden afgekoeld tot zeer lage temperaturen
(b.v. -40°C tot -60°C].

Om deze resultaten te bereiken kan men ook een extra
droogtrap inschakelen, waarin men werkt met een inert gas, dat vrij is
(¢f praktisch vrij is) van de uit het polymeer te verwijderen vluchti-
ge verontreinigingen.

Uiteraard brengt ook deze extra trap aanzienlijke extra
kosten mee, zowel voor bedrijfsvoering als voor installaties.

Nu is een werkwijze gevonden om polymeerpoeders of
andere soorten poeders te drogen en te bevrijden van viuchtige stoffen
of van stoffen, welke onder de werkomstandigheden vluchtig worden,
waarbi] het gehalte aan vluchtige verontreinigingen in het gedroogde
produkt nog lager kan worden dan 50 dpm en wel op efficiénte wijze en
zonder de hierboven genocemde extra kosten. Een van de voordelen van de
nieuwe werkwijze is juist, dat het werkt met hetzelfde nuttige effect
en altijd onder dezelfde werkomstandigheden, onverschillig of het uit-
eindelijke gehalte aan verontreinigingen nu 100 - 500 dpm moet zijn dan
wel 50 dpm of minder.

Bij de werkwijze volgens de uitvinding voert men een
stroam stoom, die is oververhit op 105 - 140°C onder een overdruk van
0,1 - 10 kg/cm? over het poeder in een gewichtsverhouding stocm/poly-
meer tussen 0,1 en 0,50, terwijl men het poeder op een zo hoge tempe-

ratuur houdt, dat geen stocm condenseert.
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Wanneer het te drogen poeder onder de genoemde omstan-
digheden veranderingen ondergaat, dan is-het ook mogelijk, te werken
bij lagere temperaturen (b.v. 40 - 100°C) mits de druk oversenkemstig
wordt verminderd, zodat geen stoom condenseert.

Volgens een voorkeursuitvoering van de uitvinding wordt
het polymere poeder behandelt met stoom bij 105 - 13000, terwijl de
afgevoerde stoom wordt gecondenseerd en de condensatiewarmte wordt
gebruikt om nieuwe stoom te vormen of voor andere verwarmingsdoeleinden.

Onder open stoam wordt verstaan stocm, welke geen onge-
wenste vliuchtige stoffen bevat of slechts zo weinig, dat dit het droog-
proces niet stoort.

Behalve om polymeren te drogen kan de werkwijze volgens
de ﬁitvinding ook worden toegepast voor drogen van niet samenhangende
poeders van andere aard, mits die bestand zijn tegen stoom, zoals or-
ganische of anorganische pigmenten.

De werkwijze volgens de uitvinding en de daarvoor nodi-
ge inrichting zijn als niet beperkend voorbeeld afgebeeld in fig. 1. Het
te drogen poeder wordt bij voorkeur in hete tcestand, bi] a gevoerd bo-
ven in een metalen cilinder 1, welke inwendig door fluldisatieschotels
A, B is verdeeld in twee of meer secties.

Het peil van het poeder in elke sector wordt cénstant
gehouden met bekende transportmiddelen, welke poeder afvoeren van een
hoger gelegen schotel naar de er onmiddellijk onder liggende schotel,
terwijl op analoge manier het geheel gedroogde roeder b wordt afgevoerd
van de laatste schotel in de cilinder naar buiten.

Onder in de droogeilinder wordt bij c een continue
stroom oververhitte open stoom toegevoerd (bij voorkeur met een tempe-
ratuur van 105 - 130°C), welke door de verschillende fluildisatieschotels
strooms en daarbij contact maakt met alle te drogen lagen poeders, zo-
dat die lagen in gefluldiseerde toestand blijven.

De warmte, die nodig is om de temperatuur ven het poly-
meer op te voeren vanaf de toevoertemperatuur naar de temperatuur van
het vloeiende bBed en de latente verdampingswarmte van de vluchtige
stoffen, worden in het systeem toegevcerd met geschikte warmbeulitwisse-
laar 8, welke ondergedompeld zijn in de vlceiende bedden. Cm te voorko-

men, dat water condenseert, worden bovendien de cilinderwanden verhit
b
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door de mantel 2.

De stroom stoom welke uit het poeder afgescheiden vluch-
tige stoffen bevat, wordt continu afgevoerd boven uit de cilinder. Na-
dat deze stoom eventueel door een poederafscheider 3 is gevoerd, kan
die bij d worden afgevoerd naar de atmosfeer.

Een in figuur 2 getoonde variant van de werkwijze ver-
schilt daarin van figuur 1, dat de stroom stoom na de afscheider 3
wordt gevoerd naar een warmteuitwisselaar 5, waarin gedemineraliseerd
water ‘wordt toegevoerd, desgewenst nadat deze stoom is opgewarmd in een
warmtepomp 4. In dese warmteuitwisselaar condenseert de stoom vrijwel
volledig onder vorming van water, dat in al dan niet opgeloste vorm
de uit het te.drogen poeder afgescheiden vluchtige stoffen (e) bevat,
terwijl een restant gassen bij d wordt afgevoerd en een evenredige hoe-
veelheid verse stoom (b.v. met een temperatuur van 110 - 115°C) bij T
wordt geregenereerd, zodat deze stoom weer onder in de droger kan wor-
den gevoerd, eventueel na te zijn oververhit in 6.

De toepassing van zuivere stoom bij de werkwijze vol-
gens de uitvinding maakt het mogelijk, de vliuchtige stoffen te verwij-
deren op de meest doelmatige en minst dure ménier omdat de concentra-
tiegradidnt van deze stoffen tussen het poeder en het droogfluidum
(waarin bij de inlaat de concentratie gelijk is aan nul) steeds de
grootst mogelijke is.

Natuurlijk kan uit de uit uitwisselaar 5 afgevoerde
vloeistof de vluchtige stof worden teruggewonnen met gebruikelijke hulp-
middelen.

Wenneer het te drogen poeder grote hoeveelheden vltch-
tige stoffen bevat, dan kan het raadzaam zijn (hoewel niet strikt nood-
zakelijk) dit poeder eerst bloot te stellen aan een voordroogbehandeling
met bekende werkwijzen, b.v. door ontspanningsverdampen.

De omstandigheden, onder welke de inrichting volgens
de uitvinding kan werken met goede of bevredigende resultaten, kunnen
binnen een ruim gebied worden gevarieerd. Bij voorkeur werkt men ech-
ter met stoom van ongeveer 11500 en met een absolute druk van ongeveer
1,3 kg/cm? en met een zodanige snelheid, dat het poeder in de droger
wordt gefluIldiseerd. In vele gevallen is een snelheid van 2 - 30 cm/se-
conden geschikt.

De nodige verblijftijd van het poeder in de droger
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ligt gewoonlijk tussen 15 en 90 minuten.

Een variant van de boven beschreven werkwijze is verder
gelllustreerd in figuur 3.

Bij deze variant is het mogelijk, zo nodig uit het ge-
droogde poeder, het rest vocht te verwijderen; hetgeen bij de gencemde
werkwijze neerkomt op 500 - 2.000 dpm water.

Volgens deze variant uit figuur 3 wordt het poeder na
het drogen en terwijl het nog warm is door een transporteur met rote-
rende kamer h gevoerd naar het laatste bed 7, wearin bij g droge stik-
stof of een ander inert gas als fluldisatiemedium stroomt om de water-
damp uit het poeder te verwijderen. De verblijfstijd in dit bed T is
enkele minuten.

De geringe stroom bevochtigde stikstof wordt dan in de
droger gevoegd bij de stroom stoom, wordt afgescheiden in uitwisselaar
5 en afgevoerd naar de atmosfeer.

Hoewel men om de bovengenoemde redenen bij voorkeur zui-
vere stoom gebruiki als droogmedium, is het ook mogelijk bij de werk-
wijze volgens de uitvinding een mengsel te gebruiken van stoom met een
gas, zoals stikstof, lucht, kooldioxyde, waterstof, methean, methanol,
enz. B.v. kan men stikstof gebruiken met 1 - 10% waterdamp.

Zoals gezegd kan de werkwijze volgens de uitvinding doel-
matig worden gebruikt om vluchtige stoffen te verwijderen ook al zijn
die in geringe hoeveelheden a2anwezig, uit polymere poeders of uit poe-
ders van andere aard, welke door stoom niet worden veranderd.

In het bijzonder is de werkwijze geschikt om polyalkeen-
poeders te behandelen, welke zijn bereid met behulp van katalysatoren,
die een grote opbrengst leveren en die een titaanverbinding bevatten op
magnesiumhalogeniden als drager.

Voorbeelden van dergelijke katalysatoren zijn beschre-
ven in de Britse octrooischriften 1.387.890; 1.387.889; 1.387.888 en
in het Belgische octrooischrift 848.527.

Deze polymersn kunnen worden verkregen door polymerisa-
tie ofwel bi] zanwezigheld van een inerte koolwaterstof of het mono-
meer zelf als oplosmiddel ofwel in gasfase.

De behandeling wordt bij voorkeur uitgevoerd op het

polymeer, dat geen grote hoeveelheden (bij voorkeur minder dan 2 - 3 gew.?)
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bevat van de inerte koolwaterstofoplosmiddelen, welke bij de polymeri-
satie zijn gebruikt. Ingeval men polyalkenen behandelt, die verkregen
zijn met katalysatoren, die elektrcndonorverbindingen bevatten, is ge-
bleken (en dit is een ander kenmerk van de uitvinding), dat bij deze
behandeling het gehalte aan deze elektron-donorverbindingen aanzien-
1ijk wordt verminderd.

Verder maskt de werkwijze het mogelijk, de hoeveelheid
gehalogeneerde verbindingen in het polymeer te verminderen, welke afkom~
stig zijn van katalysatorresten.

Er moet op worden gewezen, dat in sommige gevallen de
verwijdering van vluchtige stoffen wordt vergemskkeliJkt door vorming
van azeofrope mengsels binnen het te drogen materiaal.

De met de nieuwe droogmethode te verkrijgen resultaten
zijn gewoonlijk uitstekend, omdat het daardoor mogelijk wordt een zeer
klein gehalte aan vluchtige stoffen (smons minder dan 1 dpm) te berei-
ken, onafhankelijk van de aanvankelijke concentratie aan deze stoffen.

Deze zeer lage concentraties kumnen worden bereikt zon-
der noemenswaardig extra energieverbruik en door eenvoudig het aantal
fluidisatieschotels, die in de droger in serie zijn geschakeld,'te ver-
groten. -

Volgens een andere variant gebruikt men een droger van
het type uit figuur 1 of 2, die is voorzien van een inwendig roersysteem.
Door deze roerders is het mogelijk, het te drogen poeder in beweging
te houden en dat maakt het weer mogelijk de hoeveelheid toegevoerde
stoom sterk te verminderen tot aan die hoeveelheid, die minimaal nodig
is om de vliuchtige stoffen af te voeren; het is dan niet langer nodig
genoeg stoom te gebruiken om de gefluidiseerde toestand in stand te
houden.

De uttvinding wordt toegelicht door het volgende voor-

beeld, dat echter niet beperkend is.

Voorbeeld

Poedervormig polyproﬁeen, afkomstig uit een ontspannings-
droger, dat nog ongeveer 3 gew.% hexaan bevat, wordt gevoerd in een dro-
ger van het type, dat schematisch is voorgesteld in figuur 3. De dro-
ger was vervaardigd uit roestvrij staal AIST 316-L en bevatte twee

boven elkaar geplaatste bedden, die ieder waren voorzien van een fluidi-
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7
satieschotel. De droger was volledig omhuld door een mantel en in het
bovenste bed was bovendien een extra verwarmingsoppervlak gemonteerd.
Tn elk van de twee bedden werd het peil constant gehouden door een ge-
schikte overloop voor het poeder. Een radiale klep welke beneden-

strooms van de overloop was geplaatst, maakte het mogelijk poeder af

te voeren nasr het er onder liggende bed. Uit de overloop ven het on-

' derste bed voerde een tweede radiale klep het poeder af naar een daaron-

der liggende tank, waarin de met het poeder afgevoerde stoom werd ver-
wijderd door inspuiten van een matige hoeveelheid stikstof.

In elk van de bedden waren temperatuursensors aange-
bracht. De constante diameter van de droger was 500 mm. De overloop-
hoogte van de bedden, gemeten vanaf de fluidisatieschotels was 500 mm.
Onder de proefomstandigheden werd de mantel van de droger en het bin-
nen het bovenste bed geplaatste verwarmingsoppervliak verwarmd met droge
verzadigde stoom ondér een overdruk van 0,2 kg/cm?. Het condensaat
werd afgevoerd door geschikte bekende apparaten.

. Het polypropeenpoeder was afkomstig uit een yoordroger
(welke werkte met stikstof in een gesloten kringloop bij 65 - 70°¢C) en
het poeder werd toegevoerd met een gemiddelde stroomsnelheid van 100
kg/uur. Het gemiddelde gehalte aan hexaan lag tussen 3 en L%. Dit poeder
werd door een radiale klep bovenin het bovenste bed gevoerd. Stoocm,
afkomstig uit een bron van verzadigde stoom met een absolute druk van
0,7 kg/cm? werd met een geschikte stoomregelaar onder het onderste bed
toegevoerd. Een geschikte isolatie van de leiding maakte het mogelijk,
de stoom in het bed te voeren bij 113 - 11&00, d.w.z. in oververhitte
toestand (overeenkomend met het drukverval in de verdere leidinggedeel-
ten].

_ ~ De geringe hoeveelheden poeder, welke uit de droger

werden afgevoerd samen met het gas, werden afgescheiden door een cen-
trifugaalseparator en weer nasr de droger gevoerd. De gassen, welke uit

de centrifugaalafscheider stroomden werden gecondenseerd.

Het hexaan werd gewonnen door decanteren van het conden
saat. De hoeveelheid stoom, die in het vloeiende bed werd toegevoerd,
hing af van de noodzaak in de droger een gefluidisesrde toestand te
handhaven. Bij de polypropeenpoeders van de normale produktie bleek het

onder de genoemde omstandigheden voldoende per uur ongeveer 50 kg stoom
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toe te voeren. Onder deze omstandigheden verliet het poeder het vloceien-
de bed bij een temperatuur van 108 - 110°C. Herhaalde analyses werden
uitgevoerd op dit afgewerkte poeder en deze toonden een hexasngehal-

te kleiner dan 20 dpm en een watergehalte kleiner dan 500 dpm.
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CONCLUSTIES

1. Werkwijze om uit niet samenhangende poeders stoffen te
verwijderen, die onder de werkomstandigheden vluchtig zijn, met het
kenmerk, dat men een stroom oververhitte open stoom van 105 - 140°¢
over het poeder leidt en het poeder houdt op een temperatuur die hoog
genoeg 1s om condenseren van stoom te voorkomen en dit overleiden voort-
zet tot het gehalte aan vluchtige stof kleiner is dan 100 dpm.

2. Werkwijze volgens conclusie 1, met het kemmerk, dat
men het poeder voert in een cilinder, welke &én of meer fluidisatie=~
schotels bevat en het daar in geflufdiseerde toestand in tegenstroom
voert met oververhitte stoom, terwijl de uit de cilinder afgevoerde
stoom wordt gecondenseerd onder regenereren van stoom. -

3. Werkwijze volgens conclusies 1 of 2, met het kenmerk,
dat men het poeder brengt in een cilinder, die is voorzien van een roer-
der en het in die cilinder in tegenstroom veert met oververhitte stocm,
terwijl de uit de cilinder afgevoerde stoom wordt gecondenseerd onder
regenereren van stoom.

L, Werkwijze volgens conclusies 1 - 3, met het kenmerk,
dat het te behandelen poeder een polyalkeenpoeder is, dat is verkregen
met behulp van katalysatoren die een titaanverbinding omvatten op een
magnesiumdihalogenide als drager.

5. Werkwijze volgens conclusies 1 - L, met het kenmerk,
dat men als flufdisatiemedium waterdamp gebruikt, gémengd met andere

gassen.
6. Polyalkeenpoeders, behandeld met de werkwiljze volgens

conclusies 1 - 5 en met een gehalte aan vluchtige stoffen, kleiner dan

5 dpm.
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