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nach diesem Verfahren erhiltliche kérnige oder pulverféormige Zielpolymerprodukte

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren
zur Herstellung eines festen Zielpolymerprodukts aus einer
Zielpolymerlésung, das mindestens zwei Schritte umfasst:
in einem ersten Schritt wird eine Zielpolymerlésung durch
Auflésen des Zielpolymers in einem Losemittel oder Her-
ausldsen des Zielpolymers mit einem Lésemittel aus einem
Verbundmaterial oder einem Gemisch und Abtrennen der
Zielpolymerlésung von den unléslichen Bestandteilen herge-
stellt. In einem zweiten Schritt wird die Zielpolymerlésung,
die eine Temperatur von mindestens der Siedetemperatur
von Wasser aufweist, durch Inkontaktbringen der Zielpoly-
merldsung mit Wasserdampf mit einer Temperatur von min-
destens der Siedetemperatur des Wassers aufkonzentriert,
wodurch ein Ldsemittel-Wasserdampf-Gemisch ausgetrie-
ben wird, bis das Zielpolymerprodukt die Form eines pulver-
formigen oder kornigen Feststoffs aufweist. Die Temperatur
der Zielpolymerlésung bleibt beim Austreiben des Losemit-
tel-Wasserdampf-Gemischs unter der Siedetemperatur der
Zielpolymerlésung. Die Erfindung betrifft weiterhin die nach
diesem Verfahren erhaltlichen Zielpolymerprodukte. Diese
Zielpolymerprodukte kénnen insbesondere Additive, wie far-
bende Rulsorten, elektrische Leitfahigkeit verleihende Rul3-
sorten oder verstarkende Fillstoffe mit besonders grofien
Faserlangen enthalten.
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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur Herstellung von kérnigen oder pulverférmi-
gen Zielpolymerprodukten aus einem kunststoffhal-
tigen Material, wie z.B. einem sortenreine Zielpoly-
mer oder einem Verbundmaterial, das das Zielpoly-
mer enthalt, und die kérnigen oder pulverférmigen
Zielpolymerprodukte, die nach diesem Verfahren er-
haltlich sind. Sie betrifft insbesondere die Herstellung
dieser Zielpolymerprodukte aus Produktionsabfallen
von Verbundmaterialien.

[0002] Groldtechnische Verfahren missen die kos-
tengiinstige Herstellung von Produkten erméglichen.
Wesentliche Kostenfaktoren sind hierbei die Energie-
kosten, die Rohstoffkosten, der Zeitaufwand fur die
Herstellung eines Produktes und die Kosten fiir den
Anlagenbau. Insbesondere im Zusammenhang mit
den Rohstoffkosten gewinnen werkstoffliche Recy-
clingverfahren immer mehr an Bedeutung. Recycling-
verfahren, bei denen Altmaterialien oder einzelne Be-
standteile davon werkstofflich wiederverwertet wer-
den, haben den grol3en Vorteil, dass die als Rohstoff
dienenden Ausgangsmaterialien kostenlos oder kos-
tengunstig zur Verfigung stehen. Wie andere Ver-
fahren missen aber auch Recyclingverfahren ener-
gieeffizient und von groRer Wertschépfung sein und
auch die sonstigen Erfordernisse, wie eine einfache,
schnelle Aufarbeitung grof3er Mengenstréme in einer
mdglichst unkomplizierten Apparatur erméglichen.

[0003] Wegen ihrer vielfaltigen Vorteile werden im-
mer mehr Produkte aus Polymeren oder Verbund-
materialien, die Polymere enthalten, hergestellt. Es
gibt jedoch auch Nachteile im Zusammenhang mit
Produkten aus Polymeren. Die Primarproduktion die-
ser Materialien ist energieaufwandig. Es werden gro-
Re Mengen an Erddlprodukten bendétigt. Ganz beson-
ders die Entsorgung der Altmaterialien aus Polyme-
ren stellt ein immer gréRer werdendes Problem dar.
Beispielsweise ist die Entsorgung von Polymeren in
Deponien gesetzlich nicht mehr erlaubt. Die Verbren-
nung oder Verélung von Polymerabfallen fihren zu
einem Downcycling aus werkstofflicher Sicht. Auf3er-
dem werden Polymere in Abfallen zunehmend als
wertvolle Rohstoffquelle fir eine Wiederverwertung
in neuen Produkten wahrgenommen. Es besteht da-
her ein Bedarf an werkstofflichen Recyclingtechniken
insbesondere fur kunststoffhaltige Verbundmateriali-
en, die mit herkdbmmlichen Verfahren nicht getrennt
werden kénnen.

[0004] Bei der Herstellung von Polymerprodukten
aus kunststoffhaltigen Materialien treten verschiede-
ne technische Probleme auf. Ein erstes Problem
besteht darin, dass Recyclingverfahren ebenso wie
die Primarproduktion energie- und materialaufwandig
sein kdnnen. Ein zweites Problem besteht darin, dass
sich Polymere als Duromere, Elastomere und Ther-
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moplaste in ihrer makromolekularen Struktur unter-
scheiden und ihrer chemischen Zusammensetzung
Ublicherweise so verschieden ist, dass die Aufarbei-
tung polymerspezifisch gestaltet werden muss. Ein
drittes Problem besteht darin, dass Polymere immer
umfangreicher in Verbundmaterialien eingesetzt wer-
den, in denen sie mit weiteren Polymeren sowie Me-
tallen oder anderen Feststoffen fest verbunden sind.
Zudem konnen die kunststoffhaltigen Materialien mit
Additiven, wie Farbstoffen, verstdrkenden Fullstof-
fen oder Pigmenten, versehen sein. Beim Recycling
solcher Verbundmaterialien missen die Begleitstoffe
der Zielpolymere vollstandig abgetrennt werden, was
technisch schwierig sein kann. Ein weiteres Problem
besteht darin, dass die Zielpolymere in Verbundmate-
rialien, die haufig Mehrschichtmaterialien darstellen,
durch andere Materialien kaschiert werden und damit
einem Recycling nur schwierig zugénglich sind.

[0005] Ein erster Aspekt der vorliegenden Erfin-
dung betrifft das Herstellen von Zielpolymerpro-
dukten aus recycelten Zielpolymeren, insbesondere
Thermoplasten, die als sortenreine Polymere vorlie-
gen oder als Bestandteil in einem Verbundmaterial
enthalten sind unter Lésung der obigen Probleme.
Ein zweiter Aspekt der vorliegenden Erfindung be-
trifft das Einbringen grofer Mengen an Additiven in
die isolierten Zielpolymerprodukte als Teil des Ver-
fahrens zur Gewinnung von additivhaltigen Zielpoly-
merprodukten.

[0006] Anders als Elastomere und Duromere kén-
nen Thermoplaste auf Grund ihrer geradkettigen
Struktur in organischen Losemitteln geldst werden.
Ein bekanntes Verfahren zum Recyceln von Thermo-
plasten besteht daher darin, einen Thermoplasten in
einem organischen Lésemittel zu 16sen und ihn pul-
verférmig aus der Losung wiederzugewinnen. Die Er-
zielung und Beibehaltung des bevorzugten pulver-
férmigen Zustands erweist sich als schwierig, wenn
bei erhdhten Temperaturen gearbeitet wird. Beim Er-
warmen geht ein pulverférmiger Thermoplast bei der
Glasubergangtemperatur zunachst in den gummie-
lastischen Zustand Uber, in dem die Partikel mitein-
ander verkleben. Beim weiteren Erwarmen schmel-
zen die Partikel, wobei Ublicherweise eine zahflissig
Masse entsteht. Wird anschlielend die zahflissige
Masse wieder abgekuhlt, bilden sich wegen der ma-
kromolekularen Struktur der Polymere haufig gummi-
artige oder glasartige oder sogar klebrige Agglome-
rate. Eine Ruckkehr in den pulverférmigen Zustand,
der fur die Verpackung, die Lagerung, den Transport
und die weitere Verarbeitung von Thermoplasten vor-
teilhaft ist, ist Ublicherweise nicht einfach mdglich. Bei
dem Verfahren hier muss daher daflir gesorgt wer-
den, dass das Zielpolymer als kérniges oder pulver-
férmiges Zielpolymerprodukt anfallt und dass die wei-
tere Aufarbeitung bis hin zum handelsféhigen Zielpo-
lymerprodukt aus dem Zielpolymer so gestaltet wird,
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dass es nicht zu einem Verschmelzen der Zielpoly-
merpartikel zu glasartigen Massen kommt.

[0007] Erfindungsgemaf wird unter Zielpolymerpro-
dukt jedes Produkt verstanden, das bei der Durchfiih-
rung eines der erfindungsgemafien Verfahren erhal-
ten wird. Unter den Begriff ,Zielpolymerprodukt® fal-
len demnach die kérnigen oder pulverférmigen Ziel-
polymerprodukte nach geltendem Anspruch 1, bei
denen es sich um Zielpolymere handelt, die einen
Restgehalt an Wasser und/oder L&semittel aufwei-
sen koénnen, ferner die Zielpolymerprodukte, die dar-
aus durch vollstdndige Trocknung wasserfrei und/
oder l6semittelfrei herstellbar sind sowie die Zielpo-
lymerprodukte, in die gezielt Additive wie Rul} oder
verstarkende Fullstoffe eingebracht worden sind. Un-
abhangig von dieser Definition werden in der vorlie-
genden Beschreibung Zielpolymerprodukte teilweise
aber auch verkuirzt einfach als Zielpolymere bezeich-
net.

[0008] Ein Recyclingverfahren, bei dem Zielpolyme-
re pulverférmig anfallen, besteht aus dem selekti-
ven Auflésen eines wasserunldslichen Zielpolymers
in einem organischen Losemittel und seiner Fallung
aus der Polymerlésung mit Hilfe von Wasser. Fur die
Fallung kann die Polymerlésung in flissiges Wasser
eingebracht werden. Alternativ kann die Polymerl6-
sung vorgelegt werden und dann das flissige Was-
ser zugegeben werden. Hierbei entsteht vor allem bei
Raumtemperatur haufig ein pulverférmiges Zielpoly-
mer in einer groflen Menge eines Wasser-Lésemittel-
Gemischs.

[0009] In EP 1 124 908 B1 wird ein Verfahren
zur Herstellung von farbstoffhaltigen Polymerparti-
keln beschrieben, die in einer Matrix eines im We-
sentlichen wasserunléslichen Polymers mindestens
einen Farbstoff enthalten. Die Polymerpartikel wer-
den aus einer Lésung des Polymers und des Farb-
stoffs in einem mit Wasser mischbaren organischen
Lésungsmittel durch Zugabe einer wassrigen Phase
gefallt.

[0010] EP 0 644 230 B1 betrifft ein Verfahren zur
Auf- bzw. Umarbeitung von Polyolefingranulaten, -fo-
lien oder -platten und Polyolefine enthaltenden Ver-
bundmaterialien zum nahezu vollstdndigen stoffli-
chen Recyclieren der Einzelkomponenten. Ein Poly-
meranteil wird in einem Lésungsmittel gelost. Olefini-
sche Polymere werden beispielsweise in Cycloalka-
nen geldst und mit einer wassrigen Tensidlésung ge-
fallt.

[0011] EP 1 646 678 B1 offenbart ein Verfahren zur
Rickgewinnung mindestens eines Polymers, das ge-
I8st in einem Loésemittel vorliegt, durch Fallung mit
Wasser. Nach dem Loésen des Polymers kann ein Ad-
ditiv zu der Lésung gegeben werden.
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[0012] In US 2008/47671 A1 wird ein Verfahren zur
Rickgewinnung eines in einem Losemittel geldsten
Polymers beschrieben. Zu dem homogenen Medium
wird Wasser gegeben. Aus dem gebildeten heteroge-
nen Medium wird das Lésemittel durch Erhitzen und
Verdampfen entfernt. Das homogene Medium kann
Additive enthalten.

[0013] Allerdings werden obige Verfahren bisher
groftechnisch nicht eingesetzt, obwohl dazu ein um-
fangreicher Stand der Technik vorliegt, insbesonde-
re da sich das Entfernen des Lésemittels im Zusam-
menhang mit dem Zustand, in dem das Zielpolymer
gewonnen wird, als sehr aufwandig darstellt.

[0014] Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung be-
steht darin, ein in einer Zielpolymerldsung enthalte-
nes Zielpolymer, insbesondere ein Polyolefin, durch
ein neuartiges Verfahren in kérnige oder pulverférmi-
ge Zielpolymerprodukte mit veranderten Eigenschaf-
ten gegenliber dem Polymer als Neuware zu Uber-
fahren,
— das beim Erhitzen nicht zahflissig wird, sondern
in einen dunnflissigen Zustand Ubergeht, in dem
es fur eine Weiterverarbeitung, wie in einem Ex-
truder oder fir andere Anwendungen, vorteilhaft
verwendbar ist.
— das Uber eine besonders hohe Aufnahmeféhig-
keit fir Additive verfigt und somit fir die Her-
stellung von Compounds und Masterbatches mit
hohem Gehalt an Additiven, wie Ruld oder ver-
stérkenden Flullstoffen, verwendbar ist, sowohl als
Pulver wie als Granulat.

[0015] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
ein Verfahren zur Herstellung eines festen, vorzugs-
weise kérnigen, kriimeligen oder pulverférmigen Ziel-
polymerprodukts aus einer Zielpolymerlésung, das
folgende Schritte umfasst:
a) Herstellen der Zielpolymerldsung durch Aufl6-
sen des Zielpolymers in einem Ldsemittel oder
Herauslésen des Zielpolymers mit einem Lésemit-
tel aus einem Verbundmaterial und Abtrennen der
Zielpolymerlésung von den unléslichen Bestand-
teilen,
b) Aufkonzentrieren der Zielpolymerlésung, die ei-
ne Temperatur oberhalb von 100 °C oder von
mindestens der Siedetemperatur von Wasser auf-
weist, durch Inkontaktbringen der Zielpolymer-
[6sung mit Wasserdampf mit einer Temperatur
von mindestens der Siedetemperatur des Was-
sers, wodurch ein Losemittel-Wasserdampf-Ge-
misch ausgetrieben wird, bis das Zielpolymerpro-
dukt in Form eines pulverfdrmigen oder kérnigen
Feststoffs anfallt, wobei die Temperatur der Ziel-
polymerldsung beim Austreiben des L&semittel-
Wasserdampf-Gemischs unter der Siedetempera-
tur der Zielpolymerlésung bleibt.
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[0016] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind
weiterhin die additivhaltigen oder additivfreien Zielpo-
lymerprodukte, die nach dem obigen erfindungsge-
malen Verfahren und seinen bevorzugten Ausfiih-
rungsformen erhaltlich sind.

[0017] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
aullerdem ein Zielpolymerprodukt in Form von Mas-
terbatch, das als Tragerstoff fir Pigmente dient und
das insbesondere ein Polyolefin, ganz besonders ein
Polyethylen, als Zielpolymer umfasst, das mindes-
tens 40 Gew.-%, vorteilhaft mindestens 50 Gew.-%
und noch besser mindestens 60 Gew.-% Rul} enthalt.
Der Rufd kann ein Ruf} als Additiv zur Farbpigmentie-
rung als auch als spezieller Ru zur Erlangung von
elektrischer Leitfahigkeit in Kunststoffen sein.

[0018] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
aullerdem ein Zielpolymerprodukt als Compound,
das insbesondere ein Polyolefin, ganz besonders ein
Polypropylen, als Zielpolymer umfasst, das verstar-
kende Fllstoff aus Talkum und/oder Fasern mit be-
sonders groRen Faserldngen enthalt, wobei die Fa-
serlangen Uber 1 mm, typischerweise bei 1 bis 1,5
mm, ganz besonders tber 2 mm oder Uber 3 mm lie-
gen kénnen.

[0019] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
aulRerdem ein Verfahren, bei dem ein l16semittelhal-
tiges Polymer, insbesondere Polyolefin, ganz beson-
ders Polyethylen, mit oder ohne Additivzusatz nur so
weit getrocknet wird, dass ein Zielpolymerprodukt mit
einem Restgehalt an Lésemittel im Bereich von 1 bis
7 Gew-%, vorzugsweise 3 bis 5 Gew.-%, vorliegt.

[0020] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind
weiterhin Polymerprodukte, insbesondere Polyolefi-
ne, ganz besonders Polyethylene oder Polypropyle-
ne, die 1 bis 7 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 5 Gew.-
% Losemittel enthalten.

[0021] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind
insbesondere derartige Zielpolymerprodukte, insbe-
sondere Polyolefine, wie Polyethylene und Polypro-
pylene, die Ruf3(e) und/oder Talkum und/oder ver-
starkende Flllstoffe mit besonders langen Fasern
Uber 1 mm enthalten, die 1 bis 7 Gew.-% und vor-
zugsweise 3 bis 5 Gew.-% Lésemittel enthalten, das
die Materialeigenschaften des Gemischs beim Dis-
pergieren und Granulieren verbessert.

[0022] Unter Zielpolymer wird jedes Polymer ver-
standen, das durch das erfindungsgemaRe Verfah-
ren in ein korniges und/oder pulverformiges festes
Zielpolymerprodukt Ubergefihrt werden kann. Im er-
findungsgemafRen Verfahren wird in Schritt a) eine
Zielpolymerldsung hergestellt. Die Zielpolymerlésung
kann durch Auflésen eines sortenreinen Zielpolymers
hergestellt werden, das durch ein Recyclingverfah-
ren aufgearbeitet werden soll. Das Zielpolymer kann
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aber auch Bestandteil eines zu recycelnden Verbund-
materials sein. In diesem Fall wird das Zielpolymer
durch das Losemittel selektiv aus dem Verbundwerk-
stoff herausgeldst, wahrend die anderen Bestandtei-
le des Verbundwerkstoffs einen festen Rickstand bil-
den, der beispielsweise durch Filtern oder Zentrifu-
gieren abgetrennt wird.

[0023] Durch das erfindungsgeméafde Verfahren kon-
nen Polymerabfélle recycelt und gleichzeitig Zielpo-
lymerprodukte gewonnen werden. Es kann sich um
Produktionsabfélle und Verbrauchsabfélle handeln.
Die Produktionsabfalle stammen von Urformverfah-
ren, wie der Polymerverarbeitung zur Fertigung von
Formteilen, Halbzeugen, Fasern oder Folien durch
SpritzgielRen, Extrudieren, Kalandrieren, Rotations-
formen, Schaumen, Blasformen oder ahnliches. Die
bei diesen Produktionsverfahren anfallenden Poly-
merabfélle werden in Schritt a) in einem geeigneten
organischen Loésemittel gelést. Um den Lésungsvor-
gang zu verbessern, kann die Schichtstruktur des Fo-
lienmaterials vor dem Ldsen durch ein Vorgranulie-
ren zerstoért werden. Durch das Vorgranulieren wird
gewabhrleistet, dass alle Polymerschichten der Mehr-
schichtfolie mit dem Lésemittel in Kontakt kommen.

[0024] Das erfindungsgemalie Verfahren kann mit
unpolaren oder polaren Zielpolymeren durchgefiihrt
werden. Beispiele fir unpolare Zielpolymere sind
Polyolefine, wie Polyethylene (PE) und Polypro-
pylene (PP). Das Polyethylen kann ein Polyethy-
len hoher Dichte (HDPE), ein Polyethylen niedri-
ger Dichte (LDPE), ein lineares Polyethylen niede-
rer Dichte (LLDPE), ein hochmolekulares Polyethy-
len (PE-HMW) oder ein ultrahochmolekulares Poly-
ethylen (PE-UHMW) sein. Als polare Zielpolymere
kommen beispielhaft Polyvinylchlorid (PVC), Polyvi-
nylidenchlorid (PVDC), Polystyrole (PS), modifizier-
te Polystyrole, Styrolcopolymere, Polyacrylate, Poly-
methacrylate, Polyester, wie Polyethylenterephthalat
(PET) oder Polybutylenterephthalat (PBT), Polyami-
de und Polycarbonate in Betracht. Diese Aufzéhlung
ist nicht einschrankend oder abschlieRend zu verste-
hen. Das erfindungsgemafe Verfahren kann mit je-
dem Polymer durchgefiihrt werden, das durch Ldsen
in einem organischen Losemittel in eine Lésung Uber-
geflhrt werden kann.

[0025] Das erfindungsgemalie Verfahren wird vor-
zugsweise als Verfahren fir das Recycling von sor-
tenreinen Polyolefinen oder von Polyolefinen, die in
einem Verbundmaterial enthalten sind, und gleich-
zeitig als Herstellungsverfahren fur Polymerprodukte
verwendet. Als Polymerprodukte sind in diesem Zu-
sammenhang vor allem Polymere mit Additiven zu
verstehen, die gegenlber den Polymeren als Neuwa-
re beabsichtigt und gewollt veranderte Eigenschaften
aufweisen.
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[0026] Ein erstes Beispiel fir ein derartiges Ver-
bundmaterial ist eine Mehrschichtfolie, die mindes-
tens eine Schicht aus Polyethylen als Zielpolymer
und mindestens eine Schicht aus Polyamid enthalt.
In diesem Fall kann das Polyethylen mit Hilfe eines
unpolaren Losemittels beispielsweise bei einer Tem-
peratur von etwa 100 °C aus dem Verbundmaterial
herausgeldst werden, wobei das Polyamid als Fest-
stoff zurlickbleibt. Weitere Beispiele fur Mehrschicht-
folien sind PP/PA-Mehrschichtfolien, wie Filtermat-
ten, PP/PET-Mehrschichtfolien, PP/PE-Mehrschicht-
folien. Ein Beispiel fur Verbundmaterial, das keine
Mehrschichtfolie darstellt, ist PVB-Glas-Verbund, wie
in Autoscheiben, PE/Aluminium oder PVC/Alumini-
um, wie in Medikamentenverpackungen.

[0027] Das Zielpolymer kann schon bei Raumtem-
peratur in dem Losemittel geldst werden. Fir ein
schnelleres Aufldsen ist es aber vorteilhaft, die Ziel-
polymerldsung unter Erhitzen, Rihren und Pumpen
herzustellen, wobei die Temperatur unterhalb der
Siedetemperatur des Lésemittels bleiben sollte. Au-
Rerdem kénnen bei héheren Temperaturen gréle-
re Polymermengen in Lésung gebracht werden, so
dass hochgesattigte oder Uberséttigte Zielpolymer-
I6sungen erhalten werden und gleichzeitig weniger
Lésemittel bendtigt wird. Der Losevorgang kann bei-
spielsweise bei 50 bis 150 °C, wie bei 100 °C, durch-
gefihrt werden, wobei héhere und niedrigere Tem-
peraturen in Abhangigkeit von der Art des Polymers
und der Art des Losemittels, insbesondere in Abhén-
gigkeit von der Siedetemperatur des Losemittels als
typische Temperaturobergrenze fiir das Auflésen des
Zielpolymers, ebenfalls mdglich sind.

[0028] Die Léslichkeit der Zielpolymere in einem L6-
semittel hangt auch vom polaren oder unpolaren
Charakter von Lésemittel und Zielpolymer ab. Pola-
re Lésemittel 16sen vorzugsweise polare Polymere,
unpolare Lésemittel vorzugsweise unpolare Polyme-
re. Fur eine gute Ldslichkeit muss der Loslichkeitspa-
rameter des Zielpolymers ahnlich grof3 sein wie der
Loslichkeitsparameter des Losemittels. Fir die Defi-
nition des Léslichkeitsparameters wird auf die folgen-
de Fachliteratur verwiesen: ,Properties of Polymers®,
D. W. van Krevelen, 1990, S. 200-202, ,Polymer
Handbook", J. Brandrup und E. H. Immergut, Hrsg. 2.
Auflage S. IV-337 bis IV-359. Geeignete Losemittel
kénnen auch dem Kunststoff-Handbuch (Kunststoff-
Handbuch, Bd. 1 Die Kunststoffe, Hrsg. G. W. Becker,
D. Braun; Minchen, Wien, Hanser, 1990, S. 842 ff,
insbesondere Tabelle 5.39 auf S. 843) entnommen
werden. Der Fachmann ist auf der Grundlage seines
allgemeinen Fachwissens und/oder einfacher Versu-
che und der obigen Literatur, die durch Bezugnahme
in die vorliegende Anmeldung aufgenommen wird,
imstande, fir jedes Polymer das oder die geeigneten
Lésemittel auszuwahlen.
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[0029] Um das Zielpolymer selektiv aus einem Ver-
bundmaterial gewinnen zu kdnnen, sollen die sons-
tigen Bestandteile des Verbundmaterials in dem L6-
semittel unléslich oder nur sehr wenig 16slich sein.
Die sonstigen Bestandteile durfen jedoch in dem L6-
semittel |6slich sein oder in der Zielpolymerlésung
enthalten sein, wenn sie in einem weiteren Verfah-
rensschritt ohne Weiteres entfernt werden kdnnen
oder wenn sie ohne nachteilige Auswirkungen im fes-
ten Zielpolymer verbleiben kénnen. Ein Beispiel fir
Bestandteile, die im Zielpolymer verbleiben kénnen,
sind Rickstande von Farbpigmenten oder Farbstof-
fen, wenn das erfindungsgemale Verfahren zur Her-
stellung eines ruBhaltigen Masterbatches verwendet
wird, bei dem der Ruf} die Eigenfarbung des Zielpo-
lymers Uberdeckt. Ein Beispiel fur das selektive L6-
sen eines Polymers aus einem Verbundmaterial ist
das bereits weiter oben erwahnte Herauslésen von
Polyethylen mit einem unpolaren Ldsemittel aus ei-
ner PE-PA-Mehrschichtfolie, bei dem das Polyamid
als unldslicher Feststoff zurtickbleibt. Es stellt einen
besonderen Vorteil des erfindungsgeméfien Verfah-
rens dar, dass Bestandteile aus dem Ausgangspo-
lymer, wie Farbpigmente oder Farbstoffe, ganz, teil-
weise oder in geringer Konzentration in dem Zielpo-
lymerprodukt verbleiben kénnen, wenn das Zielpoly-
merprodukt durch ein neu eingebrachtes Additiv so
stark eingefarbt wird, dass eine durch Rucksténde
verursachte Farbung hinreichend Uberdeckt wird. Auf
diese Weise kann ein aufwéndiger Reinigungsschritt
zur vollstdndigen Entfernung urspriinglich enthalte-
ner Bestandteile vermieden werden.

[0030] Geeignete Loésemittel sind organische aro-
matische oder nicht-aromatische Lésemittel, wobei
nicht-aromatische Lésemittel wegen ihrer geringeren
Toxizitat bevorzugt sind.

[0031] Fur die polaren Polymere sind halogenfreie
polare Ldosemittel bevorzugt, wie Alkohole, Ketone,
Ether und Ester. Besonders vorteilhaft ist die Verwen-
dung von Methanol, Ethanol, Propanol, Isopropanol,
Aceton, Methylethylketon, Tetrahydrofuran und Es-
sigsduremethylester.

[0032] Fur das Auflésen von unpolaren Zielpolyme-
ren, insbesondere der bevorzugt verwendeten Po-
lyolefine, wie Polyethylene oder Polypropylene, kon-
nen erfindungsgemal Fettsdureester und Fettsdu-
reestergemische, Fraktionen aus der Erdéldestillati-
on, insbesondere Benzinfraktionen oder Dieselkraft-
stoffe, aliphatische Kohlenwasserstoffe, alicyclische
Kohlenwasserstoffe, aromatische Kohlenwasserstof-
fe, einzeln oder im Gemisch, verwendet werden. Als
Fettsdureestergemische kommen Biodiesel mit ei-
nem Siedebereich von 300 bis 570 °C und Raps-
Ol in Betracht. Zu den verwendbaren Erdoélfraktio-
nen gehéren Heizdl und Dieselkraftstoff mit einem
Siedebereich von 170 bis 390 °C. Benzinfraktionen,
die als Losemittel flr unpolare Polymere geeignet
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sind, sind: die Testbenzine vom Typ 1 (Siedebe-
reich 130-185 °C), Typ 2 (Siedebereich 140-200 °C),
Typ 3 (150-190 °C), Typ 4 (Siedebereich von 180-
220 °C) und Typ 5 (Siedebereich 130-220 °C), die
auch als Terpentinersatz, ,white spirit“ oder Mine-
ralspiritus bezeichnet werden, die Siedegrenzbenzi-
ne vom Typ 2 (Siedebereich 80-110 °C) und Typ 3
(Siedebereich 100-140 °C), Waschbenzin (Siedebe-
reich 80-110 °C), Aliphatin (Siedebereich 100-160
°C), Ligroin (Sdp. 150-180 °C) und Kerosin (Siede-
bereich 180-270 °C). Als aliphatische Kohlenwasser-
stoffe kénnen n-Alkane, z. B. C4-C4;-Alkanfraktionen,
sowie Isoalkane, wie C,y-C,5-Fraktionen und Isopar-
affine, verwendet werden. Alicyclische Kohlenwas-
serstoffe, wie Cycloalkane, z. B. Cycloheptan, und
aromatische Kohlenwasserstoffe, wie Toluol oder Xy-
lole, sind ebenfalls als Lésemittel flr unpolare Ziel-
polymere geeignet. Das Lésemittel kann die obigen
Stoffe einzeln oder als Gemisch zweier oder mehre-
rer der genannten Stoffe aufweisen. Das Ldsemittel
kann dartber hinaus planvoll hinzugefligte Zuséatze
aufweisen, die bis zu 2 oder 5 oder 10 oder 20 Gew.-
% ausmachen kdnnen.

[0033] Das erfindungsgemafe Verfahren wird in
Schritt b) mit einer Zielpolymerldsung durchgefiihrt,
die eine Temperatur von mindestens der Siede-
temperatur oder oberhalb der Siedetemperatur von
Wasser aufweist. Zusétzlich soll die Zielpolymerl6-
sung beim Einleiten des heilRen Wasserdampfes vor-
zugsweise flissig bleiben und nicht sieden. Daher
sind erfindungsgeman Lésemittel mit einer relativ ho-
hen Siedetemperatur bevorzugt. Die erfindungsge-
maf verwendeten Lésemittel bzw. seine Komponen-
ten weisen daher bei Atmospharendruck eine Siede-
temperatur oberhalb von 100 °C, vorzugsweise ober-
halb von 110 °C, beispielsweise im Bereich von 140
bis 180 °C auf. Obwohl héher siedende Ldsemittel
bevorzugt sind, ergibt sich bei besonders hoch sie-
denden Loésemitteln das Problem, dass das Lésemit-
tel nur noch schwierig oder nur noch mit besonders
heilem Wasserdampf ausgetrieben werden kann. Ei-
ne Obergrenze flir die Siedetemperatur liegt daher
bei 570 °C, wie sie bei Biodiesel angetroffen werden
kann, wegen der leichteren Verdampfbarkeit besser
unter 300 °C, vorzugsweise unter 250 °C oder auch
unter 220°C. Fur derartig hoch siedende Ldsemittel
kann die Geschwindigkeit, mit der das Lésemittel ver-
dampft, durch die Temperatur des heilten Wasser-
dampfs und die Temperatur der Zielpolymerlésung
gesteuert werden, wobei darauf geachtet wird, dass
das Losemittel in der verwendeten Apparatur vor-
zugsweise nicht siedet. Lésemittel wie Hexan oder
Cyclohexan, die unter 100 °C sieden, sind weniger
geeignet, da sie im Kontakt mit heilem Wasserdampf
zu schnell verdampfen, was zu klebrigen und z&-
hen, fir die Weiterverarbeitung ungeeigneten Zielpo-
lymermassen innerhalb der Apparatur und nicht dem
angestrebten kornigen, pulverférmigen Material fih-
ren wirde.
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[0034] Die oben angegebenen hoch siedenden L&-
semittel verfiigen Uber besonders gute Ldsungsei-
genschaften fur die Zielpolymere, insbesondere Po-
lyolefine. Durch das Arbeiten bei hohen Temperatu-
ren kdnnen besonders grofie Zielpolymermengen in
Lésung gebracht werden. Die guten Lésungseigen-
schaften und der geringe Dampfdruck des Lésemit-
tels bringen aber grundséatzlich das Problem mit sich,
das geldste Zielpolymer effektiv und bis zu einem de-
finierten Restgehalt vom Lésemittel zu befreien. Einer
der ganz wesentlichen Vorteile des erfindungsgema-
Ren Verfahrens besteht darin, dass die hoch sieden-
den Losemittel trotz ihres geringen Dampfdrucks mit
Hilfe eines geeignet heilen Wasserdampfes bei ei-
ner geeignet hoch gewahlten Prozesstemperatur des
Lésemittels wieder bis zu einen gewollten Restgehalt
als Additiv aus dem Zielpolymer entfernt werden kén-
nen, die Lésemittel/Zielpolymer-Lésung dabei aber
bis zum Schluss in flissiger Form vorliegt, bevor das
Zielpolymerprodukt in eine kérnige oder pulverartige
Form Ubergeht. Dadurch werden die Probleme ver-
mieden, die sich bei Verwendung niedrig siedender
und daher explosionsartig verdampfender Lésemittel,
wie beispielsweise Aceton, Hexan oder Methylethyl-
keton, ergeben.

[0035] Das Ld&semittel bzw. seine Komponenten
kénnen mit Wasser mischbar oder nicht mischbar
sein. Es ist erfindungsgemal bevorzugt, dass das L6-
semittel nicht mit Wasser mischbar ist, da in diesem
Fall nach dem Austreiben des Gemischs aus Was-
serdampf und Lésemittel und dessen Kondensation
eine zweiphasige Flussigkeit erhalten wird, die leicht
in Wasser und Ldsemittel aufgetrennt werden kann.
Wasser und Lésemittel kénnen so leicht als getrenn-
te Phasen in das Verfahren zuriickgefuihrt werden.

[0036] Die in Schritt a) des erfindungsgeméfien
Verfahrens hergestellte Zielpolymerlésung weist ein
Mengenverhéltnis von Zielpolymer zu Lésemittel vor-
zugsweise im Bereich von 1:5 bis 1:20 Gewichtstei-
len, noch bevorzugter im Bereich von 1:6 bis 1:15 Ge-
wichtsteilen und am besten im Bereich von 1:7 bis 1:
10 Gewichtsteilen auf.

[0037] Die gegebenenfalls bei Raumtemperatur her-
gestellte oder vorliegende Zielpolymerlésung kann
vorteilhaft fir den Schritt b) auf eine Temperatur von
mehr als 100 °C oder bei erhéhtem Druck von min-
destens der Siedetemperatur von Wasser erhitzt wer-
den. In Schritt b) wird die so erhitzte Zielpolymer-
I6sung mit Wasserdampf mit einer Temperatur von
mindestens der Siedetemperatur von Wasser in Kon-
takt gebracht. Bei dieser Temperatur ist die Zielpo-
lymerlésung vor dem Beginn der Verdampfung des
Losemittels in Schritt b) typischerweise dunnflissig,
was fur ihre FlieRfahigkeit in Vorrichtungen vorteil-
haft ist und gleichzeitig das Eindringen des Was-
serdampfes in die Zielpolymerldsung erleichtert. Der
heile Wasserdampf mit einer Temperatur von min-
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destens 100 °C bzw. mit einer Temperatur von min-
destens der Siedetemperatur von Wasser bei erhéh-
tem Druck sorgt fir das Verdampfen des Lésemit-
tels, wobei Giber die Hohe der Wasserdampftempera-
tur die Geschwindigkeit beeinflusst werden kann, mit
der das Losemittel zusammen mit Wasserdampf aus-
getrieben wird.

[0038] Der Wasserdampf kann in einer Dampfkes-
selanlage erzeugt werden. Mit dem Uberhitzer kann
der Wasserdampf Uber seine Verdampfungstempe-
ratur hinaus weiter erhitzt werden, wodurch Gberhitz-
ter Dampf oder HeiRdampf entsteht. Wasser ist zwi-
schen dem Tripelpunkt bei 0 °C und dem kritischen
Punkt bei ca. 375 °C druckabhangig entweder ein
Dampf oder eine Flissigkeit, so dass eine geeigne-
te Druck-Temperatur-Kombination gewahlt werden
muss, um Wasserdampf zu erhalten. Durch Erho-
hung des Drucks kann die Siedetemperatur des Was-
sers und damit die Wasserdampftemperatur erhéht
werden. Bei einem Druck von 6 bar siedet Wasser bei
156 °C, bei einem Druck von 10 bar siedet Wasser bei
ca. 180 °C, so dass Dampftemperaturen von 180 °C
oder auch daruber problemlos erzeugt werden kon-
nen, indem ein Uberhitzer bei einem entsprechend
hohen Druck betrieben wird und der Wasserdampf
unter Expansion und Druckabfall aus dem Uberhitzer
entweicht. Der fir eine bestimmte Dampftemperatur
erforderliche Druck ergibt sich aus dem Druck-Tem-
peratur-Diagramm ((p, T)-Diagramms) von Wasser,
das als Fig. 1 beigefligt ist. Nach dem Diagramm ist
es ebenfalls mdglich, in der Apparatur heilen Was-
serdampf mit einem Uberdruck oberhalb des Atmo-
spharendrucks zu erzeugen.

[0039] Das Austreiben des Ldsemittels im Gemisch
mit Wasserdampf gemafR Schritt b) erfindungsgema-
Ren Verfahrens kann weiter beschleunigt werden, in-
dem die Zielpolymerldsung zusétzlich durch eine ex-
terne Heizvorrichtung im Kontakt mit der Zielpolymer-
I6sung erhitzt wird. In diesem Fall wird die Zielpoly-
merlésung sowohl durch den heiRen Wasserdampf
als auch die externe Heizvorrichtung beheizt, was zur
Beschleunigung der Verdampfung des L&semittels
unterhalb dessen Siedepunkts, insbesondere im Fall
von sehr hoch siedenden Ldsemitteln, fihren kann.
Durch die externe Heizvorrichtung kann die Tempe-
ratur der Zielpolymerlésung noch weiter erhoht wer-
den als mit dem Wasserdampf. Umgekehrt ermdg-
licht die externe Heizung die Verwendung von we-
niger heilem Wasserdampf, um die Zielpolymerl-
sung auf die gleiche Temperatur zu erhitzen. Un-
ter den Verfahrensbedingungen herrscht in der oder
den Verdampfungsvorrichtung(en) eine Temperatur
oberhalb der Siedetemperatur von Wasser bei dem
in der Vorrichtung herrschenden Druck. Dies verhin-
dert eine Kondensation des Wassers in der Appara-
tur, das somit jederzeit gasformig vorliegt. Eine Aus-
nahme bildet das Wasser, das in einem dynamischen
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Gleichgewicht zunehmend in die Zielpolymerlésung
eindringt und in das Zielpolymer eingelagert wird.

[0040] Es ist erfindungsgemal bevorzugt, dass die
Temperatur des heiflen Wasserdampfes mindestens
bei 100 °C oder oberhalb von 100 °C und héchstens
bei der Siedetemperatur der Zielpolymerlésung liegt.
Wenn die Temperatur des Wasserdampfes in diesem
Intervall liegt, wird das Lésemittel ohne zu sieden als
Dampfgemisch mit Wasserdampf ausgetrieben und
gleichzeitig Wasser in die Lésung eingelagert.

[0041] Soweit wie beispielsweise oben in dieser Be-
schreibung eine Temperatur von 100 °C in Verbin-
dung mit Wasser genannt wird, kann damit der Siede-
punkt von Wasser bei Atmosphéarendruck angespro-
chen sein. Dementsprechend liegen andere Werte
als 100 °C vor, wenn das Verfahren bei einem ande-
ren Druck als Atmosphéarendruck stattfindet. Die Wer-
te ergeben sich aus der Kennlinie des Siedepunkts
Uber dem Druck. Es kénnen dann auch - stoffabhan-
gig — bei den anderen Materialien andere als die je-
weils genannten Temperaturen vorliegen, was sich
ebenso aus den jeweiligen Kennlinien ergeben kann.

[0042] Die Temperatur des heillen Wasserdampfes
liegt vorzugsweise etwa 10 bis etwa 100 °C unter der
Siedetemperatur des Lésemittels bzw. der Zielpoly-
merldsung. Die Geschwindigkeit, mit der das Lose-
mittel verdampft, kann mit Hilfe dieses Temperatur-
unterschieds zwischen Siedetemperatur der Zielpoly-
merlésung und der Wasserdampftemperatur gesteu-
ert werden. Je naher die Dampftemperatur bei der
Siedetemperatur des Losemittels liegt, desto schnel-
ler verdampft das Lésemittel. Der Fachmann kann
ohne Weiteres den Typ und die gewtlinschte Siede-
temperatur des Lésemittels, die Temperatur der Ziel-
polymerlésung beim Einleiten des Wasserdampfes
und die Temperatur des heillen Wasserdampfes so
wahlen, dass aus der Zielpolymerldsung ein kérniges
oder pulverférmiges Zielpolymerprodukt mit definier-
ten Lésungsmittelrestgehalt in der gewiinschten Ver-
fahrenszeit mit der gewlinschten Verdampfungsge-
schwindigkeit des Losemittels erhalten wird.

[0043] Fur das Inkontaktbringen von Zielpolymerld-
sung und heilem Wasserdampf kann der heil3e Was-
serdampf in die Zielpolymerlésung eingeleitet werden
und ggf. zusétzlich auf die Zielpolymerlésung aufge-
leitet werden, um Uber die Oberflache der Zielpoly-
merldsung zu strémen. Wenn sich die Zielpolymer-
I6sung in einem Behdlter oder einer Rohrleitung be-
findet, wird der heil’e Wasserdampf vorzugsweise di-
rekt in die Zielpolymerflissigkeit eingeleitet oder un-
ter erhdhtem Druck eingepresst. Der Wasserdampf
weist dann in der Zielpolymerldsung Atmosphéaren-
druck oder einen geringen Uberdruck von beispiels-
weise 2 bar auf.
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[0044] Das Einleiten des heilen Wasserdampfes
und das Verdampfen des Lésemittel-Wasserdampf-
Gemischs erfolgt vorzugsweise in einem oder mehre-
ren Fallfilmverdampfern und/oder in einem oder meh-
reren Dinnschichtverdampfern. Fallfilmverdampfer
sind besonders gut geeignet fir die Aufkonzentrie-
rung der Zielpolymerlésung, wobei die Zielpolymer
dann nach dem Aufkonzentrieren noch als Lésung
vorliegt. Dinnschichtverdampfer kénnen auf Grund
ihrer Konstruktion fir die weitere Aufkonzentrierung
der Zielpolymerlésung dienen, wobei das Zielpolymer
nach dem Aufkonzentrieren als kdrniges oder pul-
verférmiges Produkt anfallen kann. Es ist daher be-
sonders bevorzugt, einen oder mehrere Fallfiimver-
dampfer und daran anschlieRend einen oder mehrere
Dunnschichtverdampfer oder ausschlief3lich mehre-
re DUnnschichtverdampfer fiir die Durchflihrung des
Schrittes b) des erfindungsgemafien Verfahrens zu
verwenden.

[0045] Erfindungsgemaf wird in dem oder den Fall-
filmverdampfern so viel Lésemittel ausgetrieben wird,
dass das Mengenverhaltnis von Zielpolymer zu L6-
semittel im Bereich von 1:0,5 bis 1:4 Gewichtsteilen
liegt, und wird in dem oder den Dinnschichtverdamp-
fern so viel Losemittel ausgetrieben, dass die Ziel-
polymerldsung 7 bis 20 Gew.-% Lésemittel, bezogen
auf das Gesamtgewicht von Zielpolymer und Lése-
mittel, enthalt.

[0046] Fur die Dampfeinleitung kann ein Aufbau ei-
ner oder mehrerer geeignet angebrachter Dlsen ver-
wendet werden. Stromaufwarts der Dise kann star-
ker Uberdruck herrschen und Wasser (gerade noch)
flissig vorliegen. Stromabwarts erfolgt Entspannung
auf den Druck im Lésungsbehélter oder -rohr oder
Verdampfer (Atmosphéarendruck oder darliber), wo-
bei die Verhéaltnisse in jedem Fall so sind, dass Was-
ser als Dampf ein- oder aufgebracht wird. Wenn die
Zielpolymerldsung, wie beispielsweise in einer grof3-
technischen Anlage in einem Fallfilmverdampfer, als
dunner stromender Flissigkeitsfilm vorliegt, kann der
heile Wasserdampf zusatzlich im Gleichstrom oder
Gegenstrom auf den diinnen Film aufgeleitet werden
bzw. Uber den Flussigkeitsfilm stromen.

[0047] Der heiRe Wasserdampf hatim erfindungsge-

mafen Verfahren mehrere Funktionen:
— eine erste Funktion besteht darin, die Zielpo-
lymerlésung zu erhitzen, wodurch ein Gemisch
aus Ldsemittel und Wasserdampf ausgetrieben
wird und die Zielpolymerldsung aufkonzentriert
wird. Diese Heizfunktion kann vorteilhaft durch
Beheizen der Zielpolymerldsung mit einer exter-
nen Heizvorrichtung ergénzt werden;
— eine zweite Funktion besteht darin, die Zielpoly-
merldsung bis zu einem hohen Sattigungsgrad im
flissigen Zustand zu halten, ohne dass darin ent-
haltenes Zielpolymer als Feststoff anféllt, was die
Verarbeitung erleichtert;
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— eine dritte Funktion des Wasserdampfes be-
steht darin, die Zielpolymerldsung kraftig zu ruh-
ren, wenn er in die Zielpolymerldésung eingeleitet
oder eingepresst wird. Diese Ruhrfunktion ersetzt
in einer industriellen Anlage jedenfalls teilweise
den Einsatz von Rihrvorrichtungen;

— eine vierte erfindungsgemal ganz wesentliche
Funktion des Wasserdampfs, der in die Zielpoly-
merldsung eingeleitet oder eingepresst wird, be-
steht darin, die Oberflache, von der aus das L6-
semittel der Zielpolymerlésung in die Gasphase
verdampfen kann, drastisch zu erhéhen. Die Ver-
dampfungsoberflache besteht in Verdampfern tb-
licherweise aus den Oberflachen, die der Ver-
dampfer, wie ein Fallfimverdampfer, selbst flr
die Ausbildung eines Flussigkeitsfilms zur Verfu-
gung stellt. Das Einleiten oder Einpressen von hei-
Rem Wasserdampf in die Zielpolymerlésung flhrt
zur Ausbildung einer groRen Anzahl feiner Was-
serdampfblaschen in der Zielpolymerldsung, de-
ren Oberflachen eine sehr grol3e zusatzliche Ver-
dampfungsoberflache bilden, in die hinein das L6-
semittel verdampfen kann. Die Anmelder haben
festgestellt, dass mit Hilfe dieser zuséatzlichen in-
neren Oberflache die Verdampfungsgeschwindig-
keit drastisch gegentiber dem Verdampfen ohne
eingeleiteten Wasserdampf erhéht werden kann.
Vergleichsversuche haben ergeben, dass bei glei-
cher Temperatur die Verdampfungsgeschwindig-
keit um das 5- bis 10-fache, insbesondere 7- bis
8-fache gesteigert werden kann, wenn in die Ziel-
polymerldsung Wasserdampf eingeleitet wird und
der Wasserdampf in der Zielpolymerldsung Blas-
chen bildet, in die hinein das Lésemittel verdamp-
fen kann. Dieser Effekt ist erfindungsgemaf von
besonders groRer Bedeutung, weil die bevorzugt
eingesetzten Lésemittel einen hohen Siedepunkt
haben und nur eine geringe Neigung zum Ver-
dampfen zeigen, gleichzeitig aber wegen ihrer gu-
ten Léseeigenschaften eine besonders innige Bin-
dung mit den Zielpolymermolekilen eingehen; in
dieser Situation haftet das Lésemittel Gblicherwei-
se fest am Zielpolymer; mit dem hei3en Wasser-
dampf gelingt es wegen der Oberflachenvergro-
Rerung, die hoch siedenden Lésemittel dennoch
effektiv aus der Zielpolymerlésung und dem Ziel-
polymer zu entfernen, ohne dass merkliche Men-
gen des Lésemittels am pulverférmigen Endpro-
dukt anhaften;

— eine funfte erfindungsgemaf ganz wesentliche
Funktion des heillen Wasserdampfes mit einer
Temperatur oberhalb von 100 °C besteht darin,
die Entstehung eines kérnigen oder pulverférmi-
gen Zielpolymers zu beglnstigen und die Bildung
klebriger oder z&her oder glasartiger Agglomera-
te aus Zielpolymer zu verhindern. Das Eindrin-
gen des Wassers in die Zielpolymerlésung wird
auch durch den obigen Effekt der Vergréf3erung
der Oberflache durch Wasserdampfbldschen ef-
fektiv unterstltzt. Das nach Durchflihrung des er-
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findungsgemaRen Verfahrens gebildete Zielpoly-
merprodukt mit definiertem Lésemittelrestgehalt
als Additiv ist kdrnig oder pulverférmig, weist her-
vorragende rheologische Eigenschaften auf, wirkt
beim Anfassen trocken und nicht klebrig und ist
somit ein ideales Ausgangsmaterial fir die Her-
stellung neuer Zielpolymerprodukte aus auf diese
Weise gewonnenem Zielpolymerprodukt. Mit Hil-
fe des Wasserdampfes erhalt das pulverférmige
Zielpolymerprodukt eine Struktur, die wie weiter
unten dargelegt werden wird ideal fir die Einlage-
rung von Additiven und andere Anwendungen ist.

[0048] In Schritt b) des erfindungsgemafien Verfah-
rens wird das Ldsemittel nach und nach mit Hilfe
des heillen Wasserdampfes als Losemittel-Wasser-
dampf-Gemisch ausgetrieben. Aus einer zunachst
dunnflussigen Zielpolymerldsung entsteht eine auf-
konzentrierte Zielpolymerldsung, die bei der herr-
schenden Temperatur immer zahflissiger wird, oh-
ne jedoch ihre FlieRfahigkeit zu verlieren. Schlie3-
lich wird die immer viskosere Zielpolymerlésung so
weit aufkonzentriert, dass das Zielpolymer bei den
hohen Verfahrenstemperaturen in Schritt b) ohne ab-
zukuhlen als kdrniges oder pulverférmiges Zielpoly-
mer anfallt, das Lésemittel und Wasser enthalt. Das
so erhaltene kdérnige oder pulverférmige Zielpolymer-
produkt enthalt vorzugsweise 7 bis 13 Gew.-% Ldse-
mittel, bezogen auf das Gesamtgewicht von Zielpo-
lymer und Losemittel. Noch bevorzugter liegt der L6-
semittelanteil bei 9 bis 11 Gew.-%. Der Wasserge-
halt liegt typischerweise bei 2 bis 8 Gew.-% und ist
mit ursachlich fir die hervorragenden Eigenschaften
des entstandenen pulverférmigen oder kérnigen Ziel-
polymerprodukts. Wahrend unter den herrschenden
Temperaturbedingungen Polymere beim Aufkonzen-
trieren Ublicherweise als zahe feste Masse anfallen,
wird unter der Einwirkung von Wasserdampf ein kor-
niges oder pulverférmige Produkt erzielt.

[0049] Gegenstand der Erfindung sind ferner die
Zielpolymerprodukte, die nach dem obigen Verfahren
erhaltlich sind.

[0050] Die erfindungsgemaflen kdrnigen oder pul-
verférmigen Zielpolymerprodukte verdanken ihre Ei-
genschaften ganz wesentlich der Einwirkung von
Wasserdampf auf die Zielpolymerldsung bei einer
Temperatur, die oberhalb von 100 °C liegt, so dass
das eingesetzte Wasser durchweg gasférmig als
Wasserdampf vorliegt, die aber so niedrig gewahlt
ist, dass die Zielpolymerlésung flissig bleibt, ohne
zu sieden. Abgesehen von der durchmischenden und
die Verdampfung férdernden Einwirkung von Was-
serdampfblaschen wird angenommen, dass Was-
sermolekule unmittelbar in die Zielpolymerflissigkeit
eingelagert werden. Unter den herrschenden Tempe-
raturbedingungen stellt sich gegebenenfalls ein dy-
namisches Gleichgewicht ein, in dem Wassermole-
kile, die in die Zielpolymerldsung eingelagert wer-
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den, auch wieder desorbiert werden. In diesem dy-
namischen Gleichgewicht aus Absorption und Des-
orption verdrangen die Wassermolekile zumindest
teilweise das organische Lésemittel aus dem Ver-
bund der Zielpolymermolekile. Anfanglich werden
die in der Hitze gestreckt vorliegenden Makromole-
kile durch organisches Losemittel voneinander ge-
trennt gehalten. Ohne an eine Theorie gebunden zu
sein, kénnten mit zunehmender Verdampfung von
Losemittel Wassermolekile an die Stelle von Lose-
mittelmolekilen treten, so dass eine Agglomeration
zu einer zahen Flussigkeit verhindert wird. Das Flu-
id bleibt auch bei héheren Zielpolymerkonzentratio-
nen zunachst dinnflissig und wird dann zunehmend
zahflussiger mit einer Konsistenz, die an heilen Ho-
nig erinnert. Schliellich kommt es bei hohen Tempe-
raturen oberhalb von 100 °C zur Bildung eines kor-
nigen oder pulverférmigen Zielpolymerprodukts. Vor-
versuche mit einer Polyethylenldsung ohne Einlei-
tung von Wasserdampf haben ergeben, dass beim
einfachen Verdampfen des L&semittels eine zéhe,
teilweise klebrige Masse entsteht, die Losemittel ein-
schlie3t und die fir eine weitere technische Verwen-
dung unbrauchbar ist. Die pulverférmige oder kdrni-
ge Konsistenz des erhaltenen Zielpolymerprodukts
kann also unmittelbar auf die Einwirkung des Was-
serdampfes auf die Zielpolymerldsung und damit die
kérnige oder pulverartige Struktur des entstehenden
Feststoffes zurlickgefuhrt werden.

[0051] Nach einer bevorzugten Ausfihrungsform
des erfindungsgemaflen Verfahrens kann das in
Schritt b) erhaltene kdrnige oder pulverférmige Ziel-
polymerprodukt, das noch 7 bis 20 Gew.-% Ldse-
mittel und 2 bis 8 Gew.-% Wasser enthéalt, in einem
weiteren Schritt ¢) unter Erhitzen ohne Zufuhr von
heilem Wasserdampf zu einem Zielpolymerprodukt
mit weiter verringertem Lésemittelgehalt und deutlich
verringertem Wassergehalt getrocknet werden. Hier-
fur wird das Zielpolymer aus Schritt b) beispielswei-
se in einer Mihle oder mit Hilfe von Heizschnecken,
vorzugweise im Vakuum, getrocknet, wonach der L6-
semittelgehalt des Zielpolymerprodukts bei 1 bis 7
Gew.-%, vorteilhaft bei 3 bis 5 Gew.-%, liegt. Das Pro-
dukt mit diesem Restldsemittelgehalt ist, wie im Fol-
genden gezeigt wird, ideal fir eine nachfolgende Gra-
nulierung oder weitere Anwendungen geeignet.

[0052] Wenn das Zielpolymerprodukt aus Schritt b)
kornig vorliegt, kann es zunachst weiter einfach zu
einem Pulver zerkleinert werden, bevor es in Schritt
c) getrocknet wird. Die Trocknung wird bei erhéh-
ter Temperatur durchgefiihrt, wobei die Temperatur
so gewahlt wird, dass das Lésemittel mit hinreichen-
der Geschwindigkeit aus dem Zielpolymer entweicht,
gleichzeitig aber die kornigen oder pulverférmigen
Polymerpartikel nicht erweichen und miteinander ver-
kleben oder verschmelzen. Das in Schritt ¢) erhaltene
Zielpolymerprodukt weist Uberraschende Schmelz-
und FlieReigenschaften auf.
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[0053] Als Beispiel wird ein nach dem erfindungsge-
méalen Verfahren gewonnenes Polyethylenprodukt
offenbart. Wahrend ein pulverférmiges Polyethylen,
dass kein Losemittel enthalt, einen Schmelzflussin-
dex (MFI) von ca. 5 aufweist, flhrt der erfindungs-
gemale Lésemittelgehalt von 1 bis 7 Gew.-% und
vorzugsweise 3 bis 5 Gew.-% dazu, dass der MFI-
Wert des Polyethylenprodukts beim Schmelzen auf
etwa 10 steigt. Der so erhéhte MFI-Wert entspricht
einer héheren Fluiditat der Polymerschmelze, was ei-
ne bessere Verarbeitung in einem Extruder und, wie
weiter unten gezeigt wird, eine bessere Verteilung
von Additiven im geschmolzenen Zielpolymer ermdg-
licht. Die MFI-Messung erfolgt nach dem standardi-
sierten Verfahren mit dem erfindungsgemaf herge-
stellten geschmolzenen Polyethylen bei 190 °C, das
unter einem Druck von 2,16 kg durch eine definierte
Bohrung flief3t.

[0054] Weitere vorteilhafte Anwendungen flir das
Polymerprodukt mit erhdhtem Schmelzflussindex
sind:
— die Méglichkeit, weitere Compoundierungen ef-
fizient vorzunehmen,
— Einsatz als Polymerbasisprodukt fiir Compoun-
dierer,
— Einsatz als Material fiir den 3D-Druck.

[0055] Die in Schritt b) des erfindungsgemafien Ver-
fahrens entstehenden kornigen oder pulverférmigen
Zielpolymerpartikel weisen vermutlich eine offene
und portse Struktur auf und haben eine gegen-
Uber den Partikeln des Stands der Technik erhéhten
Schmelzflussindex und vergréRerte Oberflache. Aus
diesen Grinden kann in die in Schritt b) erhaltenen
Zielpolymerprodukte eine Uberraschend grof3e Men-
ge an Additiven eingelagert werden.

[0056] Eine weitere bevorzugte Ausflhrungsform
des erfindungsgemalien Verfahrens besteht daher
darin, im Laufe der Durchfiihrung von Schritt b) ein
Additiv oder ein Gemisch von Additiven zuzugeben.
Das Additiv oder das Gemisch von Additiven kann
in fester Form, insbesondere aber in flissiger Form,
als Suspension oder als Lésung, zugegeben werden,
wobei es sich bei dem Lésemittel oder der Flussigkeit
fur die Herstellung der Suspension vorzugsweise um
die gleiche Flissigkeit handelt, die auch fir das L6-
sen des Zielpolymers verwendet wird.

[0057] Nach dieser bevorzugten Ausflihrungsform
wird das Additiv oder das Gemisch von Additiven zu-
gegeben, wobei das Additiv oder das Gemisch von
Additiven
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— zu der Zielpolymerlésung gegeben, sobald
durch das Verdampfen von Lésemittel das Men-
genverhaltnis von Zielpolymer zu Lésemittel auf
einen Wert im Bereich von 1:0,5 bis 1:4 Gewichts-
teilen gestiegen ist oder

—in die Zielpolymerlésung eingemischt, bevor sie
in den ersten Diinnschichtverdampfer eingebracht
wird.

[0058] Nach Schritt b) wird so ein additivhaltiges kor-
niges oder pulverférmiges Zielpolymerprodukt, nach
Durchfuihrung von Schritt c) ein getrocknetes addi-
tivhaltiges pulverformiges oder korniges Zielpolymer-
produkt erhalten. Der Additivgehalt kann bei mehr als
50 Gew.-% liegen, bezogen auf das Gesamtgewicht
aus Zielpolymer, Additiv und Restlésemittel.

[0059] Die hervorragenden rheologischen und hap-
tischen Eigenschaften der koérnigen oder pulverfor-
migen Zielpolymerprodukte und ihre Fahigkeit, gro-
Re Mengen an Additiven aufzunehmen, wodurch die
Herstellung von Masterbatches (Compounds) mit ho-
hem Additivgehalt ermdglicht wird, stellen wesentli-
che Merkmale des erfindungsgeméalien Verfahrens
und der erfindungsgemaflen Zielpolymerprodukte
dar. Es wird angenommen, dass die hohe Aufnahme-
fahigkeit fir Additive durch eine stark aufgelockerte
mikroskopische Struktur der kérnigen oder pulverfor-
migen Zielpolymerpartikel als Folge einer stark ver-
gréBerten spezifischen Oberflache infolge der konti-
nuierlichen Einwirkung von Wasserdampf beim Aus-
treiben des Losemittels und des hohen Schmelzfluss-
indexes als Folge eines definierten Restlésemittelge-
halts hervorgerufen wird.

[0060] Nach einer weiteren bevorzugten Ausfih-
rungsform wird nach Schritt b) und vor Schritt c) oder
nach Schritt c) ein weiteres Additiv oder Gemisch
von Additiven zugegeben. Die Zugabe verschiede-
ner Additive zu verschiedenen Zeitpunkten des er-
findungsgemafen Verfahrens ermdglicht das geziel-
te Einbringen verschiedener Additivkombinationen in
das sich nach und nach verfestigende Zielpolymer-
produkt. Beispielsweise kann wahrend der Durchftih-
rung von Schritt b) ein Rul® zugegeben werden, und
nach Schritt b) und vor Schritt ¢) kann ein verstarken-
der Fullstoff aus Fasern mit einer hohen Faserlédnge
zugegeben werden.

[0061] Erfindungsgemal kann es sich bei den Addi-
tiven um feste Additive handeln, die vorteilhaft unter
Ruf3en, organischen Pigmenten, anorganischen Pig-
menten, Farbstoffen, verstarkenden anorganischen
oder organischen Fillstoffen, wie Talkum, Glasfa-
sern, Kohlefasern, Glasballs, metallischen Partikeln
und Gemischen davon ausgewahlt werden. Erfin-
dungsgemal kann das mit Additiven versehene Ziel-
polymerprodukt als pulverférmiges oder kérniges Ma-
terial vorliegen oder in einem weiteren Schritt zu ei-
nem Granulat verarbeitet werden.
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[0062] Bei dem Additiv, das erfindungsgemaR in das
Zielpolymerprodukt eingebracht werden kann, han-
delt es sich vorzugsweise um einen Rul3, der in
die Zielpolymerlésung gegeben werden kann, die ein
Mengenverhaltnis von Zielpolymer zu L&semittel im
Bereich von 1:0,5 bis 1:4 Gewichtsteilen aufweist.
Der Anteil des RufRes in dem ruf3haltigen Zielpolymer
liegt bei mehr als 50 Gew.-%, vorzugsweise 60 Gew.-
% und mehr als 60 Gew.-%, bezogen auf das Ge-
samtgewicht aus Zielpolymer, Additiv und restlichem
Lésemittel. Nach dem erfindungsgemafRen Verfahren
kénnen vorzugsweise 51 bis 70 Gew.-% Ruld oder
auch mehr als 70 Gew.-% Ruf} in den Masterbatch
aus einem Polymer, insbesondere Polyethylen, ein-
gebracht werden. Das Masterbatch kann als erfin-
dungsgemales Zielpolymerprodukt wie oben bereits
erwahnt als pulverférmiges Material vorliegen oder in
einem weiteren Schritt zu einem Granulat verarbeitet
werden.

[0063] Zudem kann eine RuBsorte als Additive ver-
wendet werden, mit der ein elektrisch leitender Kunst-
stoff hergestellt werden kann, zB PEel, leitfahiges Po-
lyethylen. Diese Ruf3sorten sind aufgrund ihrer Fein-
pulvrigkeit mit herkdémmlichen Verfahren nur sehr
aufwendig mit hohen Konzentrationen in Kunststoffe
als Additiv einarbeitbar.

[0064] Bei dem erfindungsgemal eingebrachten
Additiv kann es sich weiterhin vorteilhaft um Faser-
verstarkungen handeln, die eine Faserlange von ca.
1,5 bis 6 mm aufweisen. Die offene und lockere Struk-
tur und der hohe Schmelzflussindex der erfindungs-
gemalien Zielpolymerprodukte erméglicht eine be-
sonders schonende Beimengung der Fasern, was die
Einarbeitung von Fullstoffen mit besonders langen
Fasern ermoglicht. Mit den Polymergranulaten des
Stands der Technik kénnen Ublicherweise Fasern mit
einer maximalen Lange von bis zu 1,5 mm einge-
bracht werden. Mit dem erfindungsgemafRen Verfah-
ren und den dabei erhaltenen erfindungsgemaRen
Produkten ist es mdglich, Fasern mit einer Faser-
ldnge von mehr als 1,5 mm und bis zu mindestens
6 mm einzuarbeiten. Gegenstand der vorliegenden
Erfindung ist demnach auch ein Zielpolymerprodukt,
das mit Fasern mit einer Lange von 1,5 bis mindes-
tens 6 mm verstarkt werden kann.

[0065] Gegenstand der Erfindung sind somit auch
Zielpolymere, wie insbesondere Polyolefine, vorteil-
haft Polyethylene und Polypropylene, die Ruf® und/
oder andere der genannten Fiillstoffe in einem An-
teil von mehr als 50 Gew.-%, vorteilhaft mehr als 55
Gew.-%, noch besser mehr als 60 Gew.-%, enthalten.
Ruf wird bevorzugt in Polyethylen eingebracht, der
verstarkende Fullstoff mit besonders langen Fasern
wird bevorzugt in Polypropylen eingebracht.

[0066] Das erfindungsgeméafle Verfahren kann mit
polaren Zielpolymeren wie mit unpolaren Zielpolyme-
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ren durchgefihrt werden, da vor allem die wesent-
liche Funktion des Wasserdampfes, in der Zielpoly-
merldsung Gasblaschen zu bilden, unabhéngig von
den physikalischen und chemischen Eigenschaften
des einzelnen Zielpolymers sind. Besonders bevor-
zugt ist das Recycling von Polyolefinen, wie Polyethy-
lenen und Polypropylenen, nach dem erfindungsge-
malen Verfahren, um entsprechende Zielpolyolefin-
produkte herzustellen. Fir das Auflésen der unpola-
ren Polyolefine kénnen erfindungsgemal alle Ldse-
mittel verwendet werden, die weiter oben fir das Auf-
I6sen von unpolaren Polymeren angegeben werden.

[0067] Die Anmelder haben dabei festgestellt, dass
das Recycling von Polyethylenen besonders bevor-
zugt unter den im Ausfuhrungsbeispiel genannten
Temperaturbedingungen durchgefiihrt wird, und dass
fur das Recycling von Polypropylenen die Lésungs-/
Prozesstemperatur in etwa 20 bis 30 °C héher als bei
Polyethylen liegen sollte.

[0068] Das erfindungsgemale Verfahren wird vor-
zugsweise mit heilem Wasserdampf durchgefihrt,
bei dem es sich um Nassdampf, HeiRdampf oder
Sattdampf handeln kann, wobei HeilRdampf bevor-
zugt ist. Erfindungsgemal kann der Wasserdampf
bei Atmosphéarendruck eine Temperatur im Bereich
von 100 bis 250 °C, vorzugsweise 120 bis 200 °C,
besonders bevorzugt im Bereich von 140 bis 180
°C, aufweisen. Bei anderen Druckverhaltnissen kon-
nen entsprechend andere Temperaturen vorliegen.
Die Temperatur des Wasserdampfes kann bei oder
knapp Uber der Siedetemperatur des Lésemittels lie-
gen, was gegebenenfalls dazu fuhrt, dass das Lo6-
semittel ebenfalls siedet. Sie liegt daher vorzugswei-
se bei einer Temperatur unterhalb der Siedetempe-
ratur des Losemittels, etwa bis zu 5 oder 10 oder
20 oder 50 °C darunter. In diesem Fall kann anhand
der Differenz zwischen der tatsachlichen Temperatur
des Wasserdampfes und der Siedetemperatur des
Lésemittels die Geschwindigkeit beeinflusst werden,
mit der das Lésemittel ausgetrieben und das Zielpo-
lymer in einen Feststoff Ubergeflhrt wird. Je naher
die Temperatur des heillen Wasserdampfes bei der
Siedetemperatur des Losemittels liegt, desto effizien-
ter kann die Zielpolymerlésung in das feste Zielpo-
lymerprodukt tbergefuhrt werden. Durch die Einstel-
lung dieser Temperaturdifferenz zwischen Siedetem-
peratur des Losemittels und Wasserdampftempera-
tur kann die Verdampfungsgeschwindigkeit auch an
die Auslegung einer Verdampfungsvorrichtung ange-
passt werden.

[0069] Gegenstand der Erfindung ist weiterhin ei-
ne Anlage zur Durchfihrung des erfindungsgema-
Ren Verfahrens. Eine Ausfiihrungsform dieser erfin-
dungsgemalien Anlage ist in Fig. 2 dargestellt. Die
erfindungsgemafle Anlage kann mehrere oder alle
der folgenden Einrichtungen umfassen:
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— eine Dampfkesselanlage mit Uberhitzer zur Er-
zeugung von heilem Wasserdampf und Gberhitz-
tem Wasserdampf;

— einen oder mehrere beheizbare Prozessbehal-
ter 1, 2, in denen die Zielpolymerlésung herge-
stellt wird; das Auflésen des Zielpolymers kann
beispielsweise auf zwei Prozessbehalter 1, 2 ver-
teilt werden, wobei in dem ersten Prozessbehal-
ter 1 eine erste Zielpolymerlésung erhalten wird
und in dem zweiten Prozessbehalter 2 die un-
I6slichen Bestandteile aus dem ersten Prozess-
behalter 1 mit frischem Ldsemittel in Kontakt ge-
bracht werden; die Prozessbehalter 1, 2 werden
beispielsweise mit Wasserdampf aus der Dampf-
kesselanlage beheizt; das Gemisch aus Zielpoly-
mer und Ldsemittel wird permanent in dem Be-
halter 1, 2 umgepumpt, um Uber die dabei entste-
hende Friktion den Lésungsvorgang zu beschleu-
nigen; durch das Umpumpen kann das Auflésen
des Zielpolymers ohne die Installation eines me-
chanischen Rihrwerks erreicht werden;

— einen Loésemittelvorratsbehalter 3 mit Heizvor-
richtung 4, aus dem das erhitzte Lésemittel in die
Prozessbehalter 1, 2 geférdert wird;

— einen oder mehrere Koaxialwdrmetauscher, die
das Lésemittel auf den gewilinschten Temperatur-
bereich erhitzen;

— eine Forderschnecke 5 zur Beflillung der Pro-
zessbehalter 1, 2 mit sortenreinen Zielpolymer
oder mit einem Verbundmaterial, das das Zielpo-
lymer in Kombination mit unléslichen Bestandtei-
len enthalt;

— eine Pumpe zum Abpumpen der unléslichen Be-
standteile eines Verbundmaterials aus den Pro-
zessbehéltern 1, 2, die nach dem selektiven Auf-
I6sen des Zielpolymer zurlickbleiben;

— eine oder mehrere Vorrichtungen zum Verar-
beiten der unléslichen Bestandteile, wie Zentrifu-
gen, Férderschnecken zum Abtransportieren der
abzentrifugierten unléslichen Bestandteile, Vaku-
umtrockner, Feststofftrockner, sowie eine Abfill-
vorrichtung, wenn es sich bei dem unléslichen
Bestandteil um ein sortenreines Polymer handelt,
das nach dem Trocknen abgepackt und in den
Handel gebracht werden soll;

— einen Sammelbehélter 6, in dem die von dem
Feststoff abgetrennte Zielpolymerldsung gesam-
melt wird, bevor sie in dem ersten Fallfilmver-
dampfer 7 weiterverarbeitet wird;

— einen oder mehrere beheizbare Fallfilmver-
dampfer 7, 8, in denen die Zielpolymerlésung
mit heiBem Wasserdampf in Kontakt gebracht
wird und das Lésemittel durch den heillen Was-
serdampf kontinuierlich ausgetrieben wird, wo-
durch eine hochviskose Zielpolymerlésung erhal-
ten wird; der heille Wasserdampf wird vorzugs-
weise in das Zuflussrohr 9, durch das die Zielpo-
lymerldsung zugefiihrt, oder direkt in den Kopf-
bereich 10 der Fallfilmverdampfer 7, 8 eingelei-
tet; im Bereich des geschlossenen Kopfes 10 oder
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Verteilerkopfes des Fallfiimverdampfers 7, 8 liegt
der Druck bei etwa 2 bar, im Sumpfabzug 11, 12
bei 1,2 bar bis 1 bar; insgesamt erfolgt die Ver-
dampfung im Fallfiimverdampfer 7, 8 vorzugswei-
se bei leichtem Uberdruck; die Zielpolymerlésung
wird durch den Wasserdampf weiter erhitzt und
mit Wasserdampfblaschen anreichert, in die hin-
ein das Ldsemittel verdampft; durch die Bildung
der Gasblaschen wird die Verdampfungsoberfla-
che in den Fallfilmverdampfern um ein Vielfaches
erhoht;

— das Einleiten oder Einpressen des hei3en Was-
serdampfes in den Kopfbereich 10 oder die Zulei-
tung 9 der Fallfiimverdampfer 7, 8 erfiillt weiterhin
die Funktion einer Riihrvorrichtung,

— eine Heizvorrichtung 13, 14 zum Beheizen
der Fallfilmverdampfer 7, 8 in die heiller Was-
serdampf aus der Dampfkesselanlage eingeleitet
werden kann.

—eine Einrichtung fir die Zufuhr von heiflem Was-
serdampf im Sumpfabzug des oder der Fallfilm-
verdampfer 7, 8 durch die zuséatzlich heilRer Was-
serdampfim Gegenstrom auf den Zielpolymerfliis-
sigkeitsfilm in den Rohren des Fallfiimverdamp-
fers geleitet werden kann;

— einen oder mehrere Diinnschichtverdampfer 15,
in die die hochviskose Flissigkeit aus den Fallfilm-
verdampfern 7, 8 geleitet wird, bei denen im Kopf-
bereich 10 heilRer Wasserdampf in den Produkt-
strom geleitet wird, um ein L&semittel-Wasser-
Dampfgemisch auszutreiben und das Zielpolymer
bei der im Dinnschichtverdampfer 15 herrschen-
den hohen Temperatur als kdrniges oder pul-
verformiges Material zu erhalten; auch im DUnn-
schichtverdampfer 15 wird bei dem noch flissi-
gen Produktstrom das Prinzip angewendet, durch
Einleiten von Wasserdampf eine grol3e Menge fei-
ner Dampfblaschen zu bilden, in die hinein das
Lésemittel verdampfen kann; im Diinnschichtver-
dampfer 15 wird die ggf. mit dem oder den Ad-
ditiven versetzte Suspension aufkonzentriert; der
Dinnschichtverdampfer 15 tragt das Gemisch an
der Wand Uber seine Schaber auf; die Produktfiih-
rung ist vorzugsweise dreiteilig: im oberen Bereich
wird die Wand beheizt, wobei das Gemisch flis-
sig bleibt; zwei weitere Heizstufen beheizen das
Material, bis das Material kdrnig oder pulverfor-
mig ausgetragen wird. Dieser Prozess lauft bei ei-
nem Unterdruck von 0,5-0,9 bar ab. Am Ende des
Dinnschichtverdampfers 15 wird ein kdrniges Ma-
terial mit 10-20 % Ldsemittel, 2-8 % Wasser und
gegebenenfalls mit vorgegebenem Ruf3gehalt er-
halten.

— eine Heizvorrichtung zum Beheizen der Dinn-
schichtverdampfer 15, in die heilRer Wasserdampf
aus der Dampfkesselanlage eingeleitet werden
kann

— eine oder mehrere beheizbare Trocknungsvor-
richtungen 16, wie eine Vakuumschnecke 16, in
denen das feste kdrnige oder pulverférmige Ziel-
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polymer unter Erhitzen, jedoch ohne Zufuhr von
Wasserdampf, weiter getrocknet wird (Schritt c),
bis ein kérniges oder pulverférmiges getrocknetes
Zielpolymer erhalten wird;

— eine Einrichtung 17 fur die Aufbereitung eines
oder mehrerer Additive, in der die Additive, insbe-
sondere Rul}, vorzugsweise im gleichen Losemit-
tel oder Suspendiermittel wie dem Zielpolymerlé-
semittel und vorzugsweise bei der gleichen Tem-
peratur, gelést oder suspendiert werden;

— einen Vorlagebehélter 18 fiir den Dinnschicht-
verdampfer 15, in dem die Zielpolymerlésung und
die Lésung oder Suspension des oder der Additi-
ve vermischt werden, wonach das erhaltene Ge-
misch in den Diinnschichtverdampfer 15 gefordert
wird;

— Separatoren am Auslass der Fallfiimverdampfer
7, 8 und der Dinnschichtverdampfer 15 zum Tren-
nen der Zielpolymerldsung vom Lésemittel-Was-
serdampf-Gemisch;

— Vorrichtungen zum Kondensieren des Lésemit-
tel-Wasserdampf-Gemischs;

— ein Behalter zum Trennen von Wasser und L6-
sungsmittel

— eine Steuerungsvorrichtung, die zur Steuerung
der einzelnen Analgenkomponenten soweit no-
tig vorgesehen ist. Sie kann eine oder mehre-
re Steuerungskomponenten, insbesondere eine
oder mehrere vernetzte oder voneinander un-
abhangige digitale Komponenten aufweisen, ins-
besondere programmierbare Rechner. Sie kann
auch analoge elektrische und gegebenenfalls
auch mechanische Komponenten aufweisen. Sie
weist Sensoren zur Erfassung von Prozess- und
Verfahrensparametern auf, die mit den Steue-
rungskomponenten verbunden sind, und Aktoren
zu deren Beeinflussung (Steuerung, Regelung)
nach MalRRgabe der Ergebnisse der Steuerungs-
komponenten. Ein oder mehrere Speicher kénnen
vorgesehen sein, um Prozessdaten und/oder Pro-
grammdaten und/oder Steuerungsparameterda-
ten zu speichern. Ein oder mehrere Bedienungs-
schnittstellen kdnnen flr die Prozessfihrung und
-beeinflussung und fiir die Daten- und Programm-
pflege vorgesehen sein. Die Schnittstellen koén-
nen fir Bedienpersonen ausgelegt sein oder fir
die Kommunikation mit anderen bzw. héherran-
gigen automatischen Komponenten. Elektrische
bzw. digitale Steuerungskomponenten kénnen lo-
kal unmittelbar an den Anlagekomponenten ste-
hen und/oder entfernter davon und Uber Leitun-
gen bzw. Netzwerke (LAN, WLAN, Bluetooth, In-
ternet, ...) mit lokalen digitalen Komponenten und/
oder Sensoren und/oder Aktoren verbunden sein.

[0070] Aus den obigen Vorrichtungen und Behéltern
kénnen das Bridenwasser und der zu kondensie-
rende Wasser-Lésemittel-Dampf abgeleitet werden.
Das Kondensat aus Wasser und Ldsemittel bildet
zwei getrennte Phasen, wenn Wasser und Losemittel
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nicht miteinander mischbar sind. Wenn das Lésemit-
tel leichter als Wasser ist, wird es als Uberstand des
Zweiphasensystems abgetrennt. Beide Phasen kdn-
nen wieder in das Verfahren recycelt werden. Einige
oder alle der Behélter und Leitungen kénnen abge-
schlossen sein und unter Druck, vorzugsweise Uber-
druck stehen. Andererseits kdnnen die wesentlichen
Verfahrensschritte auch bei Atmosphéarendruck statt-
finden. Das System kann geschlossen sein und mit
Inertgas befiillt sein.

[0071] Das erfindungsgemale Verfahren wird vor-
zugsweise kontinuierlich durchgefuhrt.

[0072] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
weiterhin ein Verfahren, das dadurch gekennzeich-
net ist, dass das L&semittel mit heilem Wasser-
dampf aus einer Zielpolymerldsung in einem Fall-
filmverdampfer ausgetrieben wird, wobei der Was-
serdampf sowohl Kopfbereich des Fallfilmverdamp-
fer in die Zielpolymerldsung eingeleitet wird als auch
im Sumpfabzug des Fallfilmverdampfers im Gegen-
strom zu der strémenden Flissigkeit auf den Flissig-
keitsfilm aufgeleitet wird.

[0073] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
aulerdem ein Verfahren, das dadurch gekennzeich-
net ist, dass ein l6semittelhaltiges Polymerprodukt,
insbesondere Polyolefin, ganz besonders Polyethy-
len, mit oder ohne Additivzusatz, so weit getrock-
net wird, dass sein Restgehalt an Lésemittel im Be-
reich von 1 bis 7 Gew-%, vorzugsweise 3 bis 5 Gew.-
%, liegt. Es wurde festgestellt, dass bei einer Neu-
ware des Polymers, die kein Lésemittel enthalt, der
Schmelzindex MFI bei ca. 5 liegt, wahrend fir ein
Polymerprodukt mit dem oben angegebenen Ldse-
mittelgehalt ein MFI-Wert von ca. 10 erhalten wird.
Der héhere MFI-Wert entspricht einer héheren Flui-
ditat der Polymerschmelze, was eine bessere Verar-
beitbarkeit in einem Extruder und weitere Vorteile fur
oben aufgelistete Anwendungen mit sich bringt.

[0074] Gegenstand der Erfindung ist schliellich die
Verwendung von 1 bis 7 Gew.-% Lésemittel, vorzugs-
weise 3 bis 5 Gew.-% Ldsemittel, in einem additivfrei-
en oder additivhaltigen Polymerprodukt zur Verbes-
serung des Schmelzflussindex gegenlber dem rei-
nen Polymer.

[0075] Im Folgenden wird ein Ausfihrungsbeispiel
fur die industrielle Anwendung des erfindungsgema-
Ren Verfahrens beschreiben.

AUSFUHRUNGSBEISPIEL

Herstellung eines Master-
Batches aus Polyethylen und Ruf3

[0076] Das Verfahren umfasst eine erste Stufe, in
der pulverférmiges Polyethylenprodukt unter Anwen-
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dung des erfindungsgemafRen Verfahrens aus einer
Mehrschichtfolie mit einer Polyamidschicht und einer
Polyethylenschicht gewonnen wird, und eine zweite
Stufe, in der das pulverférmige Polyethylenprodukt
mit Rul® versetzt wird.

A) Herstellung von pulverférmigem
Polyethylenprodukt mit 3-5% L&semittelgehalt

[0077] Die PA-PE-Mehrschichtfolie wird durch Gra-
nulieren zerstdrt, um das Polyethylen besser flir den
Lésevorgang zugéanglich zu machen. Das Granulat
wird, wie Vergleichsversuche ergeben haben, we-
sentlich leichter gel6st als Schnipsel aus der PA-PE-
Mehrschichtfolie. Das PA-PE-Granulat wird anschlie-
Rend mit einer Forderschnecke 5 in den Prozessbe-
hélter 1 in Fig. 2 geférdert, der mit heiRem Wasser-
dampf 19 bei einer Temperatur von 100 °C-120°C
gehalten wird. Testbenzin vom Typ 4 wird im Lésemit-
telvorratsbehalter 4 auf 120 °C erhitzt und dannin den
Prozessbehalter 1 gepumpt, wo es bei einer Tempe-
ratur von 100-120°C das Polyethylen aus dem Gra-
nulat herauslost. Die Temperatur wird durch heien
Wasserdampf bei 100-120 °C gehalten. Der Inhalt
des Prozessbehalters 1 wird konstant umgepumpt.
Die damit verbundene Bewegung ersetzt das Riihr-
werk und beschleunigt den Lésevorgang. Nach 15
min wird eine Lésung erhalten, die 90 % des vor-
gelegten Polyethylens in geldster Form enthalt. Die
Polyethylenldsung wird unter Verwendung von 1 Ge-
wichtsteil Polyethylen und 8 Gewichtsteilen Testben-
zin hergestellt. Das in dem Testbenzin unlésliche Po-
lyamid setzt sich schnell mit noch nicht geléstem Po-
lyethylen am Boden des Prozessbehalters 1 ab. Die
Polyethylenlésung bildet den Uberstand und wird in
einen Sammelbehalter abgepumpt. Im kontinuierlich
durchgefiihrten Verfahren wird der Lésevorgang alle
30 min mit einer neuen Charge der aufgearbeiteten
PA-PE-Mehrschichtfolie wiederholt.

[0078] Die am Boden von Prozessbehalter 1 anfal-
lende Suspension aus Polyamidpartikeln, ungelds-
tem Polyethylen und Polyethylenlésung wird in einen
weiteren Prozessbehélter 2 gepumpt, in dem noch
nicht geléstes Polyethylen mit frischem Testbenzin
bei 100-120 °C herausgeldst wird. Der Behalterinhalt
wird auch hier umgepumpt. Das Verhaltnis von Fest-
kunstoffen zu Lésemittel betragt 1 zu 3. Die Polyethy-
lenlésung wird mit der Hauptlésung im Sammelbehal-
ter vereinigt.

[0079] Die Suspension aus Polyamidpartikeln in
Testbenzin wird auf eine Entwasserungsschnecke 20
gepumpt, nochmals mit 100-120 °C heil’em Testben-
zin gespult, wobei ein Material erhalten wird, das zu
98 % aus Polyamid mit einem Restgehalt an Poly-
ethylen besteht. Die Suspension wird zentrifugiert,
das abgeschiedene Polyamid wird mit Wasserdampf
mit einer Temperatur von 150 ° gespiilt, dann aus
der Zentrifuge entnommen und in eine beheizte For-
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derschnecke gegeben. Die Beheizung der Foérder-
schnecke dient dem Verdampfen des Losemittels,
das durch einen HeiRluftstrom verstarkt wird. Nach
Verlassen der Férderschnecke wird das Polyamid ei-
nem Vakuumtrockner zugefiihrt, in dem ein letztes
Mal am Polyamid haftendes Testbenzin mit 150 °C
heilem Wasserdampf entfernt wird und dann die Vor-
trocknung des Polyamids bei 130 °C im Vakuum er-
folgt. Nach einer weiteren Trocknung in einem Fest-
stofftrockner kann das kdérnige Polyamid fir die wei-
tere Verwertung in Sécke gefillt werden.

[0080] Die Kondensate, die in den verschiedenen
Verfahrensschritten anfallen, werden in einen Ab-
setzbehalter geférdert. In dem Absetzbehalter fallt
das Lésemittel mit einer Dichte von 0,7 g/cm?® als obe-
re Schicht an. Eine Zwischenschicht besteht aus mit-
gerissenen Polymerpartikeln mit einer Dichte von 0,
9 g/cm?®, die abgeschieden wird. Die untere Schicht
besteht aus Wasser mit einer Dichte von 1,0 g/cm?.
Alle drei Phasen werden dem Herstellungsverfahren
wieder zugefuhrt.

[0081] Die vom Polyamid befreite Polyethylenlésung
in dem Sammelbehalter 6 wird durch HeilRwasser in
einer externen Heizung bei einer Temperatur von 90
°C gehalten. Die Polyethylenlésung wird durch ein
Zuflussrohr 9 in den Kopfbereich 10 eines Fallfilm-
verdampfers 7 geleitet, der 96 Rohre umfasst, die
mit Hilfe von heilem Wasserdampf, der mit einem
Uberdruck von 0,9 bar durch Rohre 13 flieRt, bei ei-
ner Temperatur von 140 °C gehalten werden. Der
Kopfbereich 10 ist mit der Zielpolymerlésung gefllt,
um eine gleichmaRige Beflllung der 96 Rohre zu
gewabhrleisten. Im Kopfbereich 10 wird Hochdruck-
dampf mit einer Temperatur von 160 °C (ber eine
oder mehrere Disen, die auch den Druck reduzie-
ren, vorzugsweise mit dem Strom, gegebenenfalls
zusatzlich gegenstromig in den Strom der Polyethy-
lenldsung eingeleitet. Der heilRe Wasserdampf erhitzt
die Polyethylenlésung und flhrt bei der Einleitung
zur Bildung von Dampfblasen und -bléschen in der
Zielpolymerldsung, in die hinein das Lésemittel ver-
dampft. Der Wasserdampf kann mit einem weiteren
Gas, z. B. Inertgas, Stickstoff) vermischt eingeleitet
werden. Der Einleitmechanismus kann zur Optimie-
rung der Blasenbildung ausgelegt sein, etwa indem
er eine hohe Zahl von in die Lésung eingetauchte Dii-
sen (n> 5 oder > 10 oder > 20) relativ geringen Quer-
schnitts aufweist. Die Ausrichtung der Disen (d. h.
der Fluidstrdm aus ihnen heraus) kann parallel sein.
Sie kdnnen aber mindestens teilweise auch paarwei-
se nicht parallel bzw. sich kreuzend angeordnet sein.
Die Dampfeinleitung kann z. B. in einer Lésungszulei-
tung fir die Lésemittel/PE Lésung eines Verdampfers
erfolgen, etwa kurz stromaufwarts des Zuleitungsen-
des.

[0082] Die mit dem Wasserdampf versetzte und mit
Dampf- und ggf. Gasblasen angereicherte erhitzte
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Polyethylenlésung gelangt in die 96 Rohre des Fall-
filmverdampfers 7, fliet als dinner Film auf der be-
heizten Oberflache der Rohre 13 in Richtung des
Sumpfabzugs 11 des Fallfimverdampfers 7. Unter
diesen Bedingungen wird ein Gemisch aus Test-
benzinddmpfen und Wasserdampf ausgetrieben und
werden Wassermolekile in die Polyethylenstruktur
eingelagert. Die Temperatur, bedingt durch die exter-
ne Heizung und den heilRen Wasserdampf, und die
Eigenschaften von Losemittel und Polymer sind so,
dass sich bis zum Sumpfabzug 11 des Fallfiimver-
dampfers 7 die Lésemittelmenge halbiert. Der Dampf
wird mit einem Separator von der Flissigkeit abge-
trennt und der Kondensation und Ruckgewinnung
von Wasser und Ldsemittel zugefiihrt. Das Mengen-
verhéltnis von Polyethylen zu Testbenzin liegt dann
bei 1:4.

[0083] Die aufkonzentrierte erhitzte Polyethylenl6-
sung wird in einen zweiten Fallfilmverdampfer 7 gelei-
tet, dessen Konstruktion identisch mit der Konstruk-
tion des ersten Fallfilmverdampfers 7 ist. Auch hier
wird der heiRe Wasserdampf mit einer Temperatur
von 140-160 °C in den Kopfbereich 10 des Fallfilm-
verdampfers 8 eingeleitet, was zur weiteren Erhit-
zung der Zielpolymerlésung und zur Anreicherung
von Glasblaschen in der Zielpolymerldsung fihrt, die
die Verdampfungsoberflache vergréRern. Die Was-
serdampfblaschen reichern sich mit Lésemittel an.
Am unteren Ende des zweiten Fallfilmverdampfers
8 liegt das gewichtsbezogene Mengenverhaltnis von
Polyethylen zu Testbenzin bei 1:1. Der Dampf wird
mit einem Separator von der Flissigkeit abgetrennt
und der Kondensation und Rickgewinnung von Was-
ser und Lésemittel zugefihrt. Die Losung ist deutlich
viskoser, ahnlich heiRem Honig. Wenn diese hochvis-
kose Losung abgekihlt wird, erhalt man einen wachs-
artigen Feststoff, der sich mechanisch leicht zerbro-
seln lasst.

B) Herstellung des Carbon-Black-Masterbatches

[0084] In einem Additivbehalter 17 wird eine konzen-
trierte Aufschlammung von Ruf in Testbenzin vorbe-
reitet Der Ruf kann eine Ruf3sorte zur Farbung und/
oder eine Ruflsorte zur Erlangung einer elektrischen
Leitfahigkeit im Polyethylen sein. Ruf und Testben-
zin werden gemischt. Die Temperatur wird mit hei-
Rem Wasserdampf auf 160-180 °C eingestellt. Die
Polyethylenlésung aus dem zweiten Fallfilmverdamp-
fer 8, mit einem Verhaltnis 1:1 (Zielpolymer:Testben-
zin) und die Rufisuspension aus dem Additivbehalter
17 werden in einer Mischvorrichtung 18 unter Zugabe
von heillem Wasserdampf vereint und vermischt. Die
mit Rul® angereicherte zahfliissige Polyethylenlésung
wird dann in einen Diinnschichtverdampfer 15 gege-
ben. Es wird heilser Wasserdampf mit einer Tempe-
ratur von 140-160 °C in den Produktstrom oder Uber
ihn hinweg geleitet. Der Diinnschichtverdampfer 15
selbst wird mit heiRem Wasserdampf von 140 °C bei
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einem leichtem Unterdruck von 0,9 bar beheizt, der
durch ein Rohrleitungssystem in dem Dinnschicht-
verdampfer 15 stromt. In dem Diinnschichtverdamp-
fer 15 wird weiterhin ein Gemisch aus Wasserdampf
und Testbenzindampf ausgetrieben, bis der Flis-
sigkeitsgehalt des Zielpolymers bei nur noch 10-20
Gew.-% liegt. Unter diesen Bedingungen liegt das
ruBhaltige Polyethylen als schwarzes krimeliges Po-
lyethylen mit einem Ruf3gehalt von 60 Gew.-% vor.

[0085] Das Masterbatch aus Polyethylen und einge-
schlossenem Rul} wird mit einer Zufuhrschnecke 16
in eine Muhle 21 transportiert. In der Mihle 21 wird
das Masterbatch zerkleinert und tber eine Schnecke
22 ausgetragen. In einer Vakuumschnecke wird das
Masterbatch bei 100 °C auf eine Restfeuchte an L6-
semittel und ggf. Wasser von 3-5 % getrocknet.

[0086] Das Masterbatch mit einer Restefeuchte an
Lésemittel von 3-5 % wird dann dem abschlieRenden
Granulierprozess zugefiihrt. Durch die Restfeuchte
erhodht sich der Schmelzflussindex des Masterbat-
ches in der Schnecke von 5 auf 10, wodurch die Ein-
arbeitung des Rules in das Polyethylen unter opti-
maler Verteilung des Rules erleichtert wird und die
Granulatbildung verbessert wird.

[0087] Es wird ein Rul3-Masterbatch in Granulatform
mit einem Ruf3gehalt von 60 Gew-% erhalten. Alter-
nativ kann das Masterbatch als Zielpolymerprodukt
nicht in Granulat- sondern in Pulverform getrocknet
werden, was Vorteile bei der Verwendung als Mas-
terbatch haben kann.

[0088] In der vorstehenden Beschreibung sollen
Merkmale auch dann als miteinander kombinierbar
angesehen werden, wenn dies nicht ausdriicklich
gesagt ist, soweit deren Kombination nicht tech-
nisch unmdglich bzw. unsinnig ist. Beschreibungen
von Verfahren und Verfahrensschritten sind auch als
Beschreibungen von Einrichtungen zur Implemen-
tierung des jeweiligen Verfahrens bzw. Verfahrens-
schritts zu verstehen, und umgekehrt.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines festen Zielpo-
lymerprodukts aus einer Zielpolymerldsung, das fol-
gende Schritte umfasst:

a) Herstellen der Zielpolymerldsung durch Auflésen
des Zielpolymers in einem Ldsemittel oder Heraus-
I6sen des Zielpolymers mit einem Lésemittel aus ei-
nem Verbundmaterial oder einem Gemisch und Ab-
trennen der Zielpolymerlésung von den unléslichen
Bestandteilen,

b) Aufkonzentrieren der Zielpolymerldsung, die ei-
ne Temperatur von mindestens der Siedetempera-
tur von Wasser aufweist, durch Inkontaktbringen der
Zielpolymerldésung mit Wasserdampf mit einer Tem-
peratur von mindestens der Siedetemperatur des
Wassers, wodurch ein Losemittel-Wasserdampf-Ge-
misch ausgetrieben wird, bis das Zielpolymerprodukt
die Form eines pulverférmigen oder kérnigen Fest-
stoffs aufweist, wobei die Temperatur der Zielpoly-
merldsung beim Austreiben des Lésemittel-Wasser-
dampf-Gemischs unter der Siedetemperatur der Ziel-
polymerldsung bleibt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der in Schritt b) erhaltene pulverfor-
mige oder kdrnige Feststoff in einem weiteren Schritt
¢) durch Erhitzen ohne Inkontaktbringen mit Wasser-
dampf getrocknet wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Mengenverhaltnis von Ziel-
polymer zu Lésemittel in den Verfahrensschritten un-
abhangig voneinander in den folgenden Bereichen
liegt:

—vor Schritt b) im Bereich von 1:5 bis 1:20 Gewichts-
teilen,

— nach Schritt b) und vor Schritt ¢) im Bereich von
7 bis 16 Gew.-% Ldsemittel bei einem zuséatzlichen
Wassergehalt von 2 bis 8 Gew.-% und

— nach Schritt c) im Bereich von 1 bis 7 Gew.-% L0&-
semittel.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der Schritt
b) in einem oder mehreren Fallfimverdampfern (7,
8) und/oder einem oder mehreren Dinnschichtver-
dampfern (15) durchgefiihrt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass in dem oder den Fallfilmverdampfern
(7, 8) so viel Lésemittel ausgetrieben wird, dass das
Mengenverhaltnis von Zielpolymer zu Lésemittel im
Bereich von 1:0,5 bis 1:4 Gewichtsteilen liegt, und
dass in dem oder den Diinnschichtverdampfern (15)
so viel Lésemittel ausgetrieben wird, dass die Ziel-
polymerldsung 7 bis 16 Gew.-% L&semittel, bezogen
auf das Gesamtgewicht von Zielpolymer und Lése-
mittel, enthalt.
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6. Verfahren nach einem der vorhergehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass bei der
Durchfuihrung von Schritt b) ein Additiv oder ein Ge-
misch von Additiven zugegeben wird, wobei das Ad-
ditiv oder das Gemisch von Additiven
— zu der Zielpolymerlésung gegeben wird, sobald
durch das Verdampfen von Lésemittel das Mengen-
verhéltnis von Zielpolymer zu Ldsemittel auf einen
Wert im Bereich von 1:0,5 bis 1:4 Gewichtsteilen ge-
stiegen ist oder
— in die Zielpolymerldsung eingemischt wird, bevor
sie in den ersten Diinnschichtverdampfer (15) einge-
bracht wird.

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass nach
Schritt b) und vor Schritt ¢) und/oder nach Schritt c)
ein weiteres Additiv oder Gemisch von Additive zuge-
geben wird.

8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Additive feste Additive sind,
die unter RuRRen, organischen Pigmenten, anorgani-
schen Pigmenten, Farbstoffen, verstarkenden Full-
stoffen, wie Talkum, Glasfasern, Kohlefasern, Glas-
balls, metallischen Partikeln und Gemischen davon
ausgewahlt werden, wobei das Additiv oder das Ge-
misch von Additiven in fester Form, in fliissiger Form,
als Suspension oder als Lésung vorliegt.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 6 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem Ad-
ditiv um einen Rul zum Farben der Zielpolymere
oder einen Ruf fiir elektrisch leitende Zielpolymere
handelt, der in einem Anteil von mehr als 50 Gew.-
%, bezogen auf das Gesamtgewicht an Zielpolymer,
Additiv und Lésemittel, zugegeben wird.

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass das Ziel-
polymer ein Polyolefin ist.

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass das Lose-
mittel unter Fettsdureestern, Erdélfraktionen, Benzin-
fraktionen, Dieselkraftstoffen, aliphatischen Kohlen-
wasserstoffen, alicyclischen Kohlenwasserstoffen,
aromatischen Kohlenwasserstoffen einzeln oder im
Gemisch ausgewahlt wird.

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das L6-
semittel eine Siedetemperatur oberhalb von 100 °C,
vorzugsweise oberhalb von 110 °C aufweist.

13. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11,
dadurch gekennzeichnet, dass das Losemittel un-
ter Biodiesel mit einem Siedebereich von etwa 300
bis 570 °C, Rapsdl, Heizdl mit einem Siedebereich
von 170 bis 390 °C, Dieselkraftstoff mit einem Siede-
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bereich von 170 bis 390 °C, Testbenzin vom Typ 1
(Siedebereich 130-185 °C), vom Typ 2 (Siedebereich
140-200 °C), vom Typ 3 (Siedebereich 150-190 °C),
vom Typ 4 (Siedebereich 180-220 °C) und vom Typ
5 (Siedebereich 130-220 °C), Siedegrenzbenzin vom
Typ 2 (Siedebereich 80-110 °C), Siedegrenzbenzin
vom Typ 3 (Siedebereich 100-140 °C), Waschbenzin
mit einem Siedebereich von 80 bis 110 °C, Aliphatin
mit einem Siedebereich von 100 bis 160 °C, Ligroin
mit einem Siedebereich von 150 bis 180 °C, Kerosin
mit einem Siedebereich von 180 bis 270 °C, C;-Cyy-n-
Alkan-Fraktionen, C;-C,-lsoalkanen, Isoparaffinen,
Cycloheptan oder als Gemisch zweier oder mehrerer
dieser Substanzen ausgewahlt wird und weitere Zu-
satze aufweisen kann, die unter 20 oder unter 10 oder
unter 5 oder unter 2 Gew.-% liegen kdnnen.

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass der Was-
serdampf eine Temperatur im Bereich von 110 bis
250 °C aufweist.

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die Zielpo-
lymerlésung in Schritt b) zusatzlich durch eine oder
mehrere Heizvorrichtungen (13, 14) erhitzt wird.

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Verdampfungsoberflachen
der Fallfilmverdampfer (7, 8) und/oder der Dinn-
schichtverdampfer (15) bei einer Temperatur von 80
bis 200 °C gehalten werden.

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 4 bis
16, dadurch gekennzeichnet, dass der heilte Was-
serdampf in der Zuleitung (9) zum Fallfilmverdamp-
fer (7, 8) oder im Kopfbereich (10) des Fallfiimver-
dampfers (7, 8) in die Zielpolymerldésung eingeleitet
wird und in der Zielpolymerlésung Wasserdampfblas-
chen gebildet werden, in die das Lésemittel hinein
verdampft, wodurch die Gesamtverdampfungsober-
flache vergrofert wird.

18. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass das als
Ausgangmaterial verwendete sortenreine Zielpoly-
mer, Verbundmaterial oder Gemisch vor dem Aufl6-
sen in Schritt a) in ein Granulat Gibergefiihrt wird.

19. Verfahren nach einem der vorhergehenden An-
sprichen, dadurch gekennzeichnet, dass das L6-
semittel eine Siedetemperatur im Bereich von 180 bis
220 °C aufweist, das Zielpolymer bei 50 bis 150 °C
in dem Lésemittel geldst wird, die Zielpolymerlésung
in dem einen oder mehreren Fallfiimverdampfern
und/oder dem einen oder mehreren Dunnschichtver-
dampfern mit Hochdruckwasserdampf mit einer Tem-
peratur von 140 bis 180 °C versetzt wird, um ein Lo-
semittel-Dampfgemisch auszutreiben, und der eine
oder die mehreren Fallfilmverdampfer und/oder der
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eine oder die mehreren Dinnschichtverdampfer zu-
satzlich extern mit Wasserdampf mit einer Tempera-
tur von 120 bis 140 °C beheizt werden.

20. Additivfreies oder additivhaltiges Zielpolymer-
produkt, erhaltlich nach dem Verfahren nach einem
der Ansprtiche 1 bis 19.

21. Zielpolymerprodukt als Masterbatch, das ein
Polymer und Rul umfasst, wobei der Rufdgehalt min-
destens 51 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtge-
wicht des Masterbatches, betragt, vorzugsweise min-
destens 60 Gew.-%.

22. Zielpolymerprodukt als Masterbatch oder Com-
poundmaterial, das ein Polymer und eine Ruf3sorte
als Additiv fir elektrisch leitenden Kunststoff umfasst,
wobei der RuRgehalt mindestens 40 Gew.-% bezo-
gen auf das Gesamtgewicht des Zielpolymerprodukts
betragt.

23. Zielpolymerprodukt als Masterbatch, das ein
Polymer und Farbpigmente umfasst und eine kérnige
oder pulverférmige Struktur aufweist.

24. Zielpolymerprodukt als faserverstarktes Com-
poundmaterial, das ein Polymer und neben anderen
Additiven Fasern umfasst, die eine Lange von min-
destens 2 mm aufweisen.

25. Additivfreies oder additivhaltiges Polymerpro-
dukt, das zur Verbesserung des Schmelzflussindex
einen Ldsemittelgehalt von 1 bis 7 Gew.-%, vorzugs-
weise 3 bis 5 Gew.-% aufweist.

26. Vorrichtung zur Durchfiihrung eines der obigen
Verfahren ohne mechanische Rihrer, die umfasst:
— einen oder mehrere Prozessbehalter (1, 2) fir die
Herstellung der Zielpolymerlésung, in denen die L6-
sung durch Pumpen umgewalzt wird,
— einen oder mehrere Fallfilmverdampfer (7, 8) und/
oder einen oder mehrere Diinnschichtverdampfer
(15), die Uber Rohre mit dem oder den Prozessbe-
haltern (1, 2) verbunden sind, in denen das Lésemit-
tel durch Wasserdampf oder HeilRdruckwasserdampf
aus der Zielpolymerlésung ausgetrieben wird, wobei
der Wasserdampf mit einer Temperatur von mindes-
tens der Siedetemperatur zum Durchmischen in den
Kopfbereich (10) des Verdampfer (7, 8) eingeleitet
wird, um in der Zielpolymerlésung Wasserdampfblas-
chen zu bilden, die die Verdampfungsoberflache des
Verdampfers (7, 8) vergroflern, wobei gegebenen-
falls Wasserdampf mit einer Temperatur von mindes-
tens der Siedetemperatur als zusatzlich im Gleich-
strom am Kopf (10) des oder der Verdampfer (7, 8)
und/oder im Gegenstrom im Sumpfabzug (11, 12) des
oder der Verdampfer (7, 8) eingeleitet wird.

Es folgen 2 Seiten Zeichnungen
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Anhéangende Zeichnungen

Fig. 1
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Fig.2
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