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(54) Parannettu reaktori etyleenisesti tyydyttéméttdmien monomeerien
- polymeroimiseksi - Fdrbdttrad reaktor fér polymerisering av ety-
leniskt omdttade monomerer

Keksinndn kohteena on parannettu reaktori etyleenisesti tyydyttém&ttdmien
monameerien polymeroimiseksi vesipitoisessa véliaineessa, varsinkin vinyyliklori-
din suspensio- tai emulsiopolymeroimiseksi.

Sen liséksi, etté voidaan suurentasa reaktoreiden tilavuusméfréistd tuotta-
vuutta, toisin sanoen tuottavuutta tilavuusyksikkdé kohden, voidaan keksinnén ansios-—
ta myds huomattavasti parantas hartsien puhtautta pienentéméllé polymeroinnissa
kidytettévien komponenttien mééréd.

Keksinndlle on tunnusomaista, ettéd reaktori késitté& lierilméisen pysty-
akselisen s&ilidn, Jjonka pohja on varustettu sekoitusjérjestelmdlléd ja ylédosassa
s811idn kanssa sama-akselisella hormilla, jonka halkaisijan suhde lieridméisen sdi-
1lidn siséhalkaisijaan on noin 0,2-0,3, Jja jonka tilavuus on yli 2,5 % sdilidn
tehollisesta tilavuudesta.

Keksinnén mukainen reaktori on teknisesti ja taloudellisesti varsin mielen-—
kiintoinen syystd, etté sen ansiosta voidaan saavuttaa reaktorin maksimit&yttd-
aste, joka voidaan helposti pit#é& vekiona, miké huomattavasti parantaa reaktorei-

den tuottavuutta. Keksinndn mukeisen resktorin ansiosta voidaan liséksi saada erit-
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téin puhtaita hartseja, koska polymerointiin kéytettévien komponenttien mé&réé
voidaan vahentéd.

Keksinndn mukaisen reaktorin ansiosta voidsan reaktorin téyttdastetta paran-
taa noin 10 %:1la tunnettuun pystyreaktoriin verrattuna. Tunnetussa pystyreaktoris-
sa on normaalisti olemassa resktiotilan ja reaktorin kannen vélinen vapaa tila, min-
ké takia el voida sasvuttas téydellistd tdyttdastetta ilman erikoislaitteita. Reak-
torin kannessa sijaitseva rdjédhdyslevy ei saea misséin tapauksessa joutus kosketuk-
seen reaktiovéliaineen kanssa, koska t&méi levy voisi karstaantua ja tulla toiminta-
kyvyttéméksi siiné tapauksessa, ettd reaktiomassa paisuu.

Keksinndn mukaisessa reaktorissa voidaan reaktorin téyttOaste helposti pitéad
vekions lis#&mdlld vettd tal jonkin reaktiokomponentin vesiliuoste siten, ettd lisét-
ty méird tarkasti vastaa reaktiovdliaineen tilavuuden pienenemistéd polymeroinnin
Jatkuessa. Erikoisesti voidaan siit& alkaen, jolloin reaktiové&liaineen korkeus hor-
missa laskee, té&mé& korkeus automaattisesti sédétééd sopivan laitteen avulla.

Tém& etu on erikoisen mielenkiintoinen siiné tapauksessa, etté on kysymys
vesiemulsiossa tapahtuvasta polymeroinnista, johon emulsioon yleenséd on sangen
vaikeata lisdtd reaktiokomponentteja sité mukaa kuin polymerointimassan tilavuus
pienenee.

Keksinnén mukainen laite soveltuu vesivéliaineessa, toisin sanoen vesiemul-
siossa tal vesisuspensiossa tapahtuvaan polymerointiin, erikoisesti etyleenisesti
tyydyttéméttomien monomeerien, varsinkin vinyylikloridin homo- ja sekapolymerointiin,

Nyt on liséksi ylldttden todettu, ettéd keksinndn mukaisen laitteen avulla
valmistettujen hartsien keskimé&rdinen raekoko on huomattavasti pienentynyt.

Kun on kysymys polyvinyylikloridihartsista, joka on valmistettu suoritta-
melle polymerointi vesisuspensiossa tunnetun pystyreaktorin avulla, on rakeiden
keskikoko suuruusluokkaa 140 pu. Kéytettéesséd samaa polymerointipanosta, toisin
sanoen samoja lisdainemidérid, mutta suorittamalla reaktio keksinndn mukaisessa lait-
teessa, saadaan rakeiden keskikoko pienenem&&n jopa 30 Pm:éan. Tamén ylléttéavén
tosiasian ansiosta voidaan kéytetyn suojaavan dispergoimisaineen mééridé huomatta-
vasti pienentd#, jolloin véhennys on suuruusluokkaa 50 % tai enemmén, joten saatujen
hartsien puhtaus paranee.

Dispergointiainejéénndsten lédsnéolo hartsisss huonontaa kuten tunnettua
néiden hartsien puhtautta, jolloin erikoisesti néiden jéd#&nndsten lésndolon takia
hartseilla voi olla alkuperdisid vérejd, joita el voida hyvéksyd erdissd kdytto-
tapauksissa, esim. kiintedn hartsin suulakepuristuksessa.

Oheinen kuvio esitt#& kaaviollisesti keksinndn mukaista reaktoria, jossa
on pystyakselinen lieridméinen s&ili® 1, jonka alasosassa on sekoitusjérjestelmd 2,
je. jonka yldosassa on s&ilidn akselille sovitettu hormi 3, jonka ylépddssé on
réajéhdyslevy u.

Keksinndn erddn suoritusmuodon mukaan réjidhdyslevy 4 on sovitettu hormin
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sivuputkeen, minkd ansiosta hormin yldosaa voidaan kdyttdd muihin tarkoituksiin,
erikoisesti reaktiokomponenttien lisé&miseen.

Hormin halkaisijan ja lieridméisen s&ilidn halkaisijan suhteen on oltava
noin 0,25-0,30. Hormin halkaisijan alaraja ei ole erikoisen
kriittinen edelld selitettyjen etujen saavuttamisen kannalta, vaan se m8ar8ytyy
kdyté&nndllisisté seikoista reaktorin, kuten puhdistusmehdollisuudesta, Sensijaan
hormin halkaisijan yléraje on keksinnén mukaisen laitteen erés kriittinen tunnus-
merkki,

Hormin halkaisijan ja s&ilidn siséhalkaisijan suhteen ollessa suurempi kuin
noin 0,33 ei end# saavuteta hartsirakeiden kokojen mité&n pienenemisté, eikd néin
ollen kéytettévén dispergoimisaineen méérén véhenemisté, joten ei voida parantaa
hartsien puhtautta.

Hormin tilavuuden on oltava yhté suuri tai suurempi kuin 2,5 % reaktorin
tehollisesta tilavuudesta (toisin sancen todella kiyttdkelpoisesta tilavuudesta).

Hormin 2,5 % pienempdd tilavuutta ei voida kdyttdd turvallisuussyisté, koska
rédjdhdyslevyn ulkonemat voivat joutua kosketukseen resktiomassojen kanssa, jolloin
témé levy likaantuessaan ei en#d voi t8yttd& tehtévédnsid. Haluttaessa vAlttad témd
epékohta on ainoans keinona pienentéd reaktorin tédyttdastetta.

Hormin tilavuuden yléraja ei ole kriittinen. Taloudellisista syistd on hor-
min tilavuuden kuitenkin edullisesti oltava enint&én 5 % reaktorin tehollisesta
tilavuudesta.

Keksinndn mukeisessa reaktorissa voidaan kdyttéd erilaisia laitteita ja
sé8dtovdlineitd, kuten reaktiokomponenttien sySttdputkia ja -venttiilejd, tyhjennys-
venttiilejé, lémpdtilan ja paineen valvontalaitteita, jne., jolloin né&mé& laitteet
ovat samanlaisia kuin ennest&&n tunnetuissa vesivéliaineen kdyttd& varten tarkoi-
tetuissa polymerointilaitteistoissa kdytetyt laitteet, jotka ammattimies hyvin
tuntee.

Keksinndn mukgiset parannukset voidaan kohdistaa kaikenkokoisiin reaktorei-
hin, erikoisesti suurikokoisiin autoklaaveihin, joiden tilavuus voi olle joka
140 mS.

Esimerkit 1-3

Néiden esimerkkien tarkoituksens on kuvata keksinndn mukaisen resktorin
tuottavuuden lis8éntymistd samoin kuin keksinn®n mukalsessa resktorissa valmistet-—
tujen hartsien puhtauden paranemista.

Oheisen kuvion kaaviollisesti esitt&méssé kekeinndn mukaisessa reaktorissa
on pystyakselinen s&ili 1, jonka halkaisija on 14 cm ja tehollinen tilavuus on
3,45 1. S4ilidn yldosassa on reaktorin kanssa sama-akselinen hormi 3, jonka halkai-
sija on 3,5 cm ja tilavuus on 172 cm3, miké vastas 17,8 cm:n korkeutta. S&ilidn
alaosassa on pystysiipinen sekoitin.

Edelld selitetysséd reaktorissa polymeroidsan vinyylikloridia soveltamalla
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ennestéén tunnettua menetelm&& polymeroinnin suorittemiseksi vesisuspensiossa.
Kayttdolosuhteet samoin kuin lisdttyjen reaktiokomponenttien mé#érit on esitetty
seuraavassa taulukossa 1.

Vertailuesimerkki R1 koskee vinyylikloridin polymerointia vesisuspensiossa,
Jolloin kéytet#sin samoja kéyttdolosuhteita kuin esimerkeissd 2 ja 3, lukuunotta-
matta polymerointireaktoria, joka on ennestéén tunnettu pystyreaktori, toisin sano-
en oheisen kuvion keaviollisesti néytt&méd tyyppid ocleva reaktori, jossa ei ole
hormia 3, vaan jossa paisuntalevy 4 on sijoitettu autoklaavin kanteen.

On seulomalla mé8ritetty valmistettujen hartsien rakeisuus ja rakeiden kes-
kikoko. Reaktorin téyttdasteena on kéytetty arvoa, joka ei aiheuta paisuntalevyn
karstaantumista, Taulukossa on myds esitetty valmistettu polyvinyylikloridimésra

samoin kuin reaktorin seinémien j& rédjéhdyskiekon karstaantumistila polymeroinnin

Jélkeen,
Taulukko 1
Esimerkki R1 2 3
Polymerointiolosuhteet
Lémpstila, °C 60
sekoitusnopeus, r/min 500
lauryyliperoksidia, g 2
vettd, g 1850
polyvinyylialkoholia, g 2 2 0,8
vinyylikloridia, g 1060 1176 1176
saatu polyvinyylikloridia, g 1007 1117 1117
Ominaisuudet
Reaktorin téyttdaste 60°C:ssa, % 90 100 100
Raekoon mukainen koostumus, M@
3180 pm 5k 2 1k9
180/128 ym 600 L 419
128/88 um 294 8 3kk
88/63 pm Li 24 72
63/42 pm 8 138 16
{h2 jm - 82k -
Rakeiden keskikoko, pm 137 30 132
karstaantuminen, % 2 0 0

Edelld esitetyt tulokset osoittavat, ettéd keksinn®n mukaisen reaktorin
ansiosta voidaan suurentas reaktorin téyttdastetta 10 % (esimerkit 2 ja 3 ja

vaatimus 1) ja tdten kéytt&8 hyddyksi reaktorin tehollista maksimikapasiteettia,
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joten voidaan lisdté enemmén monomeerid Jja téten suurentaa laitteiston ominais-
tuottavuutta.

Toisaalta todetaan, ettd keksinndn mukaisen reaktorin avulla valmistetun
polyvinyylikloridin keskimé&ré&inen raekoko (esimerkki 2) on pienentynvt 30 pm: &n ,
mink# ansiosta voidaan rakeisuuden pysyessé vakiona vdhentd8d kdytetyn dispergoin-
tiaineen annosta yli 50 % (esimerkki 3). Koska reaktiomassaan lisétyn dispergoimis-
aineen mé&rdsd voidaan pienent#éd, saadaan tulokseksi erittédin puhtaita hartseja.

Ei ole huomattu autoklasavin seinémien ja ré&jéhdyslevyn karstaantumista siiné
tapauksessa, ettd on kdéytetty keksinndén mukaista laitetta (esimerkit 2 ja 3). Toi-
saalta on siind tapauksessa, ettd kokeessa 1 on haluttu suurentas reaktorin taytto-
astetta, huomattu ré&jéhdyslevyn melkoista karstaantumista.

Esimerkki 4

Témé&n esimerkin tarkoituksena on esittéd, ettd kéytettéess& hormin halkai-
sijan ja autoklaavin siséhalkaisijan sellaista suhdetta, joka on suurempi kuin
0,33, ei voida havaita raekoon pienenemisté.

Toistetaan sama koe kuin esimerkissd 2, mutta kdytetd#n hormis, jonka hal-
kaisija on 7 cm ja tilavuus on 172 cm3, miké vastaa 3,4 cm:n korkeutta,

Témén kokeen tulokset osoittavat, ettd rakeiden keskikoko ei ole pienenty-
nyt, vaan on suuruusluokkaa 1L0 B, ja liséksi on havaittavissa rédjdhdyslevyn huo-
mattavaa karstaantumista syystd, ettd témé& levy on niin l8helld reaktiomassaa.

Esimerkki 5

Témé esimerkki néyttéd, ettd hormmin sellainen tilavuus, joka on pienempi
kuin 2,5 % reaktorin tehollisesta tilavuudesta, aiheuttaa r&djéhdyslevyn karstaantu-
mista. Toistetaan sama koe kuin esimerkissd 2, mutta kéytetdén hormia, jonka hal-
kaisija on 3,5 cm ja tilavuus on 69 cms, miké vastas 7,2 cmin korkeutta. Polyme-
roinnin jédlkeen on todettavisssa paisuntalevyn huomattavan runsas karstaantuminen.
Toisaalta on todettu, ettd ei esiinny réjéhdyslevyn karstaantumista siiné tapauk-
sessa, ettd polymerointi suoritetsan téyttdasteella, joka on pienempi tai yhtd

suuri kuin 90 %.
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Patenttivaatimukset:

1. Parannettu reaktori etyleenisesti tyydytt#éméttdmien monomeerien polyme-
roimiseksi vesipitoisessa véliaineessa, varsinkin vinyylikloridin suspensio— tai
emulsiopolymeroimiseksi, t unne t t u siitéd, etté reaktori kdsittéd lieridméisen
pystyakselisen s&ilidn, jonka pohja on varustettu gsekoitusjérjestelmdllé ja yléosassa
s5i1idn kanssa sema-akselisella hormilla, jonka halkaisijan suhde lieritméisen s&ilidn
siséhalkaisijaan on noin 0,2-0,3, ja jonka tilavuus on yli 2,5 % séilidn teholli-
sesta tilavuudesta.

5. Patenttivaatimuksen 1 mukainen reaktori, t unn e t t u siitd, ettéd

hormin tilavuus on 2,5-5 % reaktorin teholliseste tilavuudesta.

Patentkrav:

1. Férbattrad reaktor fOr polymerisering av etyleniskt omittade moncmerer i
ett vattenhaltigt medium, i synnerhet vinylklorid i suspension eller emulsion,
kédnnetecknad darav, att reaktorn omfattar en cylindrisk behdllare,
vilken har en vertikal axel och vars botten &r fdérsedd med ett blandningssystem
och &vre del med en med beh&llaren koaxisl gaskanal, varvid foérhédllandet mellan
gaskenalens diameter och den cylindriska behéllarens inre diameter &r ca 0,2-0,3,
och gaskanalens volym Ar Over 2,5 % av resktorns effektiva volym.

2. Reaktor enligt patentkravet 1, k annetecknaddirav, att gas-

kanalens volym &r 2,5-5 % av reaktorns effektiva volym.

Viitejulkaisuja-Anférda publikationer
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