(19) -VPI_E;U'B“‘S{CH%.E.DEVMOKRAfi'iSS.l'l.‘E‘ REpungK e PATENTSCHRIFT

.\ % Wirtschaftspatent - _ | ISSN 0433‘545‘ | (11) 214 379 |

Erteilt gemaeB-§ 17 "Ab&atﬂ Patentgesetz o Int.CI3 ‘ 3(51) CO8F 14/06
, o - ’ CO8F 2/18
. AMT FUER ERFINDUNGS- UND PATENTWESEN In der vom Anmelder eingereichten Fassung veroeffentlicht
(21) WPCOSF/2496658 © (22) 080483 (e 10108

n INGENIEURHOCHSCHULE KOETHEN;DD; ‘
72)  MOHR, KARL-HEINZ,DOZ. DR. SC.;KALTWASSER, HANS,DR. RER. NAT.;DD;

(88)  VERFAHREN ZUH HERSTELLUNG VON HOMO- ODER COPOLYMERISATEN DES VINYLCHLORIDS

S
i

- (57) Verfahren zur Herstellung von Homo- oder Copolymerisaten des Vinylchlorids nach dem

Prinzip der Mikrosuspensionspolymerisation, die fiir die Bereitung von niedrigviskosen, extrem
emulgatorarmen Plastisolen mit geringem Gehalt an Emulsionspolymerisat geeignet sind. Die
Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, dal das grob in Ansatzwasser mit einem Emulgatorgehalt
von maximal 0,2% (bezogen auf das eingesetzte Monomere) vordispergierte Monomere mit
einem Druck von 2...5MPa in einer Homogenisiereinrichtung dispergiert wird, die aus einer Dlse
mit kreisformigem Querschnitt und 45°-Einlauf und einem der Dlise nachgeschalteten
Turbulenzraum mit scharfer AbreiRkante zwischen Diise und Turbulenzraum besteht und danach

- das dispergierte Monomere im Turbulenzraum, aber auBerhalb der Dispergierzone mit 0,2...0,6%
Emulgator (bezogen auf das eingesetzte Monomere) stabilisiert wird. Die erhaltenen Polymeren

waren extrem emulgatorarm. Sie hatten einen sehr geringen Gehalt an Emulsionspolymerisat.

~ Die aus derartigen Polymerlsaten hergestthen Plastlsole sind insbesondere fiir Beschichtungen

geeignet.
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung von Homo- oder Copolymerlsaten des
Vlnylchlorids '

Anwendungseebiet der Zrfindung ,
- Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Homo-
oder Copolymerisaten des Vinylchlorids nach dem Prinzip der’
‘Mikrosuépensionspolymerisation;,die vorzugsweise fir die Be-
reitung von niedrigviskosen, extrem emulgatorarmen Plastisgo-
~len, die ein dem Verwendungszweck angepaBtes Fliererhalten
‘aufwélsen, geelgnet 81nd.

Charakteristik der bekannten technischen Ldgungen

Zur Herstellung von Homo-~ oder Copolymerisaten des Vinylchlo-
rids nach dem Prinzip der Mikrosuspensionspolymerisation, die
zur Bereitung von Plastisclen mit bestimmtem FlieBverhalten
-geeignet sind, ist die Stufe der Homogenisisrung von entschsi-
dender Bedeutung, weil in dieser Verfahrensstufe PartikelgrdBe
und PartikelgriBenverteilung, Emulgatorgehalt und Gehalt an
Emulgiongpolymerisat festgelegt werden. :

Eg ist bekannt, die Homogenisierung der organsichen in def' ‘
wdBrigen Phase vorzunehmen, indem die mit dem gesamten Emulga-
tor vordlsperglerte Mischung einem Hochdruckhomogenlsator Zu-
geflihrt wxrd, der nach dem Prinzip Manton=Gaulin arbeitet.
Diege Verfahrensweise hat den Nachteil, daB das Polymerisat
eine relativ breite Fartikelgrilenverteilung aufweist und
‘elnen hohen Gehalt an Emuasionsnolymerlsat hat. Diese Polyme-
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risate sind‘in bezug auf ihre Verwendung zur Bereitung von
Plastlsolen, die fir spezielle Anwendungsgebiete vorgesehen
- sind, nur bedingt geeignet. ‘
AuBerdem sind filir die Homogenis1erung nach diesem Verfahren
hohe Drilicke notwendig, die einen erhdhten Energieaufwand be-
dingen. v v .
Bs ist weiterhin bekannt, daB das in Angsatzwasser mit dem ge-
samten Emulgator vordispergierte Vinylechlorid mit einem Druck
yon 035 see 5;0 MPa einer Vorrichtung zur Homogenisierung zu-
gefihrt wird, die aus einer Diise mit nachgeschaltetem Turbu-
lenzraum besteht, wobel die Strémungsgeschwindigkeit im eng-
sten Disenquerschnitt 100 ms"1 betrdgt (WP 143 078). Nach-
teilig auf das FlieBverhalten der Plastisole, die aus den nach
diesem Verfahren hergestellten Polymerisate bereitet werden,
wirken sich der hohe Gehalt an mmu131onspolymerisat und Emul-
gator aus.

Ziel der Erfindung

Dés Ziel der Erfindung besteht darin, Homo- oder Copolymerisa-
e des Vinylchlorids herzustellen, die fiir die Bereitung von
Plastisolen mit spezieller HEigenschaften geeignet sind.

Darlegune des Wesens der Erfindung

—- Die technische Aufgabe, die durch die Brfindung, geldst wird

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur
~Herstellung von Homo~ oder Copolymerisaten deS‘Vinylchlo—
rids nach dem Verfahren der Mikrosuspensionspolymerisation
zu entwickeln, das gestattet, Polymerisate herzustellen, die
zur Bereitung von extren gnulgatorarmen, niedrigviskosen
Plagtisolen mit geringem Gehalt an Emulsionspolymerisat,
welche ein dem jeweiligen Verwendungszeck angepaltes FlieB-
verhalten aufweisen, geeignet sind. |

- Merkmale der Erfindung

Die Aufgabe wird erfindungsgemiB geldst, indem das in An-
satzwasser mit einem Emulgatorgehalt von maximal 0,2 % (be-~



3 o

zogen auf das eingesetzte Monomere) grob vordispergierte
Vinylchlorid mit einem Druck von 2 ... 5 MPa in einer Homo-.
genisiereinrichtung dispergiert wird, die aus einer Diise

nit kreisfOrmigem Querschnitt und 45°-Einlauf und einsm dar
Diise nachgeschalteten Turbulenzraum mit scharfer AbreiBkan~ '
te zwischen Diise und Turbulenzraum besteht und das disper=-
glerte Monomere danach im: Turbulenzraum, aber auBerhalb der
Dispergierzone mit 0,2 ... 0,6 % Enulgator (bezogen auf ein-
gesetztes Monomeres) stabilisiert wird.

Beispiele ‘
Die Erfindung soll anhand folgender Beispiele niher .erliutert
werden.

Beigpiel 1

Es wird eine Grobdispersion aus 44,5 Teilen Vinylchlorid und
55,5 Teilen Ansatzwasser mit einem Emulgatorgehalt von 0,1 %
(bezogen auf das eingesetzte Monomere) hergestellt, der auBer-
dem in bekannter Weise Initiatoren und Polymerisationshilfg-
stoffe, wie sie bei der Mikrosuspensionspolymerisation iiblich
sind, zugesetzt sind. _
- Diese Grobdispersion wird mittels Druckpumpe der'Homogenisier~
vorrichtung zugefihrt, wobei folgende Verfahrens- und Appara-
teparameter eingehalten werden:
Homogenisierdruck 2,8 MPa, Stromungsgeschwindigkelt im engsten
Diisenquerschnitt 80 msg 1. Der Durchmesser des engsten Diigen-
guerschnittes betruf 2 mm. Der Durchmesser des Turbulenzraumes
betrug 4 mm und die Tiefe des Turbulenzraumes 40 mm.-
Mittels Dosierpumpe wurde in den Turbulenzraum, aber auBerhalb
der Dispergierzone eine Exulgatorldsung mit einem Gehalt von
0,5 % (bezogen auf das eingesetzte Monomers) eindosiert.
Das erhaltens Polymere war extrem emulgatorarm. Der Gehalt an
Emulsionspolymerisat lag unter 0402 % (bezogen auf das gesante
Polymere). Das Polymerisat hatte eine Standardabweichung wvon
‘der logarithmischen Normalverteilung von 0,06.
Das so erhaltene Polymerisat wurde unter Zugabe von Dioctyl-



‘phthalat (40 Teile DOP und 60vTeila PVC) zu einem Plastisol
verarbeitet. Das FlieBverhalten wurde durch rheologische Mes-
sungen im Scherbereich 0,16 +.. 5 000 g~ bestimmb. Das Vis-

- kosltdtemaxinum wurde mit 2 100 mPas ermlttelt‘ Plastisole mit
“" den genannten Kennwerten sind besonders fur dle Hbrstellung

 emulgatorarmer Beschichtungen geeivnet.

jBeisBiéimg

Entsprechend Beispiel 1 wird die gleiche Grobdispersion, aber
mit einem Gehalt von 0,6 Emulgator (bezogen auf das eingesetz-
te Monomere) unter gleichen Bedingungen und in der glelchen
Vorrichtung dispergiert. _

Das erhaltene Polymere hatte einen dem Verwendung$zweck Uber-
stelgenden Emulgatorgehalt. Der Gehalt an Emulsionspolymerisat
‘betrug 11,5 % (bezogen auf das gesambe Polymere). Dag Polyme-
risat hatte eine Standardabweichung von der logarithmischen
Normalverteilung von 0,45 (Emulsionspolymerisat) und 0,06 (Mi-
krosuspensionspolymerisat).

Das Viskositétsmaximum des unter gleichen Bedingungen wie in
Beispiel 1 hergestellten und getesteten Plastisols wurde mit

7 300 mPag ermittelte. |

Plastisole mit einem derart hohem Gehalt an Emulsionspolymeri-
gat und Emulgator und einem so hohen Viskositédtsmaximum sind
nicht flr dile speziellen Anwendungsgebiete der Mikrosuspen—-
sionspolymerisate geeignet.



Erfindungzsanspruch

Verfahren zur Herstellung von Homo- oder Copolymerisaten des
Vinylehlorids nach dem Prinzip der Mikrosuspensionspolymeri-
sation mit enger spektraler Verteilung und extrem geringem
Emulgatorgehalt und sehr nisdrigem Gehalt an Emulslonspolyme—
risat, die fir die Bereitung von Plastisolen mit einem dem

- Verwendungszweck angepaBten FlieBverhalten geeignet sind, ge-
kennzeichnet dadurch, daB das grob in Ansatzwasser mit einem
Emulgatorgehalt von maximal 0,2 % (bezogen auf das eingesetz-
te Monomere) vordispergierte Monomere mit einem Druck von

2 ess 5 MPa in einer Homogenisiereinrichtung dispergiert wird,
die aus einer Diise mit kreisférmigem Querschnitt und 45°-Ein-
lauf und einem der Diise nachgeschalteten Turbulenzraum mit
gcharfer Abreifkante zwischen Diise und Turbulenzraum besteht
und danach das dispergierte Monomere im Turbulenzraum, aber
auBerhalb der Dispergierzone mit 0,2 ... 0,6 % Bmulgator (be-
zogen auf das eingesetzte Monomere) stabilisiert wird.
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