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@ Vorrichtung zur Durchfiihrung einer radikalischen Polymerisation und ihre Verwendung.

@ Es wird eine Vorrichtung zur Verfligung gestelit, die sich
besonders gut zur Herstellung von Suspensions-
Polyvinylchlorid eignet. Die Vorrichtung ist gekennzeichnet
durch einen impellerrGhrer mit einem Durchmesserdvon 0,1-
bis 0,9-fachen des Behélterinnendurchmessers D, dessen
Fiagel am Schaft und am Ende einen Bodenabstand von 0,05-
bis 0,15-fachen des Durchmessers d, im wesentlichen zur
Rahrerachse paraliele Anstromfidchen, im wesentlichen drei-
eckigen bis halbkreisdhnlichen Querschnitt besitzen, wobei
h/d = 0,1 - 1 ist, die Blattdicke t das 0,5- bis 5-fach von h und
das Verhéltnis von d zum Radius r der gebogenen Fliigel 0 bis
4 betragen.
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Vorrichtung zur Durchfihrung einer radikalischen Polymeri-

sation und ihrer Verwendung.

Radikalische Polymerisationen ethylenisch ungesattigter Mono-
meren werden im allgemeinen unter Rihrung durchgefiihrt, meist
in Rihrbehdltern, z. B. Rihrautoklaven. Diese Behdlter besitzen
dafir neben Kiihl- und Heizeinrichtungen sowie Zu- und Ablei-
tungen, auf die hier nicht weiter eingegangen werden muB, da
sie dem Fachmann gelaufig sind, Rihrvorrichtungen, die meist
aus einem iiber eine Rilhrachse angetriebenen Riihrer und viel-
fach zusatzlichen Statoren bestehen. Die Statoren, meist

Bleche oder Verdrangerkorper verschiedenster Formen dienen
dabei als Stromstdrer. Damit soll eine bessere Durch-

mischung erreicht werden.

Die Rilhrer selbst sitzen meist an senkrechten Rilhrachsen
(Rﬁhrerschéften), die entweder von oben oder unten im allgemeinen
zentrisch in den Beh&lter hineinragen. Auf solche Weise von
obcn angetriebene Rihrer besitzén'im allgemeinen den Vorteil
geringerer Dichtungsprobleme an der Durchfithrung des Rihrer-
schaftes durch die Behdlterwandung, sofern eine solche Durch-
fiihrung ilberhaupt notwendig ist, jedoch treten aufgrund der
groBeren Lange des Schaftes vielfach Schwingungs-(Resonanz-)
Probleme auf, und der Schaft muf Uberdies grofiere Verwindungs-
steifigkeit besitzen. Diese Nachteile besitzt der Unterantrieb
vergleichsweise in weitaus geringerem AusmaB, da bel ihm der
Rilhrerschaft kirzer gehalten werden kann, jedoch treten bei
dieser Ausfilihrungsferm daflir groBere Abdichtungsprobleme

auf .
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Flir den Erfolg der im folgendoen beschriebenen Erfindung sind
- beide Ausiidhrungsformen geceignet, so daf der Fachmann die ihm
fir die LOsung seincs spezicellen Problems geelgneter erschei-

nende Ausfuhrungsform auswadhlen kann,

Rilhrer werden in den verschiedensten ein- und mehrstufigen
Bauformen eingesetzt, z. B. Kreiselriihrer, Konusrihrer, Rihr-
walzen, Schneidriihrer, Balkenriihrer, Fingerriihrer, Rahmen-
riihrer, Blattrilhrer, Turbinenriihrer, Propellerriihrer, Scheiben-

rithrer, Ankerrihrer und Impellerrihrer.

Verglichen mit normelem Rihrverfahren, z. B. dem Herstellen
und Homogenisieren von LOsungen, treten bei radikalischen

Polymerisationen zusadtzliche Schwierigkeiten auf.

Eines der groBten Probleme bei der Herstellung von Polymer;'
dispersionen, -suspensionen und -emulsionen ist die Gewdhr-
leistung der gleichmdfigen Rihrung im gesamten Reaktionsge-
misch, so daB sich keine Ruhezonen mit Monomernestern bilden
konnen. In solchen Ruhezonen bilden sich ansonsten Polymer
beldge an den Wandungen und Einbauten, bzw. zumindest bildet
sich dort nicht spezifikationsgerechtes Polymer, das das rest-
liche Produkt verunreinigt und ggf. milhsam, sofern ilberhaupt
méglich, abgetrennt und verworfen werden mufl. Die gleichmdfige
Rihrung ilber den gesamten Polymerisationsverlauf zu gewidhr-
leisten, stellt aufgrund der sich stdndig d@ndernden Zusammen-
setzung d::3 Reaktionsgemisches und des damit sich andernden
Viskositatsverhaltens den Fachmann vor groBe Probleme. Bekann-
termaften konnen das vielfach auftretende und sich zeitlich
gdndernde “"nicht-newton'sche" Fliefverhalten der flﬁssigén
Phase solcher Polymerisationsgemische nicht so durch an sich

Ubliche Rilhrversuche mit Wasser oder mit wdBrigen LOsungen
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nachgestellt werden, daB sich daraus filir die eigentliche Ver-
wendung der Rihrsysteme bei der Polymerisation verldgliche
Daten sammeln lassen.

So lassen sich beispielsweise kaum verldBliche Daten iiber die
Spitzen der Leistungsaufnahme der Rilhrer gewinnen, mit der
Folge, daB aus Sicherheitsgriinden die Polymerisationen mit

groBerer Verdiinnung gefahren werden miissen.

Eine dringliche Aufgabe bestand daher darin, die bisherigen
Vorrichtungen zur radikalischen Polymerisation ethylenisch
ungesdttigter Monomeren in waBrigem Medium so zu verbessetn,

daB die Polymerisationsreaktionen mit hoheren Monomerkonzen-
trationen durchgefiihrt werden konnen, ohne daB fiir die Riihrung
die oben angesprochenen Sicherheitsrisiken auftreten, und ohne
dafl sich die iiblichen Qualitdtsschwankungen der Monomeren sofort

negativ auf die Produktqualitdt auswirken.

Diese Aufgabe wurde gelost durch eine solche Vorrichtung, be-
stehend aus einem iiblichen Reaktionsbehdlter, meist geschlos-
senem Behdlter, z. B. einem Autoklaven, mit iiblichen Zu- und
Ableitungen, die im allgemeinen iliber Ventile mit dem Behdlter
verbunden sind, und einem speziellen zentrisch eingebauten
Impellerrithrer 1, dessen senkrechter Rilhrerschaft 2 mit der
Langsachse des iiblicherweise zylindrischen Behalters zusam-
menfallt und der einen Durchmesser d vom 0,2- bis 0,9-fachen,
vorzugsweise 0,4- bis 0,7-fachen, des Behdlterinnendurch-
messers D besitzt. Der Behdlter kann auBerdem mit iiblichen
Kihl- und/oder Heizvorrichtungen, z. B. Kiihl- bzw. Heizmantel,
der von einem Warmetransportmedium durchflossen wird, und/
oder vorzugsweise Riickflugkiihler und weiteren iiblichen Ein-

bauten versehen sein, z., B. Verdrdngerkdrpern, Stromstdrern,
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Vorrichtungen zum Bespriihen der Wandungen und Einbauten etc.

Der spezielle Impellerriihrer 1 besitzt an der Rithrerachse 3
einen Bodenabstand vom 0,05- bis q,lS—fachen des Riihrerdurch-
messers d, die Impellerfliigel 11 besitzen einen Anstellwinkel ot
von 0 bis 30° (nach oben) gegeniiber der Horizontalen, so daB
der Bodenabstand an den Fliigelspitzen 4 im selben Bereich liegt
wie an der Rihrerachse 3, im wesentlichen zur Rihrerachse 3
parallele Anstromfldchen 5 und im wesentlichen dreieckigen

bis halbkreisdhnlichen (halbrunden) Querschnitt 12. Die Flii-
gelhthe h betrdgt das 0,1- bis l-fache, vorzugsweise das

0,1- bis 0,5-fache, insbesondere das 0,15- bis 0,3-fache des
Rilhrerdurchmessers d, die Blattdicke t der Rihrfliigel 11 be-
trdgt das 0,5~ bis 5-fache, vorzugsweise das 0,6- bis l-fache
der Flﬁgelhahe h. Die Impellerfliigel 11 sind meist entgegen
der Drehridhtung 10 gebogen, das Verhdltnis des Rilhrerdurch-
messers d zum Radius r der Fliigel betragt 0 bis 4, vorzugsweise
1l bis 3.

Vielfach ist es bevorzugt, die Vorderkanten & der Riihrfliigel 11
abzurunden. Als besonders zweckmdfBig hat sich ein Verhdltnis
des zugehérigen Kriimmungsradius k zur BlatthShe h von

k/h = 0,01 bis 0,3 erwiesen.

Bei der bevorzugten Verwendung der erfindungsgemédfen Vorrich-
tung zur Herstellung von Vinylchlorid—Polymerisaten'im
widBrigen Medium nach dem Suspensionspolymerisationsverfahren
haben sich ﬁberrascheﬂaerweise folgende Vorteile ergeben:

1. Der Rilhrer 1 kann mit niedrigerer Drehzahl betrieben werden,
seine Leistungsaufnahme wdhrend der Polymerisation ist

gleichmdBiger und geringer als bei herkommlichen Vorrich-
tungen. ‘
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2. Die Dispergierleistung ist groBer, so daB gegebenenfalls

das Monomer /Wasser-Verhdltnis gesteigert werden Kkann.

3. Der EinfluB von Schwankungen dér Qualitdt der Monomeren
auf das Produkt ist deutlich vermindert. Schwankungen der

Produktqualitdt konnen verkleinert werden.
4. Die Stippenbildung ist deutlich herabgesetzt.

5. Aufgrund fehlender oder zumindest geringerer Bildung von

Wandbelag konnen die Reaktionszeiten herabgesetzt werden,

Der eriindungsgemaB eingesetzte modifizierte Impellerfﬁhrer 1l
kann im Rahmen der erfindungsgemidBen Vorrichtung bevorzugt
im Reaktionsautoklaven mit im wesentlichen zylindrischer Form
mit Klopper-, Korb- oder Flachbodden eingesetzt werden. Das
Verhdltnis der lichten H6he zum Innendurchmesser betrdgt vor-

zugsweise H/D = 1 - 3.

Der Impeller 1 ist in den Behdlter so eingebaut, daB sein Riihrer-
schaft 2 mit der Langsachse oder Teilen der Langsachse des zy-
lindrischen Behdlterteils zusammenfdllt. Der Rilhrer 1 kann von

oben oder von unten angetrieben werden.

In den beiliegenden Figureﬁ 1 -~ 3 wird eine bevorzugte RAus-
fiihrungsform des Rilhrers 1 schematisch dargestellt.’

-

Fig. 1 stellt eine Aufsicht auf den Rilhrer 1 dar (l&dngs des
Rilhrerschaftes 2),

Fig. 2 stellt einen Querschnitt durch einen Riihrerfliigel 11

(entlang der. Markierung A - A von Fig. 1) dar, und

Fig. 3 stellt eine Seitenansicht des Rihrers 1 dar.
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Zur Erleichterung der Befestigung der Impellerfliigel 11 am
Schaft 2 kann die Form der Fliigel 11 von der oben beschrie-
benen Ausfiihrungsform am inneren Ende 7 abweichen, wie z. B.
auch in den Figuren 1 und 3 dargebtellt ist. Vorzugsweise
wird dieser Bereich allerdings moglichst klein gehalten.

Z. B. kann der Querschnitt der Fliigel an der Befestigungs-
stelle 8 kreisfoOrmig oder elliptisch sein.

Auch ist es moglich, die Kanten der &uBeren Fliigelenden 9 ab-
zurunden, z. B. hat sich auch dort bewdhrt, eine Rundung mit

dem Radius k vorzusehen.

Die erfindungsgemdBe Vorrichtung kann selbstvérsténdlich in all
den Materialien ausgefilhrt sein, aus denen die bisherigen
Vorrichtungen gefertigt werden konnten, z. B. aus rostfreien
Stdhlen, auch koénnen die bisher verwendeten Beschichtungen

im Rahmen der Erfindung verwendet werden, z. B. Glas- und
Emailiiberziige.

Die folgenden Beispiele und Vergleichsversuche dienen ledig-
lich der weiteren Erlauterung der Erfindung, sie besitzen
keinen beschrdnkenden Charakter.



0131885

- 7 -

Ausfihrungsform 1 - normaler Imp@]]hrfﬁhror
Autoklaveninhalt 33 m3
Autoklaveninnendurchmesscor 3046 mm
StromstoOrcer 1 Dreifingerstromstdrer
Bode¢nabstand des Rihrers 220 mm
Riihrerdrehzahl 127 U/min

d = 1550 mm

h = -190 mm

t = 85 ‘mm

o{ = 15°

r = 685 mm

k = 42,5 mm

Ausfihrungsform 2 - erfindungsgemafer Impellerrihrer
Autoklaveninhalt 33 m3
Autoklaveninnendurchmesser 3046 mm

Stromstorer

Bodenabstand des Riihrer

Riihrerdrehzahl
d = 1550 mm
h = 330 mm
t = 207,5 mm
ol = 15°

r = 685 mm
k = 42,5 mm

1 Dreifingerstromstorer
(identisch mit dem der
Ausfihrungsform 1)

220 mm {am Schaft und
an den Fliigelenden)

115 U/min

- 8 -



Beispicl 1:

PVC-Type A

ABusfiilhrungsform 1

VCM-Vorlage:
HZO-Vorlage:
Polymerisationszeit:

PVC-Ausbringung pro Ansatz:

mittlerer Stromverbrauch des Rihrers pro Stunde:

hochste Stromspitze des Rihrers:
Cesamtstromverbrauch pro Ansatz:

spezifischer Stromverbrauch:

Beigpiel 2:

PVC-Type A

Ausfiilihrungsform 2

VCM-Vorlage:
HZO-Vorlage:
Polymerisationszeit:

PVC-Ausbringung pro An-atz:

mittlerer Stromverbrauch des Rihrers pro Stunde:

hochste Stromspitze des Rilhrers:
Gesamtstromverbrauch pro Ansat::

spezifischer Stromverbrauch:
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11,5
13,5
7,4
9,8
41,7
51
308,6

31,5

11,5
13,5
6,8

’

9,8
34,6
48

235,3

24,0

X ot T ot ot

W
kW
kWh
k¥Wh/t PVC

kW
k¥Wh
kWh/t PVC



Beispiel 3:

L)

PVC-Type B

Ausfiihrungsform 1

VCM-Vo lage:
HZO-Vorlage:
Polymerisationszeit:

PVC-Ausbringung pro Ansatz:

mittlerer Stromverbrauch des Rihrers pro Stunde:

hochste Stromspitze des Riihrers:
Gesamtstromverbrauch pro Ansatz:

spezifischer Stromverbrauch:

Beispiel 4:

PVC-Type B

Ausfiihrungsform 2

VCM-Vori lage:
HZO—Vorlage:
Polymerisationszeit:

PVC-Ausbringung pro Ansatz:

mittlerer Stromverbrauch des Rilhrers pro Stunde:

hochste Stromspitze des Rihrers:
Gesamtstromverbrauch pro Ansatz:

spezifischer Stromverbrauch:
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10,5
14,5
6,9
9,2
38,6
47,4
266,3

29,0

11,0

t O o ot

kW
kW
kWh
kWwh/t PVC

ot 5 &+ ot

kW
kW
kWh
k¥h/t PVC
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Patentanspriiche

l. Vorrichtung zur Dﬁrchfﬂhrung elner radikalischen Polymeri-
sation ethylenisch ungesdttigter Monomeren in w&Brigem
Medium, bestehend aus einem iiblichen Reaktionsbehadlter
mit lblichen Zu- und Ableitungen, einem zentrisch einge-
bauten Impellerrihrer mit senkrechtem Rilhrerschaft und
einem Durchmesser d von 0,2 bis 0,9 des Behdlterinnen-
durchmessers D, gegebenenfalls mit Kihl- und/oder Heiz-
vorrichtungen und gegebenenfalls weiteren iliblichen Einbauten,

dafB der

Impellerrithrer an der Rilhrerachse einen Bodenabstand vom

d adurch gekennzeichnet,
0,05- bis 0,15-fachen des Riihrerdurchmessers d besitzt,

daBl die Impellerfliigel einen Anstellwinkelegl von 0 bis

30° gegeniiber der Horizontalen besitzen, so daB der Boden-
abstand an den Fliigelspitzen +dim selben Bereich wie an der
Rilhrerachse liegt,daB die Fliigel im wesentlichen zur
Rihrerachse parallele Anstromfldchen und im wesentlichen
dreieckigen bis halbkreisdhnlichen Querschnitt besitzen,
daBR die FliigelhShe h das 0,1~ bis l-fache des Riihrerdurc¢h-
messers d, daB das Verhdltnis des Rihrerdurchmessers d zum
Radius r der gegebenenfalls entgegen der Drehrichtung gebo-

genen Fligel 0 bis 4 und das der Blattdicke t zur Blatt-
hohe h 0,5 bis 5 betragen. ' '

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, ‘dadu r ch gekenn -
ze ichnet , daB die Vorderkanten der Impellerfliigel
abgerundet sind und der Kriimmungsradius k das 0,01- bis

0,3-fache der Blatthohe h betragt.
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Vorrichtung nach Anspruch 1, gekennzedlch -
net durch die Verhdltnisse:

a/D = 0,4 bis 0,7
h/@ = 0,15 bis 0,3
t/h = 0,6 bis 1.

Verwendung der Vorrichtung gemdB einem der vorangehenden
Anspriiche zur Herstellung von Vinylchlorid-Polymerisaten
in wdBrigem Medium nach dem Suspensionspolymerisations-
verfahren.
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