5 listopada 1932 r.

OPIS PATENTOWY

Nr 16697.

KL 39b 5

I. G. Farbenindustrie Aktiengesellschaft 39 /6 4 4/ 06

(Frankfurt n. M., Niemcy).

Sposéb przeprowadzania polimeryzacji styrolu, indenu, estréw winylowych
i tym podobnych zwiazkdw.

Zgloszono 30 wrzesnia 1931 T.
Udzielono 4 lipea 1932 r.
Pierwszenstwo: 2 pazdziernika 1930 r. (Niemcy).

Polimeryzacje¢ styrolu, indenu, octanu
winylowego i tym podobnych zwiazkéw
mozna przeprowadzi¢ w prosty sposob, np.

przez ogrzewanie w kotlach z dodatkiem

lub bez katalizatoréw. Produkt polimery-
zacji otrzymuje sig zaleznie od ksztaltu ko-
tla w postaci bloku lub w innej zbitej po-
staci. Nawet na goragco materjal wyjmuje
si¢ z trudem z naczyn reakcyjnych, a przy
zastosowaniu go do lakieréw albo do mas
tloczonych lub do nakrapiania produkt mu-
si si¢ znajdowaé w stanie rozdrobnionym.,
Rozdrabnianie odbywa si¢ zwykle zapomo-
ca mechanicznej obrébki, jak toczenie, stru-
ganie lub mielenie. Obrébka powyzsza jest

konieczna, a przytem polaczona z trudno-
$ciami, poniewaz przy rozdrabnianiu mate-
rjal si¢ nagrzewa, staje si¢ przez to pla-
styczny i zanieczyszcza rozdrabniarki.
Wykryto, iZ mozna otrzymaé prostym
sposobem produkty polimeryzacji w takim
stanie, w ktérym mozna z latwoscia pro-
szkowaé, rozpuszczaé, rozdrabniaé, natry-
skiwaé niemi lub walcowaé, jesli majace
byé polimeryzowane momomery wprowa-
dzaé sposobem ciaglym do naczynia, z kté-
rego odbiera si¢ w innem miejscu produkit
spolimeryzowany znanym sposobem, mniej
wigcej w tym stopniu, w jakim doprowadza
si¢ monomer. Naprzyklad przez wykonanie
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otworu odprowadza]a,oegb w ksztalcie dy-
szy mozna ottzymfywac bezposrednio pro-

" dukt “polimeryzacii-w ksztalcie nici, tasmy

lub preta, ktére po wyjsciu sa przez pewien
czas plastyczne, dajac si¢ tem samem %a-
two odprowadzaé sposobem ciaglym przy
pomocy cewek i tak dalej. Jesli w miejscu
odprowadzajacem umiesci¢ dysze mnatry-
skowa, produkt reakcji mozna wtryskiwaé
wprost do form.

Uzywane naczynie reakcyjne moze skla-
daé sie¢ z rury, zaopatrzonej w przenosnik
$limakowy, albo z naczynia innego dowol-
nego ksztattu, tak urzadzonego, aby nie-
przerwanie doprowadzany, np. wypompo-
wany, niespolimeryzowany produkt nie mie-
szal sig, albo przynajmniej tylko w nie-
wielkim stopniu mieszal si¢ z produktem
juz spolimeryzowanym. Przy zastosowaniu
rur i t. d., jako naczyn polimeryzacyjnych,
udaje sie z latwoscia odprowadzaé cieplo,
wywiazywane przy polimeryzacji, i w zalez-
nosci od obranej temperatury i szybkosci
przetadunku otrzymywaé calkowicie od-
mienne, lecz za kazdym razem jednolite
produkty koricowe. Ma to szczegélne zna-
czenie przy stosowaniu produktu polimery-
zacyjnego jako mas do tloczenia lub natry-
skiwania.

Mozna w ten sposéb otrzymywaé, za-
leznie od zastosowanych temperatur poli-
meryzacyjnych, polistyrol o rozmaitych,
dotychczas nie wosiagnietych wartosciach
pod wzgledem wytrzymalosci, jak wynika
z ponizszego zestawienia.

Temperatura Yl‘ﬁrézy- Wytrzymalo§¢ Trwatosé
: .. malo$ i i
pOIImeryzacu.‘ zgigan?: Pl'::' zg:::;lel:;u. Ogr::nie.
70— 80°C 800 25 80°C
80— 90°C 750 20 , 76°C
90—100°C 700 14—16 70°C
120—130°C 600 8—10 68°C
140—160°C 540 6—1  60°C

Przy polimeryzacji mozna dodawaé ka-

talizatory, $rodki zmickczajace, srodki wy-
pelniajace i tym podobne,

Przyktad I. Przez wezownicg, spiral-
nie nawinigta, o pojemnosci 1 litra przeci-
ska si¢ przy ci$nieniu 30 atm pompa mono-
meryczny styrol, zawierajacy jeszcze 4%
etylobenzenu oraz dodany jako srodek
zmigkczajacy 5% fosforanu tréjkrezylowe-
go. Wezownica znajduje si¢ w kapieli o-
grzewajacej o temperaturze 150 — 160°C.
Wylot posiada postaé dyszy, pod ktéra
znajduje sie¢ cewka, celem statego odpro-
wadzania produktu polimeryzaciji. Zapomo-
ca powyzszego urzadzenia przy podanych
warunkach pracy mozna otrzymaé w ciagu
24 godzin 4 — 6 kg stalego produktu poli-
meryzacji o nastepujacych wlasnosciach fi-
zycznych: wytrzymalo$é na zginanie 545,
wytrzymalosé na zginanie przy uderzeniu
1,5, trwalo$¢ przy ogrzewaniu 62°C. Jezeli
utrzymywaé temperaturg 120 — 130°C za-
miast 150 — 160°C otrzymuje si¢ polisty-
rol ciagliwszy, o wytrzymalosci na zginanie

607, wytrzymalosci na zginanie przy ude-

rzeniu 10,1 i trwalosci przy ogrzewaniu
68 — 69°, Wydajnosé wynosi 2 do 3 kg w
przeciggu 24 godzin.

Przyklad II. W pionowym kotle cylin-
drycznym z glinu o pojemnosci 200 litréw,
posiadajacym doplyw i odplyw oraz we-
zownice do ogrzewania para, ogrzewa sig
30 kg styrolu przy 140 — 150°C tak dtugo,
az sie otrzyma gesta papke. Nastepnie do-
prowadza si¢ co godzine okoto 10 kg styro-
lu, dopéki kociol napelni sie¢ do potowy. Od
tego czasu mozna pracowaé sposobem cia-
glym, doprowadzajac co godzine u goéry 10
kg styrolu i odbierajac na dole odpowied-
nig ilo$¢ polistyrolu. Jesli w tej samej apa-
raturze pracuje si¢ w nizszych temperatu-
rach, nalezy wezownice umieszczong w ko-
tle zaleznie od potrzeby chlodzi¢ w odpo-
wiedni sposéb.

Polimeryzacja trwa przytem odpowied-
nio dtuzej i przy postepowaniu przy 100°C
otrzymuje si¢ na dobe tylko 0,8 czesci obje-



tosci kotla polistyrolu. Przez dodamie $rod-
kéw przyspieszajacych, naprzyklad nad-
tlenku benzoylowego, mozna osiagnaé wiek-
sza przerobke bez szkody dla wlasnosci
otrzymanego produktu. W tym przypadku
dobrze jest umiesci¢ w kotle kilka wezow-
nic ogrzewajacych oddzielnie jedna mad
druga. Okazato si¢ w dalszym ciagu, iz do-
brze jest w celu utrzymywania pozadanego
ruchu ciggliwego utrzymywaé w goérnej cze-
$ci kotla zadana niska temperature polime-
ryzacji, np. 70 — 80°C. Dolne wezownice
ogrzewajgce utrzymuje si¢ przy wyzszych
temperaturach, tak iz przy otworze wyj-
$ciowym calkowicie spolimeryzowany poli-
styrol jest dostatecznie plastyczny, celem
umozliwienia odbierania produktu. W ten
spos6b osigga si¢ prace absolutnie pewna
w ruchu, ciagla i bez przeszkéd. Odpowied-
nie urzadzenie do przeprowadzenia poste-
powania ciaglego podano na zalaczonym
rysunku. :

Cylindryczny, na dolnym koricu stozko-

wy kociot @, w ktérym znajdujq sie wezow-
nice ogrzewajace b, polaczony jest u dotu
z rura ogrzewana ¢, w ktérej znajduje sig
$limacznica transportowa d. Rura ¢ posia-
da przy wylocie szczeling, przez ktéra wy-
ciska si¢ goracy, plastyczny polistyrol, od-
bierany zapomoca pasa okreznego.

Zamiast styrolu mozna w podobny tech-
nicznie prosty sposéb przeprowadzi¢ w pro-
" dukty polimeryzacji pochodne styrolu, oc-
tan winylowy i podobne $rodki, ulegajace
polimeryzaciji, jak kwas akrylowy i jego po-
chodne.

Przyklad III. Do autoklawu wprowa-
dza sie styrol i polimeryzuje przy 100°C,
Otwér wyjsciowy ma ksztalt szczeliny, kté-
ra tak samo jak dolna czesé kotta mozna

podgrzewaé do 180 — 200°C, celem nada-
wania materjatowi plastycznosci. Dla prze-
prowadzenia ciaglej polimeryzacji podnosi
si¢ w kiotle cisnienie mniej wiecej do 20 atm
i wprowadza monomeryczny styrol w mia-
re tego, jak wyciska si¢ styrol spolimeryzo-
wany. Wylot dla spolimeryzowanego styro-
lu mozna zaopatrzyé w ogrzewany kurek
dla regulowania ilosci wychodzacego pro-
duktu. Przed wylotem umieszcza si¢ formy,
do ktérych wtlacza si¢ jeszcze plastyczny
spolimeryzowany styrol. W ten sposéb moz-
na otrzymywaé przedmioty uksztaltowane.
Mozna réwniez wprowadzié¢ jeszcze pla-
styczny spolimeryzowany styrol do urza-
dzeri wyciskajacych, z ktérych mastepnie
wyciska si¢ produkt polimeryzacji, albo po-
zwala si¢ otnzymanemu produktowi zestali¢
si¢, a nastepnie rozdrabnia si¢ go i wpro-
wadza do urzadzen, z ktérych si¢ go wyci-
ska, celem dalszej przerébki.

Zastrzezenie patentowe,

Sposéb przeprowadzania polimeryzacii
styrolu, indenu, estré6w winylowych i tym
podobnych zwiazkéw przez ogrzanie, zna-
mienny tem, 2e poddawany polimeryzaciji
monomeryczny produkt wyjsciowy wpro-
wadza si¢ sposobem ciaglym do maczynia,
z ktérego produkt spolimeryzowany odpro-
wadza sie mniej wigcej w takiej samej mie-
rze, w jakiej doprowadza si¢ produkt wyj-
$ciowy, przyczem otrzymany produkt ewen-
tualnie wttacza sie do form.

I. G. Farbeaindustrie
Aktiengesellschaft.
Zastepca: Dr. inz. M, Kryzan,

rzecznik patentowy.
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