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Sposéb alkoholizy polioctanu winylu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb prowadze-

nia procesu alkoholizy - polioctanu winylu.

Proces alkoholizy polioctanu winylu pozwala na
uzyskanie wiéknotwoérczego polialkoholu winylo-
wego. Z jego wodnych roztwor6éw, najczeSciej me-
todg formowania na mokro, otrzymuje sie wt6kna
syntetyczne o cennych witasciwo$ciach uzytkowych
i wysokich wskaznikach wytrzymalo$ciowych.

Wedlug znanego dotychczas sposobu alkoholize
polioctanu winylu prowadzi sie w roztworze alko-

'holowym z nieznacznym dodatkiem wody i stosuje

sie katalizatory zasadowe lub kwas$ne. Katalizato-
ry zasadowe sa cze$ciej stosowane w praktyce
przemystowej. Po przeprowadzeniu reakcji alko-
holizy otrzymuje sie polialkohol winylowy o mi-
nimalnej resztowej zawartoSci grup estrowych
i popiotu. Produkt ten, w postaci subtelnie roz-
drobnionego proszku, stuzy do sporzadzania roz-
tworéw przedzalniczych. Niedogodno$é¢ dotychcza-
sowego sposobu stanowi fakt, Zze polialkohol winy-
lowy silnie pecznieje w wodzie, w wyniku czego
otrzymuje sie niejednorodne roztwory stezone
o matlej stabilno$ci i zmiennej w czasie lepkoSci.
Uniemozliwia to przetrzymywanie roztworéw prze-
dzalniczych i utrudnia proces przedzenia, szczeg6l-
nie w przypadku powstania duzej ilo§ci zeli, Nie-
jednorodno$é roztworéw wplywa takze niekorzyst-
nie na jako$é widkien.

Znany jest spos6b otrzymywania wolnych od
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pecherzykdéw stezonych wodnych roztworéw poli-
alkoholu winylowego. Sposéb polega na dodaniu
do roztworu niejonowych lub jonowych S$rodkéw

‘obnizajgcych napiecie powierzchniowe i poddaniu

roztworu wirowaniu na wiréwce o sile odsrodko-
wej 300 G, w temperaturze ponad 60°C, na przy-

‘klad 80°C. Sposéb ten jednak nie zapewnia usu-

niecia mikrozeli z roztworu polialkoholu winylo-
wego, przez co obniza sie jako§¢ wibkna oraz wy-
stepujg trudno$ci w przedzeniu wldokien a miano-
wicie pekanie elementarnych wibkienek, zatykanie
filier i inne. Dodatkowa niedogodno$cig tego. spo-
sobu jest dlugotrwalo§¢ procesu technologicznego
oraz konieczno$é stosowania skomplikowanej apa-
ratury.

Stwierdzono, ze wymienionych niedogodnoéci
mozna uniknaé, jezeli alkoholize polioctanu winylu
prowadzi si¢ w obecno$ci katalizatoréw- zasado-

.wych lub kwasnych z dodatkiem zawiesiny Srod-

k6w dyspergujacych nierozpuszczalnych w alkoho-
lach, a rozpuszczalnych w wodzie. Srodki te sto-
suje sie w ilosci 0,2—5% wagowych w stosunku
do ilosci roztworu polimeru. W czasie hydrolizy
nastepuje wytrgcanie polialkoholu winylowegbd

z jednoczesna okluzja emulgatora wewnatrz czg-
.stek polimeru. Jako dyspergator stosuje sie sapo-

nine, sulfonowane pochodne weglowodoréw alifa-

tycznych, alifatyczno-aromatycznych lub tez po-

.chodne sulfonowe wyzszych alkohoh ahfatycznych
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czy tez inne dyspergatory nierozpuszczalne w niz-
szych alkoholach alifatycznych. Dyspergator wpro-
wadza sie do alkoholowego roztworu polioctanu
winylu w postaci dobrze zhomogenizowanej pasty
w alkoholu metylowym a katalizator dopiero po
dokladnym wymieszaniu zawiesiny dyspergatora
z roztworem polimeru. Mozna réwniez wprowa-
dzaé dyspergator w postati dobrze zhomogenizo-
wanej pasty do alkoholowego roztworu polioctanu
winylu w spos6b ciggly przy jednoczesnym stop-
m%wym- wpPowadzaniu katalizatora i stosowaniu
mieszania. ) . .
Pierwsza faza reakcji alkoholizy zachodzi
w ukladzie jednorodnym, a nastepnie zaczyna sie
przy do$tatecznym stopniu przereagowania wytra-
canie polialkoholu winylowego. Zgodnie ze sposo-
bem wedlug wynalazku, do alkoholowego roztworu
polioctanu winylu wprowadza sie subtelnie roz-
. drobniona zawiesing dyspergatora nierozpuszczal-
‘nego w alkoholu, a nastepnie doprowadza uklad
do . odpowiedniej temperatury wynoszacej okolo
40°C i dodaje katalizatora. W miare postepu reak-
cji dyspergator okluduje w wytrgcajgcych sie
czagstkach polimeru. Jednocze$nie, dzieki obnizeniu
napiecia powierichniowego, dyspergator zapewnia
powstawanie drobnych, niezbrylajacych sie czastek
polimeru, co utatwia prowadzenie procesu, szcze-
gb6lnie w przypadku zastosowania metody ciagtej.
Lepiej przebiega réwniei proces sgczenia i prze-
mywania otrzymanego produktu reakcji alkoholi-
zy. Dodany dyspergator, przy wilasciwym doborze
jego skladu i stezenia, nie wplywa natomiast na
wielko$§é stopnia polimeryzacji i resztowej zawar-

tosci grup estrowych polimeru. Po zakonczeniu-

reakcji alkoholizy polimer odsacza sig, przemywa
alkoholem metylowym i suszy. Zbedne sa jakie-
kolwiek dodatkowe procesy, np. obr6bki termicz-
‘nej czy chemicznej. Po wysuszeniu i sproszkowa-
niu w mlynie kulowym produkt nadaje si¢ do spo-
rzadzania roztworéw przedzalniczych i przeksztal-
cenia na wiékno.

Polialkohol winylowy otrzymany sposobem we-
dtug wynalazku tj. z zawarto§cig dyspergatora
okludowanego wewnatrz czastek polimeru, roz-
puszcza sie w wodzie znacznie szybciej,. niz poli-
mer otrzymany dotychczasowymi sposobami. Moz~
‘na go rozpuszczaé w wodzie o temperaturze poko-
jowej i nastepnie ogrzewaé, lub.tez stosowaé od
razu wode gorgcg. Zbedne jest ewentualne stoso-
wanie wody chtodnej w pierwszej fazie rozpusz-
czania i jakikolwiek dodatek $rodk6w zmniejsza-
jacych napiecie powierzchniowe. Polimer rozpusz-
_cza sie, niezaleznie od stosowanego sposobu roz-
puszczania, bez tworzenia zbryleh i Zeli. Juz po
trzech godzinach rozpuszczania w temperafurze
70°C otrzymuje sie roztwory stezone, np. 15%-owe,
o okre§lonej lepko$ci, ktéra praktycznie biorac
_nie ulega zmianie przy dalszym ogrzewaniu z mie-
‘szaniem, czy tez podczas wielodniowego przecho-
‘wywania w temperaturze 70°C. Szybsze rozpusz-
_czanie sie polialkoholu winylowego oraz wigksza
stabilno§é jego roztwordéw wynika ze zmian ol-
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watacji mikroczasteczek i wiekszej jednorodnosci

roztworéw przedzalniczych. Analogicznych wyni-
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kéw nie daje sie osiggngé przez zastosowanie dy-
spergator6w dopiero w procesie rozpuszczania po-
'limeru. WtiasSciwy i dogodny przebieg procesu roz-
puszczania oraz jednoczesna wysokg stabilnosé
roztwor6w przedzalniczych osigga sie tylko wtedy,
gdy zgodnie ze sposobem wedlug wynalazku za-
‘pewnia sie okluzje dyspergatora wewnatrz wytra-
conych czas.ték polimeru.

Wodne roztwory polialkoholu winylowego, otrzy-
mane W procesie alkoholizy z dodatkiem odpo--
wiedniego dyspergatora, maja lepko$§¢ nizszg niz
roztwory uzyskane ze zwyklego polialkoholu. Dzie-
ki temu mozna podwyzszyé stezenie polimeru w
roztworach przedzalniczych, co ulatwia prowadze-
nie procesu formowania i polepsza wiasnoéci
otrzymanych wiokien.

Sposéb wedlug wynalazku zapewnia prawidlowy
przebieg procesu alkoholizy, pozwala uzyskaé po-
limer o niZzszym cigzarze nas powym, stwarza
mozliwoéé otrzymania bardziej jednorodnych i sta-
bilnych roztworéw przedzalniczych, tatwiejszych
“do formowania wtékien, ktére wykazuja WYZszg
wytrzymalo$§¢ mechaniczng w poréwnaniu z wy-
trzymato$ciag wibkien wytworzonych ze zwyklego
polialkoholu. '

Przyklad. Przeprowadzono poréwnanie wy-
nikéw alkoholizy polioctanu winvlu bez dodatku
i z dodatkiem dyspergatora. Stosowano polimer
o stopniu polimeryzacji 1500 i do alkoholizy uzyto
23%-we roztwory w metanolu. Jako katalizator
zastosowano 30%-wy wodny roztwér NaOH w al-
koholu metylowym. Iloéé yzytego katalizatora wy-
nosita 0,2 mola NaOH na 1 mol polimeru. Tempe-
ratura reakcji wynosita 40°C, czas — 2 godz. Jako
dyspergator zastosowano saponine w iloci 2%
w stosunku do roztworu polioctanu. Otrzymano
dwa rodzaje polialkoholu winylu o nastepujgcych
wlasno$ciach:

.

Ciezar nasypowy polimeru

z dyspergatorem 0,18 g/cm?
CigZar nasypowy polimeru

bez dyspergatora 0,21 .
Zawarto$é popiolu w polimerze

z dyspergatorem 0,33%
Zawarto§é popiolu w polimerze

bez dyspergatora 0,31%
% grup acetylenowych w polimerze

z dyspergatorem 0,32%

% grup acetylenowych w polimerze
bez dyspergatora 0,34%

Lepko§é 15%-wych roztworéw w wiskozymetrze
Hopplera w 70°C: ’
Po 6 godzinach dla polimeru
z dyspergatorem
Po 6 godzinach dla polimeru
kez dyspergatora 111 sek .
Po 10 dniach dla polimeru
z_dyspergatorem
Po 10 dniach dla polimeru
bez dyspergatora

98 sek (Kulka nr 4)

100 sek .

123 sek ”
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Zele w 1 ml roztworu przedzalniczego:
Po 3 dniach dla polimeru

z dyspergatorem 0— 3
Po 2 dniach dla polimeru
bez dyspergatora 8—10

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb alkoholizy polioctanu winylu w roztwo-
rze alkoholowym i wobec katalizatoréw zasa-
dowych lub kwasnych, ;namienny tym, ze reak-
cje prowadzi sie z dodatkiem zawiesiny dys-
pergatora nierozpuszczalnego w alkoholach w
ilosci od 0,2% do 5% wagowych w stosunku
do iloSci roztworu polimeru.

2. Spos6b wedlug zastrz, 1, znamienny tym, ze
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dyspergator wprowadza sie do alkoholowego
roztweru polioctanu w:nylu w postaci dobrze
zhomogenizowanej pasty w alkoholu metylo-
wym, a katalizator dopiero po dokiadnym wy-
mieszaniu zawiesiny dyspergatora z roztworem
polimeru.

. Spostb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

dyspergator wprowadza sie w bostaci dobrze
zhomogenizowanej pasty do alkoholowego roz-
tworu polioctanu winylu w spos@ ciagly przy
jednoczesnym stopniowym wprowadzaniu ka-
talizatora i stosowaniu mieszania.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, 2 i 2, znamienny tym,

ze jako dy'spergator stosuje sie saponine, sul-
fonowane pochodne weglowodoréw alifatycz-
nych, alifatyczno-aromatycznych lub tez po-
chodn®t sulfonowe wyzszych alkoholi alifatycz-
nych.
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