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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von plastifizierbaren Polyvinylacetalen, die durch die Reaktion
' von Polyvinylalkoholldsungen mit Aldehyden in Gegenwart starker Mineralséiuren gewonnen werden. Das Verfahren
ist dadurch gekennzeichnet, dafé der Polyvinylalkohol in Gegenwart eines wasserldslichen alkoxylierten Alkylphenols
im Konzentrationsbereich von 0,1 bis 20 Gew.-%, bezogen auf den eingesetzten Polyvinylalkohol, umgesetzt wird. Der
‘Vortail des Verfahrens besteht darin, da durch die Verwendung von wasserlaslichen alkoxylierten Alkylphenolen, die-
-~ wahrend der Acetalisierung als Stabilisator wirken und im Finalprodukt eine Weichmachung bewirken, in einem
- Verfahrensschritt plastifizierbare Polyvinylacetale hergestelit werden kénnen. ' , L
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Titel der Erfindung

* Verfahren zur Herstellung von plastifizierbaren Poleiﬁyj;r'

acetalen

Anwendungsgebiet der Erfindung
" Die vor!iegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel lung von
plastifizierbaren Polyvinylacetalen, die durch Acetalisierung von - -
Polyviny lalkoho! mit Aldehyd in wissriger Phase unter Verwendung von

. homogenen Katalysatoren gewonnen werden.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Zur Herstel lung vén Polyviny lacetalen gibt es die unterschiedlichsten
Herstel lungsverfahren. ‘

Nach den bekanntesten Verfahren wird der zu acetalisierende Polyvunyl- '
alkohol in Wasser gelost und in Gegenwart von starken Mineralsduren ,I_;
oder deren Salzen ‘mit Butyraldehyd umgesetzt.

Dne Acetalisierung kann in den unterschiedlichsten Tenperaturberelchen
durchgefuhrt werden. Dabei ist es uUblich, besonders zu Beglnn der Reak- -

tion tiefe Tenperaturen um 276 bis 278 °K einzustellen.



~Um einen- sehr engen und g|e|chna3|gen Tellchendurchwesser zu erznelen, “f’
wird in DT-PS’ 17 45 756 und DT-AS 23 65 005 ein Tenperaturprogrannl

|n zwei Verfahrensstufen geschutzt wodurch konpakte Polyvunylbutyrale 1'
gewonnen werden Als geengnete saure Katalysatoren werden konzentrnerte

':Salzsaure Schwefelsaure oder Salpetersaure e:ngesetzt Die Kondensatnon

'v.-wnrd dabei so durchgefuhrt dafBl der Aldehyd kontnnulerlich oder chargen—

weise dem in Wasser gelosten Polyvvnylalkohol zugefuhrt wird. Die Ab-
"trennung des in- Mbsser unlosllchen Endprocuktes erfqlgt nach herkdmm- .
lnchen Verfahren. Durch mehrmaliges Mbschen wird die als Katalysator

1»e|ngesetzte Saure entfernt.

:27Transparente Polyvnnylbutyrale werden erhalten wenh als Ka;alysator-

"'-‘systen\eun Gemisch aus Salzs&ure und Natriunperchlorat zur Anwendung -

gelangt Die nach dnesen1Verfahren hergestellten Polyvinylbutyrale '

L ';zelchnen sich durch eine hohe “Ernestabllltat aus (JA—PS 57 195 706).

,Copolynere von PonV|ny|butyralen ‘werden . synthetnsuert durch die UWP
setzung von Polyvunylalkoholen mit Butyraldehyd und Paraldehyd wobel ‘
:'als Katalysator 35 % ige Salzsaure zur Anwendung gelangt (JA—PS

5801 766) ,

' ln DT-OS 15 45 141 ist ein Verfahren beschrleben ‘in dem als Katalysator
eine. Alkylsulfonsaure vom Typ R-SO3H verwendet wurd mobeu R ein

' Kohlenstoffrest mit einer mittleren: Kettenlange von 15 C-Atonen bedeutet.
Der Zusatz d:eser Verbi ndung wirkt gleuchzentug als Katalysator und als
Stabllnsator far dle ents ehenden Polynerpartukel

‘ Zur Herstelluno von granulnerten Polyvinylbutyralen dnent eine Uberkon-
: zentratlon von Polyvnnylalkohol als Elgenstablllsator (DT—PS 17 AS 756)



Durch. den Zusatz.vdn Aikylsulfonaten als Stabilisator fir die Poly-
”Vinylbutyralherstellung,sjnd nur Produkte fir die Lackindustrie |
: hefstellbar, da das eingesetzte Tensid als oberflachenaktives Agens
© wirkt (JA-PS 41 434-65). |

Zur Herstellung von offenporigen Formkdrpern aus Polyvinylbﬁtyraléh s
- v werden wassehlééliche Verb indungen vom Alkanoltyp zugesetzt (DT-AS
24 10 848). ‘ |

Hitzebestandige Polyvinylécetaie werden dadurch gewonnen, daf3 zum

Reak{ionsnedium cyc lische Verbindungen mit Hydrocarbongruppiérungen

. zugefligt werden. Die Reaktion wird im Tenperaturberelch von 263 bis
324 °K durchgefuhrt (JA—PS 76—47093)

" "Die nach den beschrlebenen Verfahren hergestellten Produkte haben den
Nachteil, “daB ihnen bei der Mbnterverarbeatung Zusatzstoffe zugegeben
werden miissen, um sie entsprechend dem angestrebten Verwenoungszmeck,v

plastifizierbar zu machen.

~Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, plastifizierbare Polyviny -
" acetale zu gewinnen, die ohne zusdtzliche We i chmacherzugabe verarbeit-

bar sind.

Dar legung des Wesens der Erfindung

"~ Die technische Aufgabe

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde ein Verfahren zur Herstellung
von plastifizierbaren Polyvnnylacetalen durch Acetalisierung von Poly-

vnnylalkohol mit Aldehyden in widssriger Ldsung in Gegenwart von starken

S4 -



Vv M|neralsauren als Katalysatoren zZu entw:ckeln welches due Errelchung

~der in der Zuelstellung fornul:erten Anforderungen nogllch nacht

e

\

:— Merknale<der’Erfindung |

"} Die Aufgabe wird erflndungsgenaﬁ dadurch. gelost daB eine 5 bis _'3f
, ffZO = |ge Losung eines Polyvunylalkohols der einen. Polynerisatnons-"
"‘;grad von 200 bis 4. 000 aufweist und we|tere hydrophi le bzw. hydrophobe
"Gruppnerungen enthalten kann, mit Aldehyd bestehend aus 1 bis
.8 C—Atowen, in einem Konzentratuonsberench von 10 bis 100 Gew. %, bezogen '
auf den elngesetzten Polyv;nylalkohol unter Anwesenheit von 1 bis .
‘20 Gew.% einer starken Mineraisdure als Katalysator und elnem wasseE-J
' losl1chen alkoxyllerten Alkylphenol in einem Konzentratlonsbereuch von
‘»‘O 1 bis 20 Gew.%, bezogen auf den eingesetzten Polyvinylalkohol, im
jfTenperaturbereuch von 275 bis 368 °K unter Rihren so umgesetzt wurd
t”"'.'daf’: s:ch plastnfizaerbare Polyvnnylacetale bilden.

:  Der Vortenl des Verfahrens besteht. darln daf}, durch d|e Vermendung von -
{‘wasserlosllchen alkoxyllerten Alkylphenolen die wihrend der Acetaﬂn-'i
va5|erun9 als Stabulnsator wlrken und im Flnalprodukt enne Mbnchnachung

\ bewurken, in einem Verfahrensschrutt plast|f|21erbare Polyvunylacetale

vhergestel!t werden kénnen.

f.Austhrungsbeispiele.

Béispiel 1 -‘Vergleichsbefspiel"

,In 1 OOO g entsalztenlwbsser merden 190 g Polyvlnylalkohol mit elnem
Polynernsat|onsgrad voni' 1.700 gelost und bei einer Raun&enperatur von ,
294 °K unter intensivem Rihren mit 3 Gew.% konzentrierter Salzsaure,, ‘
- bezogen auf den elngesetzten Polyviny lalkohol und 65 Gew % Butyraldehyd

'versetzt



’

» Béiséiel 2

v

- Das PolyVInylbutyraI wurde abJetrennt ‘mit Wasser nehrmalis gewaschen
- und getrocknet. Nach der Trocknung ist das Produkt sprdde und nlcht
‘piastffizierféhlg

t

In 2.400 g entsalztem “bsser werden 210 g Polyvnnylalkohol mit elnem '
Polynernsatuonsgrad von 1.400 geldst und bei einer Raunﬂenperatur von
289 °K unter intensivem Rihren mit 2,7 Gew.% konzentrierter Salzsdure,
bezogen auf den eingesetzten Polyviny lalkohol und 95 Gew A Butyraldehyd

bezogen auf den enngesetzten Polyviny lalkohol, versetzt

‘Zu der Polyvnnylalkohollosung werden vor der Acetalisierung mit Butyr-

- aldehyd 1,5 Gew.%’ eines mlt 15 Ethylenoxndennheuten umgesetzten Nonyl-

henols zugesctzt

"Nach Abschluf} der Acetalusaerung fiallt ein plastifizierbares Polyv:nyl—

butyral an,‘welches_nach der Trocknung sofort verarbeitbar ist,

‘Beisgiel 3

In 1.000 g éntsalztem Wasser werden 150 g Polyvinylalkoho!l mit einem
Polynérisationsghad von 900 geldst und bei einer Raumtenperatur von

290 °K unter intensivem Rihren mit 5 Gew.% konzentrierter Salzsédure,

. bezogen auf den eingesetzten Polyvinylalkohol und 85 Gew.% Acetaldehyd ;

‘versetzt. Zu der Polyvinylalkehol8sung werden vor der Acetalisierung

0,8 Gew.% eines 'mit 12 Ethylenoxideinheiten umgesetzten Nony Iphenols -
zuéesetzt. ’ ’ :
Nach Abschluf3 der Acetalisierung féallt ein plastifizierbarés Polyvjhyl—

acetal an, welches nach der Trocknung sofort verarbeitbar ist.



"_éffindungsanspfuth
Verfahren zur Herstel lunc von plastnfnmerbaren Polyvmylacetalen

‘,--dur'ch Acetal |$|erung von Polyvmylalkohol mit Aldehyden in wassriger

- Lésung unter Anwesenheut von starken Mmeralsauren als Katalysatoren,'

. _:gekennzenchnet dadJrch daB die Urmsetzung in Gegenwart eines wasser-
: 16s | ichen alkoxyl ierten Alky Iphenols im Konzentratlonsber'euch von '

| O,1;b|s 20 Gew.’%, bezogen ‘auf den Polyviny lalkohol, erfolgt.
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