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Foreliggende oppfinnelse angar fremstilling av polymeri-
sat og kopolymerisat pa basis av vinylklorid, hvilke er uopplgse-
lige i sine monomere utgangsstoffer.

Hensikten med oppfinnelsen er & fremstille polymer og
kopolymere harpikser pé& basis av vinylklorid hvilke har en korn-
fordeling som er meget begrenset og hvis gjennomsnitlige dia-
metere kan vare mellom 0,1 og 500 mikron og mere bestemt fra 0,2-
200 mikron.

En annen hensikt er & oppnd polymere og kopolymere har-
pikser pd basis av vinylklorid hvis elementarpartikler har en
pket tetthet. Disse element®rpartikler kan oppnds fri fra hver-
andre hvilket fgrer til hérpikser med en meget hgy tilsynelatende
tetthet, noe som tillater ekstrudering av stive polyvinylklorider
uten en forutgdende fortetning av harpiksene.

Disse elementarpartikler kan ogsd vare agglomerert pa
ny under polymériseringen, hvilket fgrer til plastmasser hvis
tilsynelatende tetthet er mindre og hvis porgsitet er stgrre,
hvilket tillater anvendelse av slike plastmasser i fremstilling
av mykgjort polyvinylklorid. Forgvrig har slike produkter ingen
"fiskegyne" hvilket gir dem en fullstendig gjennomsiktighet.

Andre hensikter og fordeler vil fremgd av fglgende
beskrivelse.

Disse hensikter og formdl oppnis ifplge oppfinnelsen
ved at man i findelt form og i smd mengder dispergerer en vandig
opplgsning av minst en katalysator i en monomersammensetning,
basert pad vinylklorid, og utfgrer polymerisasjon av den nevnte
sémmensetning, slik det angis nermere i krav 1.

En utfpgrelse av fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen er
karakterisert ved at man i et f@grste trinn samtidig pd den ene

side utfgrer dispergering av den vandige opplgsning, av minst
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en del av det katalytiske system i monomersammensetningen, og

pé& den annen side polymeriseringen av denne under stor omrgrings-—
hastighet til en omdannelse, som generelt ligger mellom 1 og 50%
og fortrinnsvis mellom 3 og 25%, og deretter underkastes reak-
sjonsmiljget, under et annet trinn, en polymerisering under lang-
sommere omrgring med tilstrekkelig oppholdstid til & unngd en
reagglomerering av kornene under utviklingen.

En tredje variant for utgvelse av fremgangsmiten ifglge
oppfinnelsen, er karakterisert ved at man i et f@grste trinn i
en forpolymerisator samtidig utfgrer dispergering i findelt til-
stand av suspensjonen av den vandige opplgsning av minst en del
av det katalytiske system i monomeren eller komonomeren pé
basis av vinylklorid og forpolymerisering i den sdledes dannede
reaksjonsmasse under en sterkt omr¢ring til en omdannelse, som
generelt ligger mellom 1-30%, og fortrinnsvis mellom 3 og 15%,
hvoretter forpolymerisatet i et annet trinn, etter overfgring til
en polymerisator, underkastes en endeling polymerisering under
langsom omrgring med tilstrekkelig oppholdstid til & unngé.en
reagglomerering av kornene under utviklingen.

Man kunne likeledes i det tilfelle hvor man anvender et
katalytisk system sammensatt av flere bestanddeler, som er opp-
lgselige i vann, separat innfgre de vandige opplgsninger av de
nevnte bestanddeler, separat i reaksjonsblandingen i forskjellige
trinn av polymeriseringen.

I det fglgende beskrives to varianter som er sarlig
gunstige for utgvelse av fremgangsmédten utfgrt kontinuerlig.

En fgrste utfgrelse av fremgangsmaten, ifglge oppfinn—
elsen, er karakterisert ved at man i det vesentlige kontinuerlig
og i sm& mengder, utf@grer dispergeringen av en vandig opplgsning
av minst en del av det katalytiske system i hele‘eller en del
av monomersammensetningen, hvoretter polymerisasjonen av nevnte
forbindelse utfgres kontinuerlig i kontakt med en beétemt mengde
av monomeren og en mengde av polymeren eller kbpolymeren idet
den siste pd forh&nd er tilberedt, ifglge samme fremgangéméte,
og idet reaksjonsmiljpet er holdt under en moderat omrgring i
polymeriseringsreaktoren, idet det hele utfgres ved kontinuerlig
fierning av de polymerer eller kopolymerer som er dannet, samt
avgassing for & skille disse fra monomeren som ikke har reagert.

For en god utgvelse av denne variant av fremgangsmiten,
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ifglge oppfinnelsen, til fremstilling av polymerer og kopoly-
merer i det vesentlige av vinyltypen, kunne man i polymeriser-
ingsreaktoren holde vektforholdet mellom polymer og monomer ved
verdier pa mellom 0,3 og 9, og fortrinnsvis mellom 1 og 4, ved
eventuelt & tilsette en komplementermonomer, fri for katalysator.

Ifglge en foretrukket utfgrelsesform av denne wvariant
av fremgangsmaten, ifglge oppfinnelsen, blir vektreguleringene
for tilsetning av monomer, av polymerisering og fjerning av
polymer, gjort uavhengig pd vesentlig automatisk mate for etter
behov & kunne regulere betingelser for polymerisering og fglge-
lig omsetningen og naturen for de dannede polymerer og kopoly-
merer.

Utmatingen av pulverformet polymer, som er svellet av
monomeren, kan ékje ved hjelp av alle egnede anordninger, og
fortrinnsvis ved hjelp av den fremgangsmdte som er beskrevet i
det franske patent nr. 1.261.921, som er en fremgangsm&te ifplge
hvilken man utfgrer utmatingen gjennom en dpning , som er direkte
forbundet med kretsen for avgassing og utskilling av polymerisat,
idet denne 3pning avvekslende &pnes og lukkes meget hurtig og
hver gang meget kort, idet disse 8pninger gjentas et antall
ganger pr. tidsenhet, tilstrekkelig til & fjerne den ¢nskede
mengde polymer som kontinuerlig er dannet.

For en god utgvelse av denne variant av fremgangsmlten,
bgr man, for alltid & arbeide med en tilstrekkelig omrgring, pa-
begynne den kontinuerlige innfgring av monomersammensetningen og
innfgringen av den vandige opplgsning av katalysatoren med en
viss mengde polymer eller kopolymer som er tilberedt p& forhéand.

Denne mengde polymer eller kopolymer, som er fremstilt
pd& forhdnd ved kontinuerlig polymerisering, blir vanligvis frem-
stilt enten direkte ved polymerisering i en reaktor, hvis fylling
av monomersammensetning og av katalysator i vandig opplgsning
skjer gjennom en pulveriseringsdyse, eller ved polymerisering i
et adskilt apparat.

For & oppnd en god dispergering av den vandige opplgs-
ning av minst en del av det katalytiske system i monomersammen-
setningen, vil man fortrinnsvis, alt etter tilfelle, aﬁvende
et apparat utstyrt med en turbin, som roterer med stor hastighet,
en blander forsynt med en pulveriseringsdyse eller en membran-

pumpe som skaper trykktap pa 100-600 bar.
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En annen hovedvariant av fremgangsméten ifglge oppfinn-
elsen, karakteriseres ved at man i det vesentlige kontinuerlig
i en forpolymerisator samtidig med hverandre, gjennomfgrer pé&
den ene side dispergeringen av vannopplgsningen av katalysat-
oren eller katalysatorene i hele eller en del av monomersammen-
setningen, pa den annen side forpolymeriseringen av den dannede
reaksjonsblanding under omrgring med sterk turbulens til en om-
setning mellom 1 og 20%, fortrinnsvis mellom 2 og 10%, og at
man deretter kontinuerlig etter overfgring til en polymerisator,
gjennomfgres polymerisering av forpolymerisatet i kontakt med
en bestemt mengde monomersammensetning samt en mengde polymeri-
sat eller kopolymerisat, som pd forhand er fremstilt etter samme
fremgangsméte, hvorved reaksjonsblandingen holdes under langsom
omrgring, som dog er tiistrekkelig for 3 unngd reagglomerering
av kornene, samtidig som man kontinuerlig sikrer savel utmatning
av de fremstilte polymerisater eller kopolymerisater, som disses
avgassing for & separere dem fra ikke-omsatte rester av monomer-
.sammensetningen.

For & fremme gjennomfgringen av denne variant av frem-
gangsmaten, er det hensiktsmessig i polymerisatoren & opprett-
holde et forhold mellom 0,3 og 9, fortrinnsvis mellom 1 og 4,
mellom vektmengden polymerisat og vektmengden monomer,.eventuelt
ved tilsetning av en kompletterende mengde monomersammensetning,
som er fri for katalysator.

Noen, som eksempler valgte anlegg for utgvelse av frem-
gangsmaten ifglge oppfinnelsen, beskrives narmere nedenfor i
tilknytning til de ledsagende tegninger.

Fig. 1 viser et prinsippskjema over et anlegg for gjen-
-nomfgring av fremgangsmidtens fgrste hovedvariant.

Fig. 2 viser et .prinsippskjema over et anlegg for gjen-
nomfgring av fremgangsmdtens andre hovedvariant.

Reservoaret 1 inneholder en monomerblanding og er an-
bragt pd en elektronisk vekt 2 og er forsynt med en rgrer la.
Den omfatter nedentil et utlgpsre¢r med en sikkerhetsventil 3
og er gjennom ledningen 4 forbundet: med doseringspumpen 5, som
ved hjelp av ledningen 4a, mater monomer til homogeniserings-
tanken 6. : . .

Reservoaret, 7, likeledes anbragt pd en elektronisk

vekt 7a og utstyrt med en rgrer 8, inneholder blandingen av vann,
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emulgeringsmiddel og den vannopplgselige del av det katalytiske
system. Dette reservoar 7 omfatter ved sin nedre del, et rg¢r 9
forbundet med en ledning 10 til en doseringspumpe 1l som mater
vandig katalytisk opplgsning gjennom ledningen 10a til. homogeni-
serinqstaﬁken 6.

Homogeniseringstanken 6, som mates via ledningene 4a og
10a, omfatter en hurtigroterende rg¢rer 12, og mater igjen reak-
toren 14.via ledningen 13. Ved sin innfgring i reaktoren 4, blir
blandlngen av monomer, vann, emulgeringsmiddel og katalysator-
system flndlspergert ved hijelp av en spreder 15.

Reaktoren 14 er av den vertikale type og omfatter i den
¢vre del av lokket l4a, r¢r 16,17,18, som er ngdvendig for ifyll-
ing av monomeren, til avtapping av monomer som ikke har reagert
ved slutten av reaksjonen ved avgassing, og for en sikkerhetsan-
ordning samt med en gjennomfgring for den ¢vre del av akselen 19
for rg¢ranordningen, idet akselen gdr gjennom en helt tett pakk-
boks 20.

Reaktoren 14 er anbragt pad den elektroniske vekt 21 og
forsynt med en dobbelkappe 22 hvori det sirkulerer et varmeut-
vekslingsmedium som kommer inn ved hjelp av r¢ret 23 og gdr ut
ved hjelp av rgrert 24. Omrgring av reaksjonsmiljget er sikret
ved hjelp av rgreren 25 som bares og drives ved hjelp av akselen
19.

Den kontinuerlige uttgmming av polymer-monomer-blandingen

skjer fra reaktorens 14 bunn gjennom rgret 26, hvortil er festet

en stempelventil 27 som reguleres pneumatisk.

Blandingen av polymer og monomer blir deretter overfe¢rt
gjennom ledningen 28 til en avgasser 29.

Avgasseren 29 er av horisontal type og gjennomlgpes av
en roterende aksel 30 som holdes av lagere 31 og 32, idet det
er sikret vanntetthet ved hjelp av pakninger 33 og 34.

Den roterende aksel 30 holder en omrgrer av skruetypen
35, som sikrer en slik omrgring av blandingen av polymer og
monomer i avgasseren 29, at eliminering av monomeren begunstiges.

Avgasseren 29 er forsynt med en dobbeltkappe 36 hvori
det sirkulerer et varmeutvekslingsmedium som kommer inn gjennom
rgret 38 .0og gdr ut gjennom rgret 38. I den gvre del av behold-
eren 29 er det anordnet uttak for et rgr 39, som er koblet til

kretser for vakuum og avgassing, hvorved man fortsetter avtrek-
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king av ikke-omsatt monomer, og dette hele tiden under polymeri-
seringen, evakueringen og avgassing av polymer. Avgassings--
anordningen 29 er videre forsynt med et sikkerhetsrgr 40.

Uttgmmingen av polymer utfgres ved hjelp av rgret 41,
som befinner seg ved. den nedre del av sideveggene 42 og .43 pd
avgassingsanordningen 20, og fortrinnsvis pd& den motsatte side
av inntaket for blandingen polymer-monomer. Den mengde, som tas
ut av polymer, reguleres ved &pningen for kranen 44 anbragt pé&
rgret 41.

Videre gis et eksempel i forbindelse med fig. 2.

Beholderen 1 inneholder en monomerblanding og er anbragt
péd den elektroniske vekt 2 og forsynt med en rgrer la, og den
omfatter ved sin nedre del et'r¢r med sikkerhetsventil 3, "forbundet
med ledningen 4 til en doseringspumpe 5, som ved hjelp av led-
ningen 4a, mater monomerblandingen til forpolymerisatoren'6.

Beholderen 7, som likeledes er montert pd en elektronisk
vekt 9 og utstyrt med en rgrer 8, inneholder blandingen av vann,
emulgeringsmiddel og en eller flere vannopplgselige katalysatorer.
Denne beholder. 7 omfatter ved sin nedre del et r¢r med sikkerhets-
ventil 10, forbundet via en ledning 11 til en doseringspumpe 12,
som mater vandig opplgsning gjennom ledningen lla til forpolymeri-
satoren 6.

Forpolymerisatoren 6 er av vertikal type, og den er
anbragt pd en elektronisk vekt 12 og er forsynt med en dobbel-
kappe 13, hvori det sirkulerer et varmeutvekslingsmedium som
gadr inn gjennom rgret 14 og ut gjennom rgret 15. Omrgringen av
reaksjonsblandingen er sikret ved hjelp av en hurtigroterende
rgrer 16, som holdes av akselen 1lb6a.

Forpolymerisatoren 6 omfatter, ved den ¢vre del av sitt
lokk 6a, de ngdvendige r¢gr for ifylling av monomerblanding ved
hjelp av ledningen 4a, innfgring av vandig katalysatoropplg¢sning
gjennom ledningen lla, uttgmming av monomer, som ikke har
reagert, ved slutten av reaksjonen ved avgassing gjennom ledningen
17, for tilslutning av en sikkerhetsanordning 18 samt for gjen-
nomfpring av den ¢vre del av akselen l6a av rgreren, idet det
er sgrget for tetthet ved hjelp av en pakning léb.

Den kontinuerlige uttgmming av forpolymerisat skjer ved
den nedre del i forpolymerisatoren 6 ved hjelp av rgret 19, hvor-
til det er festet en ventil 20.- ’
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Blandingen av polymer og monomer, som uttgmmes fra for-
polymerisatoren 6, overfgres ved hjelp av ledningén 21 til poly-
merisatoren 22. '

Polymerisatoren 22 er av vertikal type og er anbragt
pa den elektroniske vekt 23, og den er forsynt med en dobbel-
kappe 24, hvori det sirkulerer et varmeutvekslingsmedium som gar
inn gjennom rgret 25 og ut gjennom rgret 26. Omrgring av reak-
sjonsblandingen er sikret ved hjelp av r¢greren 27, som holdes av
akselen 27a:

Polymerisatoren 22 omfatter, ved den gvre del av sitt
lokk 22a, de ngdvendige rgr for ifylling av monomer (4b), uttgm-
ming av monomer, som ikke har reagert ved slutten av reaksjonen
ved avgassing (28), og en sikkerhetsanordning (29) samt for
gjennomfgring av den gvre del av akselen 27a for re¢reren, idet
det er sgrget for tetthet ved hjelp av en pakning 27b.

Anordning av en ikke vist utjevnings-~ og buffertank mel-
lom forpolymerisatoren 6 og polymerisatoren 22, hvori forpolymeri-
satet holdes under omrgring ved en temperatur av stgrrelsesorden
l5-200C, hvilket svarer til et effektivt trykk pa 2 bar, tillater
en jevnere drift ved at mulige uregelmessige virkninger mellom
forpolymerisatoren 6 og polymerisatoren 22 utjevnes.

En kontinuerlig uttgmming av polymer-monomer-blandingen,
som er fremstilt, foregdr ved den nedre del av polymerisatoren
22 ved hjelp av rgret 30, hvortil er festet en ventil 31 med
stempel for pneumatisk styring.

Blandingen av polymer-monomer blir da overfgrt ved
hjelp av ledningen 32 til avgasseren 33.

Avgasseren 33 av horisontal type, gjennomlgpes av en
roterende aksel 34, som holdes av lagre 35 og 35a, idet tetthet
er sikret ved hjelp av en pakning 36 og 36a.

Den roterende aksel 34 holder en rgrer av skruetypen
37, som sikrer en omrgring av blandingen av polymer og monomer
i avgasseren 33, slik at det begunstiger en fjerning av monomeren.

Avgasseren 33 er forsynt med en dobbelkappe 38 hvori
det sirkulerer et varmeutvekslingsmedium, som gdr inn gjennom
rgret 39 og ut gjennom re¢gret 40. Ved den ¢gvre del av avgass-
ningstanken 33 er det ansats for et rgr 41 forbundet med
kretser for vakuum og for avgassing, ved hjelp av hvilke man

fjerner monomeren, som ikke har reagert, og dette foregdr under
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hele polymeriseringen, utmatingen og avpassingen av polymeri-
satet. Avgasseren 33 er forsynt med en stuss 42 for en sikker;
hetsventil. ‘

Uttgmming av polymer foregdr ved hjelp av rgret 33,
som befinner seg ved den nedre del av en av veggene 44 og 44a,
og fortrinnsvis pd den side som er motsatt inntaket for poly-
mer-monomer-blanding.

Mengden polymer, som tas ut per tidsenhet, .requleres
ved hjelp av kranen 45 som er anordnet p& rgret 43.

For en god utgvelse av fremgangsmaten, er det ngdvendig
at pdbegynnelsen av polymeriseringen, enten denne finner sted
diskontinuerlig i et kar, i to kar eller i to trinn, eller konti-
nuerlig i et eneste eller i to apparater, skjer i narver av en
tilstrekkelig mengde vandig katalytisk opplgsning i en findelt
form for at det skal forekomme en vandig fase som er adskilt
fra den organiske fase. Sdledes anvendes, ved polymerisering av
vinylklorid, fortrinnsvis en mengde vandig opplgsning, som er
minst lik 0,1 vekt-% for en polymerisasjonstemperatur pé GOOC,
-0og som kan ventes og‘né 10%.

For en god utgvelse av fremgangsmdten, ifglge oppfinn-
elsen, til polymerisering, og for dens varianter, innfgres det
‘i reaksjonsmiljget, vanligvis ved innfgring av en suspensjon av
den vandige katalytiske opplgsning, et emulgeringsmiddel som kan
vare av typen vann i olje. Blant de emulgeringsmidler, som kan
anvendes, kan f.eks. fplgende angis:

Av katjonisk type slik som:

Kvaternare ammoniumsalter med den generelle formel:

2

Z2+———m

/ CH3
1 \
CH3
. X~

hvor ﬁl og R2 er alifatiske eller armoatiske rester og X er et
halogenatom.

Av den anjoniske type slik som:

Alkalisulfonat med den generelle formel:
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hvor Rl o9 R, er alifatiske kjeder som har mellom 1 og 20 kar-
bonatomer og n er fra 2-6, og

alk%lisulfosuccinater slik som:

0 SO3Na

1 0] C CH CH2COOR

hvor Rl og R2 er alifatiske kjeder som har fra 3-15 karbon-
atomer.

Av den ikke-joniske type slik som:

Polyetylenoksyd podet med styren eller vinylacetat,
eller

fettsyrepolyetoksyestere med den generelle formel:

R — COO — (C2H4O)nH

hvor R er en alifatisk kjede som har fra 5-20 karbonatomer, og
n er fra 10-150, '
hvilke alle kan anvendes hver for seqg eller i blandinger.
For en god utgvelse av fremgangsmdten og dens varianter,
utfgres generelt polymeriseringen i et buffret reaksjonsmiljg,
slik at man hensiktsmessig har en pH-verdi pd 2-10, og fortrinns-
vis 4-8,5. Blant buffermidlene som kan anvendes, kan f.eks.
angis: vandige oppl@sninger av natriumkarbonat, kaliummonofosfat,
av boraks og saltsyre, av natriumkarbonat og surt kaliumftalat.
Ifglge foreliggende oppfinnelse anvendes monomerer og
komonomerer, som har en viss opplgselighet i den ovenfor defi-
nerte findispergerte vandige fase.
Ifplge foreliggende oppfinnelse skal den dannede polymer
eller kopolymer vare uopplgselig i det monomere eller komonomere
utgangsmiljg.
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Fremgangsmdten ifglge foreliggende oppfinnelse kan s&-
ledes, pa tilfredsstillende mate, tillempes p& reaksjonsbland-
inger p& basis av vinylklorid alere eller p& basis av vinyl-
klorid eller pa vinylklorid og opp til 15% (p& vektbasis av
monomerblandingen) vinylacetat.

Blant de katalytiske systemer, som kan anvendes, kan
nevnes f.eks.: persalter eller hydrogenperoksyd, persalter eller
hydrogenperoksyd sammen med et uorganisk eller organisk reduk-
sjonsmiddel, slik som flerverdige metallsalter og sarlig jern
og kopper, slik som rongalitt, bisulfitter, metabisulfitter,
tiosulfater, sulfinater, ascorbinsyre, monosakkarider og andre.

Polymeriseringsreaksjonen, ifglge oppfinnelsen, kan
utf¢rés etter en stor temperaturskala, generelt mellom 0 og 900C,
og fortrinnsvis mellom 50 og 70°C. Man kan likeledes utfgre
polymeriseringene ved meget lav temperatur, idet man p& forhénd
tilsetter et antigel, serlig kalsiumklorid eller en polyalkohol,
til den vandige opplg¢sning av katalysatoren.

I det fglgende illustreres oppfinnelsen ved hjelp av
en del eksempler pd utfegrelse av polymeriseringen, ifglge opp-
finnelsen og varianter innenfor denne.

Eksempel 1

Ifglge dette eksempel utfgres fgrst en dispergering av
den vandige katalytiske fase i monomeren og deretter fgres denne
til en homogenisator, alt ved omgivende temperatur, og deretter
utf¢res polymeriseringen i et eneste trinn.

En vertikal autoklav pa 500 1 fylles med en oppl@sning
av 0,2 kg natriumdicktylsulfosuccinat og 0,2 kg ammoniumpersulfat
i 10 1 vann. Deretter innfgres 250 kg vinylklorid, og man ut-
fprer en dispergering i vandig fase i monomeren ved omgivelses-
temperatur under innvirkning av et skrueformet r¢reverk ved
150 omdr./min. Deretter lar man denne fordispersjon g& gjennom
en homogenisator av "Manton Gaulin"-typen, under et trykk pa 200
bar. Den erholdte findelte dispersjon oppsamles i en autoklav
med en kapasifet pd 500 1 forsynt med en rgrer av klassisk type
med en hastighet p& 150 omdr./min. Polymeriseringen utfgres ved
en temperatur pa 60°C. Reaksjonen varer i 10 timer til begyn-
ﬁelsen av trykkfallet. Etter avgassing og avkjgling, oppsamles
en polymer;hvis midlere diameter ligger mellom 5 og 50 mikron,
med en fremherskende del av partiklene pa 20 mikrdn."Uthttet
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fra polymeriseringen er 65%. N&r man blander 60 vektdeler av
polymeren med 40 vektdeler dioktylftalat, f&s en plastisol, hvis
viskositet ved 250C, malt ved hjelp av et "Drage"-viskometer,

er 12.000 centipoises.

Eksempel 2

I en autoklav av vertikal type med en kapasitet pa
200 1, f@rsynt med en turbinrgrer med en hastighet p& 700 omdr./
min., fyiles etter hverandre: 100 kg vinylkloridmonomer, 2 kg
vann og 100 g ammoniumpersulfat.

Det effektive trykk bringes ved oppvarming til 11,5 bar,
og man holder dette under omrgring i 1 time. Den oppnddde
reaksjonsmengde er 8%. Suspensjonen blir deretter overfgrt til
en autoklav av horisontal type med en kapasitet pd 500 1 og for-
synt med en rammergrer, og pd forhdnd spylt fri for oksygen ved
forgassing av 10 kg vinylkloridmonomer og inneholdende allerede
100 kg vinylkloridmonomer. Man fortsetter polymeriseringsreak-
sjonen ved & holde effektive trykk ved 11,5 bar i 5 timer. Man
far 180 kg pulverformig polymer.

Eksempel 3

Man gé&r frem som i eks. 2, men idet man i forpolymeri-
satoren innfgrer 30 g av en polyetylenoksyd, som er podet med
polystyren. Reaksjonen gar frem p& samme mdte som i eks. 2.

I tabell i i det fglgende, finnes egenskapene for
harpikser oppnddd ifglge eks. 2 og 3.

Tabell 1
Eksempel 2 Eksempel 3

Tilsynelatende volumvekt (g/cm3) 0,8 0,6
Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm
NFT 51013 84 84
Midlere diameter um 210 - 100
Pulverets risleevne angitt i sekunder™ 17 24
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald
tilstand (ml) 3 6
"Fiskegyne" intet intet
Flyktige stoffer () ™" _ 1,4 0,8

¥

Termisk stabilitet i minutter™ 30 30

®*Den. for denne méling anvendte apparatur er den som er beskre-
vet i normen ASTM D 1895-65T. Den anvendte trakt var fullsten--
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dig fyllt, og man mdler den tid som gir med for en total tgmming
av trakten.

XxMengde flyktige stoffer er det vekttap, (i prosent) som harpik-~
sen undergdr etter 2 timer ved 110°c.

3,34 . PR .
Den sammensetning, som anvendes for maling av den termiske

stabilitet bestdr av:

Harpiks 100

Blanding av 75 deler di-n-oktyltinn og 25
deler epoksydert soyaolije

Partielt forsdpet ester av montanvoks 1

Man trekker en folie fra et valseverk etter 10 min. ved
180°c. Denné anbringes under trykk ved 190°C. Den tid det tar,
inntil det opptrer en farging, noteres.

Eksempel 4

Man gar frem som i eks. 2, men til den vandige opplgs-
ning av persulfat tilsettes: 40 g natriumsalt av oktanoylsulfo-
succinat, 40 g natriumsalt av oleylmetyltaurid, 126,5 ml soda
og 27,2 g kaliummonofosfat (KH2P04).

Etter 4 timers polymerisering ved 11,5 bar effektivt
trykk, fé&s 186 g t¢rr harpiks, hvis egenskaper er angitt i tabell
2.

Tabell 2
Eksemgei 4

Tilsynelatende volumvekt (g/cm3) o 0,45
Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm
NFT 51013 . 82
Midlere diameter umx , _ 133
Pulverets risleevne angitt i>sékunder 26
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald
tilstand (ml) 13
"Fiskegyne" intet
Flyktige stoffer (%) ' 0,38
Termisk stabilitet i minutter 55

*pisse korn utgjgres av reagglomererte kompakte og sfariske

elementerpartikler med en diameter p&d 10 um.
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Eksempel 5 '

I en forpolymerisator med en kapasitet p& 200 1, for-
synt med en rgrer av turbintypen, drevet med 700 omdr./min.,
ifylles 100 kg vinylkloridmonomer, 2 kg vann, 160 kg ammonium-
persulfaﬁy 80 g natriummetabisulfitt. Det effektive trykk
bringes Qed oppvarming til 8,3 bar og holdes ved denne verdi i
2 timer.? Omsetningsmengden er da 5-6%. Chargen overfgres der-
etter til en polymeriseringsautoklav, som pd forhdnd er spylt
og fylt med 100 kg vinylkloridmonomer. Trykket holdes i 10
timer ved 8,3 bar. Man samler opp 170 kg pulverformig harpiks.

Egenskapene for denne harpiks er angitt i tabell 3.

Tabell 3
Eksempel 5

Tilsynelatende volumvekt (g/Cm3) 0,74
Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm
NFT 51013 127
Midlere diameter um 280
‘Pulverets risleevne angitt i sekunder 17
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald '
tilstand (ml) ] '
Flyktige stoffer (%) 1,0

Eksempel 6
Ifglge dette eksempel fremstilles en homopolymer av

vinylklorid med en viskositetsindeks AFNOR 100 ifglge norm NFT
51013. I en autoklav av vertikal type pd 200 1, utstyrt med en
rgrer av typen "Turbine Ligthning" med en hastighet p&d 700 omdr./
min., ifylles etter hverandre: 100 kg vinylkloridmonomer, 2 kg .
vann, 80 g natriummetabisulfitt, 160 g ammoniumpersulfat og 30 g
av polyetylenoksyd, podet med styren.

Det effektive trykk bringes ved oppvarming til 9,5 bar
og holdes ved denne verdi i 1 time og 15 min. Omsetningsgraden
nidr da 12,8%. Suspensjonen overfgres til en autoklav av en fast,
horisontal type med en kapasitet pd 500 1 og utstyrt med en
rgorer av rammetypen. Autoklaven -er spylt pd forhdnd, og den.
inneholder allerede 100 kg vinylkloridmonomer.  Polymeriseringen
gjennomfgres i 9 timer under et effektivt trykk pad 9,5 bar. Man
f&r 184 kg te¢rt pulver. I det fglgende angis i tabell 4 egen-
skapene for den erholdte harpiks. .




137155 y

Tabell 4
Eksempel 6

Tilsynelatende volumvekt (g/cm3) 0,67
Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm
NFT. 51013 : 102
Midlere diameter um . 160
Pulverets risleevne angitt i sekunder 22
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald .
tilstandv(ml) 8
"Fiskegyne" (stiv ekstrudering) intet
Flyktige stoffer (%) . . 0,6

Eksempel 7 .
Ifplge dette eksempél’fremstilles en homopolymer av

vinylklorid med viskositetsindeks AFNOR i nzrheten av 110.
Fremgangsmd8ten og ifyllingen ef identisk med det som
er utfgrt i eks. 6, men det effektive trykk blir i begge auto-
klaver holdt pa 9 bar. 4 _
Etter 9 timer og 15 min., hvorav 35 min. forpolymeri-
sering, oppsamles 160 kg pulverformet harpiks.

Egenskapene for denne harpiks er angitt i tabell 5.

Tabell 5
. Eksempel 7

Tilsynelatende volumvekt (g/cm’) | 0,65
<Vlsk051tet51ndeks AFNOR 1f¢lge norm ‘ '

NFT 51013 ' 114
Midlere diameter um ‘ ' 180
Pulverets risleevne angitt i sékunder 122
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald )
tilstand (ml) . 10
_Flyktige stoffer (%) _ ) 0,7

Eksempel 8

Man gar frem soﬁ i eks. 7, men i stedet for polyetylen-
oksyd som er podet med styren anvendes: 40 g natriumsalt av
oktanoylsulfosuccinat, 40 g natriumsalt av oleylmetyltaurid,

140 ml soda og 24 g kaliummonofosfat (KH2PO4).

Etter 8 timers polymerisering f&s 182 kg te¢rt pulver.

I den f¢lgende tabell 6 angis egenékapéne‘for’den
erholdte harpiks.
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Tabell 6
Eksempel 8

Tilsynelatende volumvekt (g/cm3) 0,40
Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm ]
NFT 51013 ' 110
Midlere diameter umx 110
Pulverets risleevne angitt i sekunder 28
Opptak av mykgjgringsmiddel i kal A
tilstand (ml) : ' 19
Flyktige stoffer (%) 0,20
Termisk stabilitet i minutter 60

¥Disse korn utgjgres av agglomererte kompakte og sfariske

elementarpartikler med en diameter pa 10 um.

Eksempel 9
Ifglge dette eksempel fremstilles kopolymer pa basis

av vinylklorid og vinylacetat med en viskositetsindeks AFNOR
p& 75. -
I en autoklav pd& 200 liter ifylles etter hverandre:
89,5 kg vinylklorid, 10,5 kg vinylacets :, 140 g ammoniumpersul-~
fat, 2 kg vann og 30 g etylenperoksyd, podet med styren;
Forpolymeriseringen varer i 1 time og'30 min. under et
effektivt trykk p& 11,5 bar og deretter overfgres polymerisa;
sjonsmassen til en autoklav pd 500 1, som pa forh&nd érlspy1t og
fyllt med 100 kg vinylkloridmonomer, og reaksjonen utfgres ved
samme trykk i 4 timer, og 45 min. Til slutt oppsamles 164 kg
kopolymerharpiks, som er pulverformet, og hvis karakteristika

er angitt i tabell 7.

Tabell 7

Kopolymer VK/VA fra

eksempel 9
Tilsynelatende volumvekt (g/cm3). 0,72
Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm
NFT 51013 : C : 75
Midlere diameter um ' ' : 180
Kopolymerisert vinylacetat (%) : 4,6

Temperatur for & ha et utbytte svarende til
20 g/10 minutter (OC)¥* 170

*Man bestemmer den temperatur som er ngdvendig for & f4 et ut-
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bytte pa 20 g/10 min. i et apparat som er kijent fra industrien
under navnet "Grader". Dette apparat bestdr av en sylinder pé&
10,45 mm innvendig diameter, hvori det kan forskyves et stempelv
pé& 10,4 mm. Ved hjelp av stemplet tvinges den varme harpiks
til & g& gjennom en dyse pd 2,1 mm i diameter, under et trykk pa
52 kg/cmz.
Eksempel 10

Ifglge dette eksempel fremstilles en kopolymer pa basis
av vinylklorid og vinylacetat og med en viskositetsindeks AFNOR
i n®rheten av 90.

A Man gar frem som beskrevet i eks. 9, men tilsetter
dessuten 90 g natriummetabisulfitt i forpolymerisatoren. Det
effektive trykk for polymeriseringen er 9 bar. Det oppn&s
etter 50 min. forlpolymerisering og 10 timer polymerisering 160
kg kopolymerharpiks, hvis karakteristika er angitt i tabell 8.

Tabell -8

Kopolymer VK/VA fra

eksempel 10
Tilsynelatende volumvekt (g/cm3) 0,71
Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm
NFT 51013 » 92
Midlere diameter um ' 180
‘Kopolymerisert vinylacetat (%) 4

Temperatur for & ha et utbytte svarende til
20 g/10 minutter (°C) 187

Eksempel 11
Man anvender den apparatur som er beskrevet i det

foregdende og vist pa fig. 1.

I en vertikal reaktor av rustfritt stdl og med en
kapasitet p&d 200 1, innfgres ved hjelp av en homogenisator og
en pulverisator 165 kg vinylkloridmonomer (spyling av apparatet
er utfgrt ved forgassing av 15 kg vinylkloridmonomer), samt en
vandig opplgsning inneholdende 2250 kg avmineralisert vann, 30 g
natriumpersulfat (eller kaliumpersulfat), idet ‘den nevnte opp-
1¢sning er buffret til en pH-verdi p& 7 ved tilsetning av 160 g
soda og 27 g kaliummonofosfat.

Rotasjonshastigheten f¢r rgreren requleres og holdes
til 50 omdr./min. Temperaturen i reaksjonsmiljget bringes

hurtig til 67°C, og holdes ved denne verdi, hvilket svarer til
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et effektiv trykk p& 11,5 bar i reaktoren. Denne fgrste dis-
kontinueflige fase varer i 2 timer og 30 min. for & oppn& en
totalt omsetning pa 65-70%.

Deretter innfgres kontinuerlig, ved hjelp av en homogeni-
sator og en pulverisator, vinylkloridmonomer i en mengde pa 30
kg/time, og gen vandige oppl¢éning av emulgeringsmiddel og av
katalysator ﬁed en mengde pé& 0,511 kg/time, hvilket svarer til
1,5% vann, 0,02% emulgeringsmiddel og 0,06% katalysator i vekt-%
i forhold til vinylkloridmonomer éom anvendes. Man holder pa
den ene side en konstant vekt i reaktoren, og pd den annen side
en total omsetning 1 narheten av 70%.

Det fremstilte polyvinylklorid fjernes kontinuerlig fra
reaktoren i en mengde uttrykt som t¢rt polymer p& 105 kg/h.m3,
og oppsmales i en tilknyttet mottaker hvor ikke-omsatt vinylklorid-
monomer kontinuerlig avgasses.

Ved tgmmingen av avgassingsinnretningen oppsamles et
pulverformet polymer, hvis hovedkarakteristika etter 20 timers
kontinuerlig drift er fglgende:

Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm NFT 51013 80

Tilsynelatende volumvekt, g/cm3 0,65

Opptak av mykgj¢ringsmiddél i kald tilstand, ml 8.

I tabell 9 angis kornfordelingen for den erholdte

harpiks.
Tabell 9
Maskestgrrelse - -
i pm . 630 500 400 315 250 200 160 100

% gjennomgang 95 95 95 94 = 90 77 62 19

Eksempel 12
Dette eksempel ligner eksempel 11, men til det anvendte

emulgeringsmiddel, nemlig natriumdioktylsulfosuccinat, tilsettes
et annet emulgeringsmiddel som er natriumsaltet av oleylmetyl-
taurid.

Det innfgres sdledes i reaktoren en vandig oppl¢gsning
som inneholder 2250 kg avmineralisert vann, 30 g natriumdioktyl-
sulfosuccinat, 30 g natriumsalt av oleylmetyltaurid og 90 g
natriumpersulfat (eller kaliumpersulfat), idet den nevnte opp-
l¢sning buffres til en pH-verdi p& 7 ved tilsetning av 160 g
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soda og 27 g kaliummonofosfat. Polymeriseringsbetingelsene er
identiske med betingelsene som er beskrevet i eks. 11.

Det fremstilte polyvinylklorid ekstraheres kontinuer-
lig fra reaktoren hvor den totale omsetningsmengde alltid er i
nerheten av 70% i en mengde uttrykt som tgrt polymer pad 105 kg/
h.m3. Det oppnds et pulverformig polymer hvis hovedkarakteri-

stika etter 20 timer i kontinuerlig drift, er fglgende:

Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm NFT 51013 ca. 80
Tilsynelatende volumvekt, g/cm3 0,38
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald tilstand, ml 19.

I tabell 10 finnes en oppstilling over kornfordelingen

for den erholdte harpiks.
Tabell 10

Maskestgrrelse
i um 630 500 400 315 250 200 160 100

¢ gjennomgang 95 95 92 90 89 80 55 10

Hvis man sammenligner disse tall med tallene, som
finnes i eks. 11, finnes at den tilsynelatende volumvekt for
polymeren, som er oppnddd med to emulgeringsmidler, er betydelig
lavere og at opptaksevnen av mykgjgringsmiddel i kald tilstand
er stgrre.

Eksempel 13

I det fgplgende gis et eksempel pad kontinuerlig poly-
merisering med pdbegynnelse av polymeriseringen pd et podnings-
polymerisat som pa forhand er fremstilt ved forpolymerisering
i et separat apparat.

I en forpolymerisator av rustfritt stdl med en kapa-
sitet pd 200 1 innfgres 165 kg vinylkloridmonomer, idet spyl-
ingeh av apparatet er utfe¢rt ved forgassing av 15 kg vinyl-
kloridmonomer, og idet chargene er identiske med det som er
nevnt i eks. 11l. Hastigheten for r¢greren av turbintypen med
plateskovler er regulert til 400 omdr./min.

Temperaturen i reaksjonsmiljget bringes hurtig til
67°C og holdes ved denne verdi, hvilket svarer til et effek-
tivt trykk pa 11,5 bar. Etter 40 min. forpqiymerisering, er
omsetningsmengden ca. 7%, og blandingen far ved egen tyngde,
renne ned i den vertikale reaktor, som beskrevet i eks. 11,
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idet reaktoren pé& forh&nd er spylt ved forgassing av 15 kg
vinylkloridmonomer .

Temperaturen i reaksjonsmiljget reguleres igjen til
67°C. Etter 2 timers polymerisering nar omsetningsmengden tot-
alt befinner seg mellom 65 og 75%, pabegynnes den kontinuerlige
polymerisering under de samme betingelser som i eks. 11.

3@Polyvinylkloridet, som er fremstilt, ekstraheres konti-
nuerlig fra reaktoren hvor den totale omsetning hele tiden er
ca. 70%, med et utbytte, uttrykt som te¢rt polymer, p& 105 kg/
h.cm3, 0og oppsamles i tilstgtende mottaker eller kar hvor ikke-
omsatt vinylkloridmonomer kontinuerlig avgasses.

Det oppsamles et pulverformig polymer, hvis hovedkarak-

teristika, etter 20 timers kontinuerlig drift, er fg¢glgende:

Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm NFT 51013 80
Tilsynelatende volumvekt, g/cm3 0,67
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald tilstand, ml 5.

I tabell 11 gis en oversikt over kornfordelingen for
den erholdte harpiks.

Tabell 11

Maskestgrrelse

i pm 630 500 400 315 250 200 160 100
¢ gjennomgang . 99 99 . 99 99 93 76 57 15

Eksempel 14

Dette eksempel utfgres pd samme mdte som eks. 13, idet
det emulgeringssystem, .som anvendes, er det samme som beskrevet
i eks. 12.

Det fremstilte polyvinylklorid ekstraheres kontinuerlig
fra reaktoren, hvor den totale omsetning alltid holdes pa ca.
70%, med et utbytte uttrykt som t@grr polymer pd 105 kg/h.m3 og
oppsamles i et tilstgtende kar hvor det monomere vinylklorid,
som ikke har reagert, kontinuerlig avgasses.

Det oppsamles et pulverformig polymer, hvis hovedkarak-
teristika, etter 20 timers kontinuerlig drift, er fglgende:

Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm NFT 51013 ca. 80

Tilsynelatende volumvekt,kg/cm3 0,50

Ny Opptak av mykgjgringsmiddel i kald tilstand, ml 14.
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I tabell 12 angis kornfordelingen for den erholdte

harpiks.
Tabell 12
Maskestgrrelse
i pm 630 500 400 315 250 200 160 100
% gjennomgang = 97 96 95 94 92 83 62 6

Hvis man sammenligner disse tall med tallene som er
angitt i eks. 13, kan man fastsla:

pa den ene side er den'tilsynelatende volumvekt for
denne polymer klart lavere enn for produktet som oppnas ifglge
eks. 13,

pd den annen side at dens kornfordeling er litt mere
snever, Man ser at bare 6% av partiklene har dimensjoner som er
mindre enn 100 uym og at opptatt mengde mykgjgringsmiddel i kald
tilstand, er 14 ml mot 5 ml for produktet som oppnds med et
eneste emulgeringsmiddel.

Eksempel 15

Det anvendes den apparatur som er beskrevet i det fore-
gaende og vist pd fig. 2.

I en vertikal reaktor (ikke vist pa fig. 2) av rust-
fritt stdl med en kapasitet pd 200 1, innfgres 165 kg vinylklorid-
monomer (spyling av apparater har funnet sted ved forgassing av
16 kg vinylkloridmonomer), samt en vandig opplgsning som inne-
holder 2250 kg avmineralisert vann, 60 g emulgeringsmidler hvor-
av 30 g natriumdioktylsulfosuccinat og 30 g natriumsalt av oleyl-
metyltaurid og 90 g ammoniumpersulfat (eller kaliumpersulfat),
idet den nevnte oppl¢sning er buffret til en pH-verdi pd 7 ved
tilsetning av 160 g soda og 27 g kaliummonofosfat.

Hastigheten for rgreren, som er av turbintypen med
plateskovler, er regulert til 400 omdr./min. Temperaturen for
reaksjonsmiljget bringes til 67OC, og dette tilsvarer et
effektivt trykk pd 11,5 bar. Denne fgrste diskontinuerlige fase
varer i 40 min. for & oppnd en omsetningsmengde pa 7-9%.

Deretter tillates blandingen ved egen tyngde & renne til
en vertikal polymerisator med en kapasitet pa 200 1, og som pa
forhdnd er spylt ved forgassing av 15 kg vinylkloridmonomer.

Rotasjonshastigheten for re¢reren i polymerisatoren er
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regulert til 40 omdr./min., og temperaturen i reaksjonsmiljget
er bragt hurtig til 650C, og den holdes ved denne verdi, hvilket
svarer til et effektiv trykk p& 11,3 bar. Denne fase er like-
ledes diskontinuerlig og varer i 2 timer for & oppnd en omset-
ningsmengde pd 65-75%.

1 time og 15 min. etter pabegynnelse av polymeriser-

"ingen i polymerisatoren, innfegres i forpolymerisatoren, som har

en kapasite§ pa 25 1, 16,5 kg vinylkloridmonomer (spylingen av
apparatet er utfe¢rt ved forgassing av 1,5 kg vinylkloridmonomer)
og en vandig opplgsning, som er bufret til en pH-verdi pa 7 ved
tilsetning av 16 g soda og 2,7 g kaliummonofosfat, inneholdende
225 g avmineralisert vann, 3 g natriumdioktylsulfosuccinat, 3 g
natriumsulat av oleylmetyltaurid og 9 g ammoniumpersulfat (eller
kaliumpersulfat).

Rotasjonshastigheten for rgreren i forpolymerisatoren
reguleres og holdes ved 700 omdr./min. Temperaturen i reaksjons-
miljget bringes til og holdes péa 7OOC, hvilket svarer til et
effektivt trykk pd 11,8 bar. Denne fase, som igjen er diskonti-
nuerlig, varer i 30 min. for & oppnd en omsetning pa 7%.

Man innfgrer deretter samtidig kontinuerlig, p4 den ene
side i forpolymerisatoren, vinylkloridmonomer i en mengde pa 30
kg/time samt den vandige oppl¢gsning av emulgeringsmidler og
katalysator med en mengde pad 0,517 kg/time, hvilket svarer til
1,5% vann, 0,04% emulgeringsmidler og 0,06% katalysator, alt
beregnet i vekt i forhold til anvendt vinylkloridmonomer, og péa
den annen side i polymerisatoren, den blanding av polymer og
monomer , . som kommer fra forpolymerisatoren, i en mengde pa 30,
§17 kg/time. Man holder en konstant vekt i forpolymerisatoren
og i polymerisatoren, og videre en omsetning pad 6% hhv. 65-70%.

Polyvinylkloridet, som er fremstilt, ekstraheres konti-
nuerlig fra polymerisatoren i et utbytte uttrykt som tgrt polymer,
pd 95-105 kg/h.m3, og denne oppsamles i en tilknyttet beholder
hvor ikke-~omsatt vinylkloridmonomer. kontinuerlig avgasses.

Det oppsamles en pulverformig polymer, hvis hovedkarak-
teristika etter 20 timers kontinuerlig drift, er fglgende:

Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm NFT 51013 80-85
Tilsynelatende volumvekt, g/cm3 0,55

Opptak av mykgjgringsmiddel i kald tilstand,
ml 11.
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I tabell 13 angis en oversikt over kornfordelingen for

den erholdte harpiks.

Tabell 13 R
Maskestgrrelse '
i ym 630 500 400 315 250 200 - 160 100
% gjennomgang 98 95 95 93 91 85 60 20

Eksempel 16.

Dette éksempel ligner eks. 15 og utfgres i samme apparat-
ur, men det anvendes et eneste emulgeringsmiddel, nemlig natrium-
dioktylsulfosuccinat i en mengde pa 0,02 vekt-% i forhold til
det anvendte vinylkloridmonomer.

Betingelsene for forpolymerisering og polymerisering
(charger, omrgring, temperatur) er de samme som beskrevet i eks.
15. Under det kontinuerlige forleg¢p, er mengden av vinylklorid-
monomer 30 kg/time, og mengden av vandig opplgsning av emulger-
ingsmiddel og katalysator er 0,511 kg/time, hvilket svarer til
1,5% vann, 0,02% emulgeringsmiddel og 0,06% katalysator, alt i
vekt i forhold til.den anvendte vinylkloridmonomer .

Det fremstilte polyvinylklorid ekstraheres kontinuerlig
fra polymerisatoren hv:r den totale omsetning alltid er ca. 70%,
med et utbytte uttrykt som tgrr polymer pa 105 kg/h.m3, og det
oppsamles i et tilknyttet kar hvor ikke-omsatt vinylkloridmono-
mer kontinuerlig avgasses.

Det oppsamles en pulverformig polymer, hvis hoved-
karakteristika, etter 20 timers kontinuerlig drift, har fglgende

Viskositetsindeks AFNOR ifglge norm NFT 51013 80—é5

Tilsynelatende volumvekt, g/cm3 0{68

Opptak av mykgjgringsmiddel i kald tilstand, ml 5.

I tabell 14 gis en oversikt over partikkelfordelingen
i den erholdte harpiks. ‘

Tabell 14

Maskestgrrelse
i pm ' 630 500 400 315 250 200 160 100

% gjennomgang 98 97 96 94 92 80 40 0
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Hvis man sammenligner disse tall med tallene i eks. 15,
fastslés:

pad den ene side at den tilsynelatende volumvekt for
denne polymer klart er hgyere enn for det produkt som oppnéds
ifglge eks. 15, ' '

pa den annen side at kornfordelingen er snevrere og at
den midlere diameter for kornene er stgrre enn for det erholdte
produkt ifglge eks. 15. Man ser at 80% av partiklene har dimen-
sjoner som iigger mellom 100 og 200 um.

Eksempel 17
4 Det anvendes samme apparatur som i eks. 15 og 16.

I den vertikale reaktor (som ikke er vist pad fig. 2)
av rustfritt stdl og med en kapasitet p& 200 1, innfgres 140 kg
vinylkloridmonomer (spylingen av apparatet utfgres ved forgass-
ing av 15 kg vinylkloridmonomer) samt en vandig oppl@sning som
inneholder 1,875 kg avmineralisert vann, 50 g emulgeringsmiddel

hvorav 25 g natriumdioktylsulfosuccinat og 25 g natriumsalt av

fat), idet den nevnte opplgsning er bufret til en pH-verdi pd 7
ved tilsetning av 133 g soda og 22 g ka:!iummonofosfat.

Omdreiningshastigheten for rgreren er regulert og
holdes ved 400 omdr./min. Temperaturen i reaksjonsmiljget
bringes hurtig til 60°¢C og holdes ved denne verdi, hvilket svar-
er til et effektiv trykk pd 9 bar. Denne fgrste diskontinuerlige
fase, varer ca. 1 time for & oppnd en omsetning pa 4-6%.

Blandingen overfgres deretter til vertikalpolymerisat-
oren med en kapasitet pd 200 1 som pa forhand er spylt ved
forgassing av 15 kg vinylkloridmonomer. .

Rotasjonshastigheten for r¢reren i polymerisatoren, er
regulert til 40 omdr./min., og temperaturén i feaksjonsmilj¢et
er bragt til og holdt ved 60°C, hvilket svarer til et effektivt
trykk péd 9 bar. Denne fase er likeledes diskontinuerlig og
varer 6 timer for & oppnd en omsetning pd 65-75%.

4 timer etter pdbegynnelsen av polymerisasjonen i
polymerisatoren, innfgres i fdrpolymerisatoren, som har en ]
kapasitet pd 25 1, 16,5 kg vinylkloridmonomer (spyling av appa-
ratet er utfgrt ved forgassing av 1,5 kg vinylkloridmonomer) ,
og den vandige opplgsning, som er bufret til en pH-verdi pa 7
ved tilsetning av 16 g soda og 2,7 g kaliumfosfat, inneholdende
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225 g avmineralisert vann, 3 g natriumdioktylsulfosuccinat, 3 g
natriumsalt av oleylmetyltaurid og 9 g ammoniumpersulfat (eller
kaliumpersulfat).

Rotasjonshastigheten for rgreren i forpolymerisatoren
reguleres og holdes ved 700 omdr./min. Temperaturen i reaksjons-

. miljget bringes til og holdes ved GOOC, hvilket svarer til et
effektivt trykk pd 9 bar. Denne fase, som igjen er diskontinuer-
lig, varer 1 time, for & oppnd en omsetning pd 4-6%.

Deretter startes den kontinuerlige fase. Mengden vinyl-
kloridmohomer er 15 kg/time, og mengden av vandig opplgsning av
emulgeringsmidler og katalysator er 0,258 kg/time, hvilket
svarer til 1,5% vann, 0,04% emulgeringsmidler og 0,06% kataly-
sator, angitt p& vektbasis i forhold til den anvendte vinyl-
kloridpolymer.

Det fremstilte polyvinylklorid ekstraheres kontinuer-
lig fra polymerisatoren hvor den totale omsetning alltid er
ca. 75% med et utbytte uttrykt som tegrr polymer pd 50 kg/h.m3,
og oppsamles i et tilknyttet kar hvor ikke-omsatt vinylklorid-
monomer kontinuerlig avgaéses.

Det oppsamles en pulverformig polymer, hvis hovedkarak-

teristika, etter 20 timers kontinuerlig drift, er fglgende:

Viskositetsind«ks AFNOR ifglge norm NFT 51013 105~-110
3 0,38-0,4
Opptak av mykgjgringsmiddel i kald tilstand, ml 15-20.

Tilsynelatende volumvekt, g/cm

I tabell 15 angis kornfordelingen for erholdt harpiks:

Tabell 15
Maskestgrrelse i
um 630 500 400 315 250 200 160 100
% gjennomgang 97 97 - 96 94 91 86 40 2
Patentkravw
1. Fremgangsmate for fremstilling av vinylk%oridpolymeri-

sater og -kopolymerisater som er ucopplgselige i sine monomere
utgangsstoffer, k ar ak terisert v e d at man i
en monomersammensetning av vinylklorid eller vinylklorid i

blanding med opptil 15 vekt-% (beregnet pa monomersammensetningen)
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vinylacetat i finfordelt form og i en mengde pd 0,1-10 vekt-%
(beregnet pé& monomersammensetningen) dispergerer en vannopplgs-
ning av en eller flere katalysatdrer av vannopplgselig type og
gjennomfgrer polymeriseringen av denne sammensetning.

2. Fremgangsmate ifglge krav 1, k arak ter isert
v e d at man i et fgrste trinn samtidig med hverandre, gjen-
nomfgrer pa den ene side dispergeringen av vannopplgsningen av
katalysatoren eller katalysatorene i monomersammensetningen, p&
den annen side pabegynnelsen av polymeriseringen av denne sam-
mensetning. under omrgring med stor hastighet inntil en omsetning
pa mellom 1 og 50%, fortrinnsvis mellom 3 og 25%, og at man der-
etter i et andre trinn, underkaster reaksjonsblandingen poly-
merisering under langsommere omrgring, som dog er tilstrekkelig
for & unngd reagglomerering av kornene under deres utvikling.

3. Fremgangsméate ifglge krav 1, k ar ak terisert
v e d at man i en fgrste etappe 1 en forpolymerisator samtidig
med hverandre, gjennomfgrer pd den ene side dispergeringen av
vannopplgsningen av katalysatoren eller katalysatorene i monomer-
sammensetningen, pé dgn annen side forpolymeriseringen av den
saledes dannede reaksjonsblanding unde~ omrgring med sterk
turbulens inntil en omsetning pd mellom 1 og 30%, fortrinnsvis
mellom 3 og 15%, og at man. deretter i en andre etappe, etter
overfgring av blandingen til en polymerisator, underkaster for-
polymerisatet en sluttpolymerisering under langsommere omrgring
som dog er tilstrekkelig til & unngd reagglomerering av kornene
under deres utvikling.

4, Fremgangsmite ifglge krav 1, k arak terisert
v e d at man ved anvendelse av flere vannopplgselige kataly-
satorer setter vannopplgsninger av disse til reaksjonsblandingen
hver for seg i forskjellige stadier av polymeriseringen.

5. Fremgangsmdte ifglge krav 1, k arakterisert
v e d . at man i det vesentlige kontinuerlig i en forpolymeri-
sator samtidig med hverandre gjennomfgrer pd den ene side dis-
pergeringen av vannopplgsningen av katalysatoren eller kataly-
satorene i hele eller en del av monomersammensetningen, pé

den annen side forpolymeriseringen av den sdledes dannede reak-
sjonsblanding under omrgring med sterk turbulens, til en omset-
ning mellom 1 og 20%, fortrinnsvis mellom 2 og 10%, og at man

deretter kontinuerlig, etter overfgring til en polymerisator,
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‘gjennomfgrer polymerisering av forpolymerisatet i kontakt med
en bestemt mengde monomersammensetning samt en mengde polymeri-
sat eller kopolymerisat som pd forhdnd er fremstilt ved samme
fremgangsméte, hvorved reaksjonsblandingen holdes under lang-
som omrgring, som dog er tilstrekkelig for & unngd reagglomer-
ering av kornene mens dette foregdr, samtidig som man kontinu-
erlig sikrer savel utmatning av freﬁstilt polymerisat eller
kopolymerisat som avgassing av dette for & separere det fra en
ikke-omsatt rest av monomersammensetningen.

6. Fremgangsmate ife¢lge krav 5, k arak terisert
ved at man i polymerisatoren opprettholder et forhold pa
mellom 0,3 og 9, fortrinnsvis mellom 1 og 4, mellom vektmengden
polymerisat og vektmengden monomer, eventuelt ved tilsetning av

en kompletterende mengde monomersammensetning fri for kataly-

sator.
7. Fremgangsmidte ifglge krav 1, k arakterisert
v ed at man, sarlig ved hjelp av suspensjonen av vannopp-

lgsningen av katalysatoren, tilsetter til reaksjonsblandingen
minst ett emulgeringsmiddel, valgt blant kationiske emulger-
ingsmidler, fortrinnsvis kvaternare ammoniumsalter, anioniske
emulgeringsmidler og fortrinnsvis alkalisulfonater eller salter
av typen sulfosuccinat, ng ikke-ioniske emulgerinsmidler og
fortrinnsvis polyetylenoksyd, som er podet med styren, vinyl-
acetat eller polyetoksyestere av fettsyrer.

8. Fremgangsmate ifglge krav 1, k ar ak terisert

v e d at polymeriseringen gjennomfgres i et pd en slik méte

bufret miljg at dette har en pH-verdi mellom 2 og 10, fortrinns-

vis mellom 4 og 8,5.

9. Fremgangsmate ifglge krav 1, k ar ak t erisert
v e d at polymeriseringen gjennomfgres ved temperaturer
mellom 0 og 90°C, fortrinnsvis mellom 50 og 700C, eller ved
temperaturer under 0°C under tilsetning av antigelmidler.
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