'

POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

105130

Patent dodatkowy
| do patentu nr

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zgloszono: 14.07.77 (P 199 635)

Pierwszenstwo: 14.07.76 Stany Zjednoczone
Ameryki

i Zgloszenie ogloszono: 24.04.78

Opis patentowy opublikowano: 15.11.1979

Int. C1.2 COSF 14/06
CO8F_6/14

C_iicilNIA-

Urredy Patentawean
[T ] NEERETS

Twoércy wynalazku: Leroy Benjamin Kuhn, Chung Hwei Wei

Uprawniony z patentu: Stauffer Chemical Company Westport (Stany
Zjednoczone Ameryki)

Sposob wydzielania chlorku winylu z wodnej mieszaniny .
polichlorku winylu
)

1
Przedmiotem wynalazku jest sposéb wydzielania chlorku
winylu z wodnej mieszaniny polichlorku winylu.
Wynalazek dotyczy ulepszonego sposobu usuwania resz-
tek chlorku winylu z wodnych mieszanin polichlorku winylu.
Polichlorek winylu wytwarza si¢ korzystnie przez po-

limeryzacje chlorku winylu w wodnej émulsji lub zawie- »

sinie. Wodna mieszanina polimeru otrzymana w reaktorze
do polimeryzacji zawiera zwykle od okolo 10 do okolo 60%,
wagowych polichlorku winylu. Chlorek winylu wykazuje
tendencj¢ do pozostawania wraz z polichlorkiem winylu
w masie materialu poddawanego obrébce i wydziela sig,
gdy polimer suszy si¢ lub ogrzewa w czasie obrébki.

Przewazajaca cze$¢ chlorku winylu mozna usunaé z po-
lichlorku winylu w czasie operacji suszenia. Traci si¢ jednak
przy tym chlorek winylu wraz z gazami z suszarki, co po-
woduje “wzrost kosztéw produkcji polichlorku winylu.
Ponadto chlorek. winylu w gazach z suszarki moze zanie-
czyszczaé §rodowisko obok suszarki.

W celu zwigkszenia wydajnosci wykorzystania chlorku
winylu w procesie i zmniejszenia ilo$ci chlorku winylu
wprowadzanej do §rodowiska, usilowano zmniejszy¢ steze-
nie chlorku winylu w wodnej miedzaninie polimeru przed
~obrébka.

Zaproponowano, aby monomer oddziela¢ od polichlorku
winylu przez redukcj¢ ciénienia nad wodna mieszaning
polimeru w reaktorze i odpedzenie pod zmniejszonym
cisnieniem lub przez destylacje z para wodna. Sposoby te
nie maja przemyslowego znaczenia, gdy wodna mieszaning
polimeru jest lateks, ze wzgledu na jego pienienie si¢ i trud-
nosci uzyskania malego stezenia chlorku winylu w lateksie.
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Nawet w przypadku zawiesiny trudno jest uzyskaé niskie
stezenia chlorku winylu w wodnej mieszaninie polimeru.

W opisie patentowym Stanéw Zjednoczonych Ameryki
nr 3 052 663 opisano spos6b wydzielania nieprzereagowanego
chlorku winylu z lateksu polichlorku winylu przez zetknie--
cie lateksu z weglowodorem alifatycznym. Sposéb wymaga
wielu klopotliwych etap6w mieszania i filtracji w celu od-
dzielenia polichlorku winylu od fazy weglowodorowej.
Sposéb nie nadaje si¢ w przypadku, gdy polimer przezna-
czony jest do suszenia rozpryskowego na bialy produkt
w postaci proszku o niewielkich ziarnach.

W polskim opisie patentowym nr 56 169 opisano sposéb,
wedlug ktérego monomer mozna usuna¢ z lateksu regulujac
przy tym pienienie przez przepuszczenie lateksu wzdluz
nachylonej powierzchni o zmieniajagcym si¢ nachyleniu.
W opisie tym nie podano, jakie ilo§ci chlorku winylu po-
zostajg w lateksie.

Przedmiotem niniejszego wynalazku jest efektywny spo-
s6b usuwania chlorku winylu z wodnych mieszanin poli-
chlorku winylu. Przedmiotem wynalazku jest réwniez
skuteczny sposdb usuwania chlorku winylu z wodnej za-
wiesiny polimeru. Przedmiot tynalazku obejmuje tez
spos6b regulacji pienienia i zmniejszenia flokulacji spo-
wodowanej wysychaniem piany w czasie usuwania ¢hlorku
winylu z lateksu polichlorku winylu. Przedmiotem wyna-~
lazku jest réwniez sposéb, dzigki ktéremu mozna otrzymacé
lateks zawierajacy mniej niz 400 ppm chlorku winylu.

Wedtug niniejszego wynalazku chlorek winylu mozna wy-
dzieli¢ z wodnej mieszaniny polichlorku winylu przez prze-
puszczenie wodnej mieszaniny polimeru w podwyzszonej
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temperaturze pod obnizonym ciénieniem nad drga)aq
powierzchnia. Bardzo niskie ci$nienia nie s3 konieczne, ale
obnizenie ci$nienia prowadzi do szybszego usunigcia chlor-
ku winylu. Korzystnie ci$nienie absolutne wynosi od okolo
2,5 do okolo 610 mm stupa rteci. Ogrzewanie lateksu pro-
_ wadzi do szybkiego usuwania chlorku ‘winylu z wodnej
mieszaniny polichlorku winylu.
~ Stwierdzono, e odpowiednie temperatury leza w za-
kresie od okolo 43°C do okolo 82°C. Odpowiedni zakres
temperatur zalezy od emulgatora, stezenia i skladu lateksu
lub srodka dyspergujacego, steZenia i wielkosci czastek
polimeru. Zazwyczaj w wy2szych temperaturach usuwanie
. chlorku wmylu zachodzi szybciej. Proces prowadzi si¢
w temperaturach az do tych, przy ktérych wlasnoéci wodnej
mieszaniny zywicy zmieniajq si¢ mekorzystme w stopniu
umemozllwm)qcym pozadane jej zastosowanie.

W znaczeniu niniejszego wynalazku okreélenic sspoli--

chlorek winylu” oznacza polimery i kopolimery chlorku
winylu, w ktérych co najmniej 709 stanowia segmenty
chlorku winylu. Oznacza to, Zze polichlorek winylu, w kté-
rym do okolo 30% chlorku winylu zastapiono innymi mo-
nomerami, objety jest zakresem niniejszego wynalazku.
Okreslenie wodna mieszanina polimeru w znaczeniu ni-
niejszego wynalazku dotyczy wodnych zawiesin lub emulsji
polichlorku winylu.
Latcks otrzymany w emulsyjnej polimeryzacji chlorku
winylu zawiera zazwyczaj emulgator, resztki katalizatora,
wode oraz polichlorek winylu w iloéci od okolo 10 do okolo
60% wagowych. Lateks zawiera zwykle od okolo 0,5 do
okolo 10% wagowych niespolimeryzowanego chlorku wx—
nylu.
Sposoby wytwarzania latekséw polichloru wmylu oraz
etylenowo nienasycone zwigzki kopolimeryzujace z chlor-

‘kiem winylu s3 powszechnie znane. Wynalazek niniejszy .

obejmuje swym zakresem dowolny lateks polichlorku wi-
nylu zawierajacy nieprzereagowany monomer, chlorek
winylu.

Wodnj zawiesine polimeru zwykle wytwarza si¢ z wodnej
zawiesiny' chlorku winylu stosujac katalizator rozpuszczal-
ny w monomerze i rodek dyspergujacy utrzymujacy czastki
polimeru w postaci zawiesiny w fazie wodnej. Wodne mie-
szaniny zawiesin polimeru mogg zawiera¢ od okolo 10 do
okolo 509, wagowych czgéci stalych, a zwykle od ckolo 25
do 35% wagowych czgsci stalych.

Sposoby wytwarzania polimeréw w zawiesinie s3 po-
wszechnie znane. Drgajaca powierzchnia, po ktérej prze-
" plywa wodna mieszanina polimeru moze byé zasadniczo
pozioma lub pochylond. Korzystne jest ustawienie powierz-
chni pod katem, ktéry moze zmieniad si¢ wzdtuz powierzchni.
Korzystne jest, aby powierzchnia byla nachylona, co przy-
spiesza przeplyw wodnej mieszaniny polimeru po drgajacej
powierzchni.

Powierzchnia moze byé gladka lub tez uksztaltowana

przez grzbiety, pofalowania, guzy, wglebienia, wypukloéci

itp. Ksztaltowanie zwi¢ksza oddzialywanie mi¢dzy powierz-
chnia i wodnj zawiesing polimeru prowadzac do bardziej
skutecznego usuwania chlorku winylu z mieszaniny.
Drgajgca powierzchnia moze byé w formie stozka, plas-
kiej p!{rty lub rynny, po ktérej przepuszcza si¢ wodna mie-
szaning polimeru. Jak stwierdzono wyzej, drgajaca powierz-
chnia moze by¢ zasadniczo pozioma, albo nachylona w celu

- przyspieszenia plyni¢cia wodnej mieszaniny polimeru.

Korzystnie drgajaca powierzchnia jest w formie rynny.
Rynna moze mieé taki ksztalt, aby pasowala do komory,

. w ktérej wytwarza si¢ podcisnienie. W przypadku spiralne; -
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rynny w cylindrycznej obudowie mozna uzyskaé duza po-
wierzchni¢ we wzglednie malym zbiorniku.

Drgajaca powierzchnia moze oscylowa¢ lub drgaé z cze-
stotliwo$cia w szerokim zaKresie, ale Korzystne s3 nizsze
czestotliwoséci, ponizej okolo 6000 drgani na minute. Nizsze
czestotliwosci drgan sa dlatego korzystne, gdyz umozliwia-
ja one wytworzenie wigkszych amplitud ruchu bez niepo-
z3danego napre¢zenia w urzadzeniu. Regulacje pienienia
latwiej osiaga si¢ przy wyzszych czestotliwo$ciach drgan-
w tym zakresie. Optymalny efekt osiaga si¢ przez odpo-
wiednie zréwnanie amplitudy oscylacji lub drgan z ich
czestotliwoscig. )

Amplituda drgar nie jest w wynalazku wielkoscig ogra-
niczong. Duze amplitudy drgasn i ruch drgajacej powierzchni
zwigksza skuteczno$¢ sposobu usuwania chlorku winylu
z wodnych mieszanin polichlorku winylu. Wiadomo jed-
nak, Zze znaczne sily §cinajace moga niekorzystnie wplynac
ng lateks polichlorku winylu. Amplitude drgan mozna
zwigkszy¢ az do punktu, w ktérym duze sily §cinajgce pow-
stajace przy duzych amplitudach drgafi powierzchni nie-
korzystnie wplywaja na stabilno$é¢ lateksu.

Ogoélnie mozna powiedzieé, ze wicksze amplitudy drgan
powodujg wzrost wydajnosci procesu. Z drugiej jednak
strony amplituda drgari nie powinna by¢ tak duza, aby nie-
korzystnie wplywac na prace urzadzenia, w ktérym prowadzi
si¢ proces. Wieksze amplitudy drgaxi mozna stosowaé przy
nizszych czgstotliwo$ciach.

Przyczyna skuteczno$ci sposobu usuwania chlorku winy-
lu z wodnej mieszaniny polimeru nie jest w pelni zrozumia-
la. Sadzi si¢ jednak, ze skuteczno$¢ ta jest zwiazana ze znacz-
nym oslabieniem pienienia si¢ wodnej mieszaniny oraz
z szybkirg i intensywnym mieszaniem tej mieszaniny w cza-
sie, gdy przeplywa ona po drgajacej powierzchni. Dzieki
szybkiemu mieszaniu wodnej mieszaniny polimeru czastki
polimeru przedostajg si¢ na powierzchni¢ tej mieszaniny,
gdzie chlorek winylu moze si¢ z niej ulotnié.

W znaczeniu opisu okreélenie ,,podwyzszona temperatu-
ra” dotyczy temperatury wyzszej od temperatury otoczenia,
a nizszej od temperatury, ktéra niekorzystnie wplywa na
wodng mieszaning polimeru. Wplyw podwyzszonej tem-

peratury na lateks jest znaczny. Temperatura w ktérej la- *

teks koaguluje, zalezy od emulgatoréw stosowanych przy
jego wytwarzaniu oraz od pochodzenia materiatu. Tem-
peratura w znacznym stopniu zalezy od ciénienia wywiera-
nego na lateks w trakcie, gdy przyplywa on po drgajacej
powierzchni. Zazwyczaj stosuje si¢ temperatury od okolo

43°C do okolo 82°C, a: na)korzystmc] od okolo 54°C do

okoto 80°C.

Temperature wodne;j mxeszamny pollmcru mozna utrzy-
mywa¢ na zadanym poziomie przez ogrzewanie tej miesza-
niny przed zetknigciem jej z drgajaca powierzchnia, ogrze-
wanie drgajacej powierzchni, wprowadzanie pary bezpo-
$rednio do strefy odpedowej, w ktérej wodna- mieszanina
polimzru przeplywa po drgajacej powierzchni lub innymi
sposobami nie wplywajacymi niekorzystnie na wodng mie-
szanin¢ polimeru. :

Sposéb wedtug Wyn':llazku realizuje sie przepuszczajac

wodna mieszaning polimeru po drgajacej powierzchni pod

obnizonym . ci$nieniem. Wydajn2$¢é urzadzenia wazrasta
w miare jak obniza si¢ ciénienie, ale stosowaé mozna dowol-
ne ci$nienie nizsze od atmosferycznego. Zazwyczaj stosuje
si¢ korzystnie ci$nienie absolutne od okolo 2,5 do okolo
610 mm stupa rteci, a najkorzystniej od okolo 25 do okolo
500 mm stupa rteci, gdyz mozna je latwo uzyskaé za pomoca
dostepnych w handlu urzadzeri, a poza tym zapewniaja one
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uzyskame wodnej, mieszaniny pohmm-u o pbnizonym stg-
zeniu chlorku winylu. ,

Wodng mieszaning¢ polimeru moZna utrzymywaé pod-

- obnizonym ciénieniem umieszczajgc drgajaca powierzchnig
wewngtrz zbiornika, w ktérym mozna wytworzy¢ pod-
ci$nienie. Poniewaz z wodnej mieszaniny polimeru usuwa
si¢ chlorek winylu, konieczne jest urzadzenie zasysajace
utrzymujace ci$nienie w pozgdanym zakresie. Powierzchni¢
drgajaca mozna wytworzy¢ tak, aby stanowila ona czg$c
zbiornika. Odpowiednim urzadzeniem jest zbiornik w ksztal-
cie przykrytej rynny; wzdluz ktérej splywa wodna mieszaq

. nina polimeru. Rynna i pokrywa moga drgaé razem. Zbior-
nik i powierzchnia mogg drgaé jako calo$¢ lub powierzchnia
moze byé zamocowana w zbiorniku w taki spos6b, ze moze
ona drgaé niezileznie od zbiornika, w ktérym jest zamknigta.

Spos6éb zamocowania powierzchni oraz wprowadzania jej
w ruch jest powszechnie znany. '

§p0s6b wedlug niniejszego wynalazku nadaje si¢ szcze-
gélnie do obnizenia zawartosci chlorku winylu w emulsjach
polichlorku winylu. Wynalazek niniejszy jest uzyteczny

gdyz usuwanie chlorku winylu z emulsji polichlorku winylu

w ‘'skali przemyslowej jest bardzo trudne.

Na rysunkach pokazano urzqdzcmc stosowane W przy-
kladach I—VIII podanych ponmizej. Fig. 1 pxzedstawm
urzadzenie wibracyjne, fig. 2 — pofalowang powierzchnie,
a fig. 3 — schemat ideowy instalacji.

Fig. 1 przedstawia urzadzenie stosowane w przykladach
I—VIIL Zbiornik 10 stanowi rura o $rednicy 25 cm o dhu-
goéci okolo 3 m oparta na podporach 2. Podpory 2 nastawia
sie za pomoca przekladek, aby uzyska¢ nachylenie niezbed-
ne w poszczegélnych doswiadczeniach. Zbiornik 10 posiada
kolnierze 3, w ktére wmontowane sa przezroczyste plastiko-
we wzierniki 4 po to, aby mozna bylo obserwowac zachowa-

nie si¢ wodnej mieszaniny pohmeru w czasie prowadzenia -

procesu.
Powierzchnie wibracyjna-5 stanowi powierzchnia me-
talowa zamocowana na sztywno w zbiorniku 10. W zbior-
niku tym mozna zamontowaé gladka powierzchni¢ drgajacq
oraz powierzchnie w ksztalcie fal o wysokosci 0,6 cm prze-
biegajacych w poprzek krétszego wymiaru powierzchni.

Urzadzenia 6 wytwarzajace drgania zamocowane s na

zbiorniku 10 jak to pokazano, Iub na podporach 2. Powierz-
chni¢ 5 wprowadza si¢ w ruch drgajacy wprawiajac w drga-
nia zbiornik 10, w ktérym jest ona zamontowana. Wodne
mieszaniny polimeru wprowadzane s3 do zbiornika i dopro-
wadzane s do drgajacej powierzchni 5, przewodem 7.
Temperatur¢ wodnych -mieszanin polimeru wprowadzanych
do zbiornika 10 mierzy si¢ termopars 9 w przewodzie 7.
Wodna mieszanina polimeru przeplywa po drgajacej po-
wierzchni 5, spada z niej na dno zbiornika 10, po czym

splywa do zbiornika odbierajacego (me pokazanego) prze-_

wodem 15.

Probke wodnej zawiesiny pohmeru po przejéciu jej przez
drgajacg powierzchni¢ mozna pobra¢ odprowadza)ac czesé
lateksu przeplywajacego przewodem 15.

Podciénienie utrzymuje si¢ w zbiorniku 10 za pomoca
-strumienia_pary (nie pokazanego) usuwajacego opary ze
zbiornika 10 przewodem 12. Temperature wodnej miesza-
niny polimeru na koficu drga;acej powierzchni mierzy si¢
Za pomocy termopary 14.

Ciénienie w zbiorniku 10 mierzy si¢ za pomoca mano-
metru 17. Temperaturg wodnci mieszaniny polimeru
utrzymuje si¢ wprowadzajgc parc bezposérednio do zbior-
nika 10 przewodem 21. .

6 -

W czasie prob pobiera si¢ probki wodnej mieszaniny

polimeru wprowadzanej do zbiornika 10 i odprowadzanej ze

zbiornika i oznacza iloéé chlorku wmylu w wodnej miesza-
ninie polimeru.

5 Fig. 2 przedstawia wycinek czcéci powierzchni drgajacej

5 stanowigcej pofalowang powierzchni¢ stosowang w przy- -

kladach I—VIII. Pofalowama majg nmphtudg 0,6 cm i okres

1,3 cm.
Fig. 3 przedstawna schcmat ideowy urzadzenia stosowa-
10 nego w przykladach I—VIII. Takie :same oznaczenia cy-
. frowe dotyczg tych samych czeéci urzadzenia na fig. 1.
Zbiornik 37 zawiera wodna mieszaning polimeru z reak-
tora do polimeryzacji chlorku winylu. Wodng mieszaning
polimeru wstepnie odpedza si¢ obnizajgc ciénienie w reak-
15 torze do polimeryzacji. Wodna mieszanin¢ polimeru prze-
syla si¢ przewodem 35 przez zawér 36, a nast¢pnie przewo=
dem 34 do pompy 38. Pompa 38, ktéra stanowi urzadzenie
"Moyno TM, tloczy wodng mieszaning polimeru przewodem 7,
poprzez zawér 8 do zbiornika 10, w ktérym znajduje si¢
20 drgajaca powierzchnia, po ktétej splywa wodna mieszanina
polimeru. Mieszanina ta po przejSciu przez drgajaca po-
wierzchni¢ opuszcza zbiornik 10 przewodem 15, przez zawor
24, a mastepnie przewodem 30 do zbiornika 31. Przewéd
wentylacyiny 45 wyréwnuje. ciénienie miedzy zbiornikiem

25 31 i zbiornikiem 10 tak, ze wodna mieszanina polimeru

moze swobodnie przeplywac ze zblormka 10 do zbiornika
31.
Prébki wodnej mieszaniny polimeru mozna pobraé z prze-

wodu 7 poprzez przewéd 39 i zawér 40. Prébke wodnej:

30 mieszaniny polimeru po przejiciu jej przez drgajacs po- .

wierzchnie pobiera si¢ za pomoca zaworu 16, rury 26 i za-

woru 25. ) »

" Ciénienie w zbiorniku 10 mierzy si¢ manometrem 17.

Podciénienie w zbiorniku 10 utrzymuje si¢ za pomocy urzg-
35 dzenia regulujgcego (nie pokazanego ezektora parowego),

ktére usuwa gazy ze zbiornika 10 przewodem 12 i przez

zawér 13.

Wodna mieszaning polimeru z reaktora do pohmcryucn

chlorku winylu tloczy si¢ nad drgajgcy powierzchnig. Moz~

40 na oznaczy¢ wplyw jednorazoWligo przejécia przez tg po-
wierzchnie na zawarto$¢ chlorku winylu w wodnej miesza-
ninie polimeru. Mieszaning zebrang w zbiorniku 31 mozna
cyrkulujac zawracaé na drgajaca powierzchni¢ i oznaczyé
w ten sposéb wplyw wielokrotnego jej przejécia przez te

45  powierzchni¢ na zawartosé chlorku wmylu w wodnc]
mieszaninie polimeru.

w prchrowadzonych doéwmdczemnch wodng  miesza-
nine polxme.ru przepuszczono po drgajgcej powxemchm
Oznaczono nast¢pnie SteZenie chlorku: winylu w wodnej

50 mieszaninie polimeru w przewodzie 15 po ]ednokrotnym jei

" przejéciu. Gdy cala wodna miészanina polimeru przeszla zé

zbiornika 37 do zbiornika 31, zawracano jg w sposéb ciggly

na drgajaca powierzchni¢ przewodem 32, przez zawér 33

i przewodem 34 do pompy 38. W okreslonych odst¢pach

55 czasu pobierano prébki-wodnej mieszaniny polimeru ze

zbiornika 31 za pomoca zaworu 43, przewodu 44 i zaworu

46. Podwojny uklad zawor6éw byl niezbedny, aby umozliwié

pobranie prébek ze zbiornika 31, w l:térym ‘panuje pod-
ci$nienie.

60 Stosujac urzadzenie przedstawione na rys. fig. 3 moZna

bylo wyznaczyé wplyw czestotliwosci i amplitudy drgan,

-npachylenia powierzchmi, rodzaju  powierzchni, szybkodci

zawracania, temperatury i Md@mh.
Prébki wodnej mieszaniny polimeru rozpuszczano w czte-

¢s rowodorofuranie, 0znaczajac w nich zawartoéé chlorku winy-
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lu metoda chromatografii gazowej. Je$li nie zaznaczono
iniczej, wszystkie stezenia podano wagowo.

PrzyktadI. Wplyw wibracji. Prébki lateksu zawiera-
jacego okolo 34,79% polichlorku winylu cyrkulujac prze-
puszczano po powierzchni urzadzenia przedstawionego na
fig. 1. Powierzchnia koryta jest pofalowang powierzchnig
o dlugosci okoto 3 m z falami o amplitudzie 0,6 cm i okresie
1,3 cm, przebiegajacymi w poprzek krétszego wymiaru
(10 cm) powierzchni.

8

W prébach stosowano okolo 113 kg lateksu o zawartosci
37% czesci stalych. Szybko$¢ cyrkulacji lateksu wynosita
23 kg/minutg. Surowiec wyjsciowy przeplywal po drga-
jacej powierzchni, po czym po jednokrotnym przejsciu
oznaczano zawarto§¢ chlorku winylu w lateksie. Nastepnie
prébke lateksu cyrkulujac przepuszczano po drgajacej
powierzchni. Prébki pobierano ze zbiornika 31 w réznych
odstgpach czasu i 0znaczano w nich st¢zenie chlorku winylu.

Wyniki prob przedstawiono w tablicy 2.

Urzadzenie bylo ustawione zasadniczo poziomo, ze spad- 10 Wyniki doswiadczern wyraznie wykazuja, ze pofalowania
kiem 0,4 cm/m. Prébke lateksu okolo 70 kg przepuszczano znacznie polepszaja efektywno$§é drgajacej powierzchni
po drgajacej powierzchni cyrkulujac z szybkoécia okolo przy usuwaniu chlorku winylu z lateksu polichlorku winylu.
7 kg/minut¢. Utrzymywano temperature lateksu 73 °C przez Przyktad III. Wplyw nachylenia drgajacej powierz-
wprowadzanie pary bezposrednio do zbiornika, w ktérym- 15 Chni.
zamontowano powierzchnie. Ci$nienie wywierane na la- Urzadzenia takie jak w przykladzie I zastosowano do
teks utrzymywano na poziomie okolo 500 mm stupa rteci, " oddzielania chlorku winylu od lateksu polichlorku winylu.
to znaczy ponizej ci$nienia atmosferycznego. Nachylenia drgajacej powierzchni zmieniano oceniajac

W przypadku préb wibracyjnych powierzchnie poddano jego wplyw na usuwanie chlorku winylu z lateksu. Po-
drganiom czestotliwosci 3600 cykli/minut¢ z amplituda o Wierzchni¢ poddano drganiom o czgstotliwosci 870 cyklif
0,02 cm w kierunku pionowym. Czestotliwo$¢ i amplitude /minute z amplitudg 0,2 cm w kierunku pionowym.
drgari mierzono za pomocg przyrzadu I.R.D. Vibrator Stwierdzono, ze w przewazajacej czgsci kazdego dos-
Analyzer Model 350 produkowanego przez I.R.D. Incor- wiadczenia, ci$nienie wynosilo okolo 500 mm stupa rteci.
porated. Wyniki préb podano w tablicy 1. . Na poczatku préby cisnienie bylo wigksze ze wzgledu na

: . szybkie ulatnianie si¢ chlorku winylu z lateksu.

Tablica 1 25 o _
Stezenie chlorku winylu (ppm) Wyniki podano w tablicy 3.
Tablica 3
Czas (minuty) | bez wibracji | z wibracja

Poczatek 13139 19 327 a0 | Nachylenie -

Pierwszy obieg 2728 1932 (cm/m) 0,4 1,7 34 10,1

10 2010 833 Szybkosc

20 1023 546 cyrkulacji

30 733 444 (kg/min) 9,5 9,5 9,5 8,5

40 580 254 a5 | Wielkos¢
50 574 188 probki (kg) 68 68 68 76
K . . . . . Temperatu- .

Z przedstawionych danych wynika, ze Adrgama powoduja ra (°C) 73 73 73 68—69
wzrost efektywnos$ci procesu usuwania chlorku winylu
z lateksu. Obydwie stosowane w przykladzie probki byly CF” Stezenie chlorku winylu (ppm)
prébkami lateksu tego sam@®o typu, lecz zostaly wyproduko- 40 (minuty)
wane w réznym czasie. Poczatek 15632 | 16799 | 10925 | 12194

Przyktad II. Wplyw pofalowad. Urzadzenie takie | Pierwszy
jak w przykladzie I wykorzystano do oddzielania chlorku obieg 4013 8222 3550 —
winylu od lateksu w temperaturze 73—74°C pod obnizo- a5 10 1041 597 81 1271
nym ci$nieniem 480—500 mm shipa rteci. Powierzchnia 20 706 217 20 -
drgala z czestotliwo$cia 870 cykli/minute z amplituda 30 465 160 20 683
0,13 cm w kierunku pionowym. Nachylenie powierzchni 40 331 - 509
drgajacej wynosilo 3,4 cm/m. Pofalowang powierzchnie 50 219 _119 — —
zastgpiono plaska plyta o szerokosci 13 cm i prébe powtd- 50 60 122 - . 11 297
rzono stosujgc druga probke lateksu polichlorku winylu. . 70 — 1—3 9

Tablica 2
Czas (minuty) Poczg- Pier\.;vszy
tek obieg 5 10 20 30 60 90
rodzaj powierzchni | szeroko$¢ powierzchni | Stezenie chlorku winylu (ppm)

Pofalowana 10 cm 25081‘ﬂ 829 740- 561 412 310 | 151 82

Plaska 13 cm 18373 1600 843 486 345 | 269 204 105

Plaska przeliczona na 10 cm*) 2080 1106 632 449 350 265 136

*) W celach poréwnawczych wyniki otrzymane przy powierzchni o szeroko$ci 13 cm przeliczono na 10 cm zakladajgc, ze
stezenie chlorku winylu jest proporcjonalne do pola powierzchni. Stezenie zmierzone w przypadku powierzchni o szeroko$ci
13 cm pomnozono przez stosunek 13/10 aby uzyskac¢ poréwnywalne wielkosci.
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Dane przedstawione w tablicy 3 wyraznie wykazuja,
ze efektywno$é drgajacej powierzchni przy oddzielaniu
chlorku winylu od lateksu wzrasta przy nachylaniu tej
powierzchni.

Przyklad IV. Wplyw szybkosci przeplywu lateksu.

9 10
Tablica 4
Szybkosé L. A ;

cyrkulacji 14,1 kg/minute 9,6 kg/minute 4,5 kg/minute
Czas Tempe- | Ci$nienie| Chlorek Tempe- | Ciénienie ' Chlorek Tempe- | Ciénienie | Chlorek
minuty ratura | (prdznia) winylu ratura (prdznia) winylu ratura | (préznia) winylu
°C mm Hg (ppm) °C mm Hg (ppm) °C mm Hg (ppm)

Poczatek A 44 992 44 227 40 785
5 66 457 4247 62 533 3614 57 533 2980
10 68 482 2790 63 533 2453 60 533 2 621
20 71 533 966 66 533 1469 63 609 2071
30 71 533 457 67 533 972 66 558 1130
60 72 533 120 68 558 399 69 533 TL6
90 72 558 69,2 69 558 191 71 558 276
120 71 558 97,5 71 546 125
20

Przy pracy nalezy wzia¢ pod uwage szkodliwy wplyw
tloczenia lateksu na szybko$¢ z jaka usuwany jest z miego
chlorek winylu.

Przyktad V. Oznaczono wplyw szybkosci przepltywu
na ilo§¢ chlorku winylu usuwanego z lateksu polichlorku

Urzadzenie takie jak w przykladzie I zastosowano do 25 Winylu p'rz.y.]'ednokromym p‘rzejéciu po drgfu;qcei p-owierz—.
oznaczenia wplywu szybko$ci przeplywu lateksu na usuwa- chni takiej jak w przykl.adzxe L N'a_chylenn‘: powierzchni
nie chlorku winylu. Nachylenie drgajacej powierzchni ; uftalon‘o na 0,42‘cm'/ m1p oddan'o ja drganiom o_av;sto-
ustalono na 3,4 cm/m. Prébki lateksu okolo 77 kg zawiera- ﬂfWOéCI 3600 cykli mlnlute' z amplitudg 0,02 cm w kierunku
jace okoto 40,7% polichlorku winylu poddawano cyrkulacji <0 plonow.ym. We  wszystkich p:ébac'h 'lat.eks podgrzano
po pofalowanej -powierzchni drgajacej z czgstotliwo$cia : wstcpn'le df) temperatury 71—73°C. C'lémemfe Ptrzymywano
870 cykli/minute z amplituda 0,2 cm w kierunku pionowym. na p f)zxomxe ok(?lo 500 mm stupa rteci. Wyniki préb przed-
Lateks ze zbiornika zasilajgcego przepuszczano po drgajg- stawiono w tablicy 5. .
cej powierzchni, a nastgpnie zawracano na nig ponownie. -Tablica 5
W odstepach czasu pobierano prébki ze zbiornika 31 ozna- 35 Pr . Stezenie chlorku winyln
czajgc zawarto$¢ chlorku winylu w lateksie. Szybkosé poli:lflf)r:ku (ppm)

Wyniki prac przedstawiono w tablicy 4. zasilar.lia winylu o przy jedno-

Dane przedstawione w tablicy 4 wyraznie wskazuja, kg/min - w lateksie wyjsciowe krol.r:ylln
Ze ze wzrostem szybkosci cyrkulacji zwigksza sie szybko$é przejsciu
usuwania chlorku winylu z lateksu polichlorku winylu. Na 40 0,23 38,6 29 500 7957
podstawie ilo§ci monomeru w lateksie po pierwszych 5 mi- 2,45 38,7 . 22886 734
nutach mozna jednak stwierdzié, ze wigcej chlorku winylu 3,76 38,6 29500 968.3
usuwane jest z polichlorku winylu w czasie kazdego przej- 6,71 33,4 28180 23,7
§cia przez drgajaca powierzchni¢ przy nizszych predkos- 9,11%) 41,8 12 534 1197
ciach przeplywu. ' 45 ) Préznia 430 mm shupa rteci

Tablica 6
Procent - Stezenie chlorku winylu (ppm)
polichlorku Szybkoéff Temperatura Clémextue
winylu podawa‘nla °c (préznia) wyjsciowe w produkcie wibracja
w lateksie _ kg/min mm Hg
32 0,36 63 406 25231 " 1760 tak
32 0,36 63 406 -25231 2247 nie
38,6 0,38 58 432 20707 4 440 tak
38,6 3,76 68 508~ 29 500 968 tak
33,4 6,70 72 508 28 180 724 tak
41,8 9,10 71—74 432 12534 1 19'7 tak
39,3 8,68 60 457 16 037 3761 tak
39,3 7,52 60 457 16 037 4 467 nie
36,7 7,24 65 508 16 368 1414 tak
36,7 6,80 65 © 508 16 368 2993 nie
38,7, 2,45 71—74 508 22886 734 tak
38,7 4,40 71—74 508 22 886 1371 nie
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Dane przedstawione w tablicy 5 wskazuja, ze zawartos§¢
chlorku winylu w- lateksie mozna znacznie zmniejszyé przy
jednokrotnym jego przeplywie po drgajacej powierzchni.

Przyktad VI. Oddzialywanie parametréw wplywa- -

jacych na usuwanie chlorku winylu z lateksu polichlorku
winylu oznaczomo w urzadzeniu takim jak W przykladzie I
przy réznych warunkach pracy. ' .

W przypadku stosowania wibracj\f pofalowang powierz-
chnie taka jak w przykladzie I, poddawano drganiom o czg¢-
stotliwo$ci 3600 cykli/minute i amplitudzie 0,02 cm w kie-
runku pionowym. Zawarto$¢ chlorku winylu w lateksie
oznaczano po jednokrotnym jego przej§ciu po powierzchni.
Powierzchnia miala nachylenie 0,42 cm/m.

Wyniki préb przedstawiono w tablicy 6.

Dane pfzedstawione w tablicy 6 wyraznie wykazuja
wplywrl: jaki parametry wywieraja na efektywno$¢ drgajacej
powierzchni w usuwaniu chlorku winylu z lateksu
polichlorku winylu.

Przyktad VIL Urzqdzeme takle jak w przykladzie I
2astosowano do wyznaczania wplywu temperatury lateksu
na usuwanie chlorku winylu. Drgajaca powierzchnig o na-
chyleniu 3,4 cm/m poddawano drganiom o czestotliwosci
870 cykli/minute i amplitudzie 0,18 cm w kierunku piono-
wym. Probke 77 kg lateksu przepuszczano po drgajacej
powierzchni przy cyrkulacji z szybkoécia 26,5 kg/minute.
W czasie prob cisnienie utrzymywano w zakresie od 584
& 635 mm shipa rteci. Lateks doprowadzano ze zbiornika
zasilajagcego 37 na drgajaca powierzchni¢, a nastepnie
odprowadzano do zbiornika 31. Nastepnie lateks zawracano
na drgajgca powierzchnig, pobierajac okresowo probki ze
zbiornika 31 i oznaczajac ste¢zenie chlorku winylu w la-

" teksie.
W tablicy 7 przedstawiono wyniki do$wiadczen.
Tablica 7
Czas E::_' Chlorek ;I;:: Chlorek
(minuty) tura winylu tura winylu
°C (ppm) °C (ppm)
Poczatek 44 855 43 533
5 | 65 2801 63 2411
10 65 1298 62 1512
20 63 498 60 887
30 60 250 59 506
60 60 91

70 59 142
9 63 |. 20 | e |- 56

Dane w tablicy 7 wyraznie wykazuja, e ze wzrostem

temperatury zwigksza si¢ efektywno$é usuwama chlorku
winylu z lateksu polichlorku winylu.
Przyktad VIIL. Urzadzenie wedlug zastrzezenia 1
zastosowano do obniZzenia zawartosci chlorku winylu w la-
~teksie polichlorku winylu ponizej 10 ppm. Probke 77 kg
lateksu przepuszczono przez urzadzenie takie jak w przy-
Kkladzie I i zebrano w zbiorniku 31. Nastepnie lateks prze-
puszczano po drgajacej powierzchni cyrkulujac z predkoscia
14,1 kg/minute i pobierajac ze zbiornika 31 prébki w celu

* oznaczenia zawartosci chlorku winylu. Drgajgcg powierz-

chni¢ o nachyleniu 3,4 cm/m ‘poddano drganiom o cz¢sto-
tliwosci 870 cykli/minutg i amplitudzie 0,18 cm w kierunku
pionowym. Lateks utrzymywano pod obniZonym ciénieniem

500—584 mm shipa rteci w czasie przepuszczania go po -

drgajacej powierzchni. Temperature lateksu utrzymywano

10
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wprowadzajac bezposrednio do zbiornika 10 pare w punkcie
ponizej drgajacej powierzchni.
Wyniki préb przedstawiono w tablicy 8.

Tablica 8

Temperatura| Temperatura| SteZenie
Czas wprowadza- lateksu chlorku
(minuty) | nego lateksu | w zbiorniku winylu
°C °C (ppm)

0 . 37037

5 ) 66 68 1517

10 67 72 1194

20 68 71 366
30 71 . 72 234

60 76 77 109
90 71 75 34,6
105 72 76 5,6

Wyniki podane w tablicy 8 $wiadczg o tyn;, Ze sposobem
wedlug wynalazku zawarto$¢ chlorku winylu w lateksie
polichlorku winylu mozna zmniejszy¢ do wzglednie niskiego
poziomu. Wysoka temperatura i drgania obnizaja mecha-
niczna stabilno&¢ lateksu w czasie préby. Stabilno$é mecha-
niczna prébki kontrolnej wynosita 16 minut. Po 105 mi-
nutach cyrkulacji na drgajacej powierzchni stabilno$é ta
spadla do 4 minut. Stabilnoé¢ mechaniczng oznaczano
umieszczajac prébke 100 ml w wytrzasarce do mleka
HAMILTON BEACHTM i mierzyc czas mezb;dny do
skoagulowania lateksu.

Przyktad IX. Wodne mieszaniny polichlorku winylu
przepuszczano po powierzchni o dlugosci-37 m i o szero-
ko$ci 22,3 ‘ecm. Na powierzchni znajdowaly si¢ grzbiety
przebiegajace w poprzek krétszego wymiaru powierzchni.
Nachylenie powierzchni wzdhiz wiekszego wymiaru wy-
nosilo 4,8 cm/m. Powierzchni¢ poddawano drganiom z cze-
stotliwoscia 950 cykli/minute i z amplitudg 0,25 cm' w kie-
runku pionowym. Mieszaniny polimeru przeplywaly
wzdluz rynny.

Przygotowano 15 142 litréw wodnej mieszaniny polimeru
i cyrkulujgc przepuszczano ja po drgajacej powierzchni.
Wodng mieszaning tloczono z reaktora na drgajaca powierz-
chni¢, po czym zawracano ja do reaktora. Okresowo po-

- Tablica 9
Emul-| Emul-| Emul-| Za- | Za-
Typ polimeru sja sja sja | wie- | wie-

sina | sina

Szybkoséé
cyrkulacji 1/min 303 | 284 | 341 | 473 | 568
'Ciénienie
(préznia) mm Hg | 432 | 483 | 483 | 432 | 470
Temperatura °C 67 66 66 | 66 | (66
Procent czeéci

stalych 249| 34,0 36,5| 31,2 27,7
Czas Stezenie chlorku winylu, ppm
(godziny)
‘0 4786 | - " 7780 | 259* | 156*
1 492 32 21| — 42
1,5 188 | 17 | 24| 15 22,6
2,0 206 11 16 20 13,2

*) Wstepnie odpedzany w reaktorze przez przedmuchanic
par3.
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bierand prébki mieszaniny polimeru z przewodu prowadza-
cego do pompy oznaczajac w nich ilo$¢ chlorku winylu.
W tablicy 9 zestawiono wyniki do§wiadczen.

Przyklad 9 wyraznie wskazuje, ze sposobem wedlug wy-
nalazku mozna efektywnie usuwaé chlorek winylu z wodnej
mieszaniny polichlorku winylu w skali przemystowej.
Przyklad ten réwniez wskazuje, Ze spos6b ten mozna
zastosowa¢ do efektywnego zmniejszania zawartoéci chlorku
winylu w wodnych zawiesinach polimeru. )

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wydzielania chlorku winylu z wodnej mie-
szaniny polichlorku winylu, znamienny tym, ze wodnga
mieszaning polimeru przepuszcza si¢ w podwyzszonej
‘temperaturze pod obnizonym ciénieniem po drgajacej
powierzchni.

10
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2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze proces
prowadzi si¢ w temperaturze od okolo 43 do 82°C.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze proces
prowadzi sie pod ciénieniem od okolo 2,5 do okolo 610 mm
stupa rteci.

4. Sposéb wedlug zastrz. 3, znamienny tym, ze proces
prowadzi si¢ pod ci$nieniem od okolto 25 do okolo 500 mm
stupa rteci. )

5. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze proces
prowadzi si¢ w temperaturze od okolo 54 do okolo 79°C,
a pod ciénieniem od okolo 254 do 500 mm stlupa rteci.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze po-
wierzchnia drga z czestotliwo$cia nizsza od okolo 6000
cykli/minute.

7. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze drga-
jaca powierzchnia jest uksztaltowana.
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