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Sposób wytwarzania polimerów i kopolimerów chlorku winylu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
polimerów i kopolimerów chlorku winylu przez
homopolinieryzację luib kopolimaryzację mieszanin
monomerów przy prowadzeniu procesu homopoli-
meryzacji lufb ikopolimeryzacji iw dwóch etapach.

Stanowi bin ulepszenie sposobu objętego paten¬
tem nr 55002.

Według patentu nr 55002 sposób wytwarzania
polimerów i kopolimerów chlorku winylu prowa¬
dzi się przez homopolimeryzację albo kopolimery-
zację mieszanin monomerów w dwóch etapach, przy
czym w pierwszym etapie proces prowadzi się
w aparaturze wyposażonej w szybkoobrotowe mie¬
szadło jako wstępną polimeryzację, aż do uzyskania
stopnia [przemiany monomeru lub monomerów rzę¬
du 7—15'%, najkorzystniej 8—'12%, a w idrugim eta¬
pie proces polimeryzacji uzupełniającej prowadzi
się w jednym lub kilku aparatach wyposażonych
w mieszadło wolnoobrotowe, przy wolnym miesza¬
niu zapewniającym właściwe izachowanie tempera¬
tury środowiska reagującego aż do "zakończenia ho_
mopolimeryzacji lub ikopolimeryzacji, polegający na
tym, że polimeryzację końcową w drugim etapie
prowadzi isię w zasadniczo pionowym autoklawie
wyposażonym w mieszadło, którego element mie¬
szający stanowi co najmniejzjedna taśma izwinięta
śrubowo, poruszająca się w jpofbliiżu, IwizgLLędnie
wzdłuż iściany autoklawu, przy czym mieszadło ob¬
raca się ż Itaką prędkością, iż wskutek jego dzia¬
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łania powstaje \w pobliżu ścian urządzenia polime-
ryzacyjnego ruch wznoszący imasę reakcyjną pod¬
czas procesu polimeryzacji, natomiast w środkowej
części urządzenia polimeryzacyjnego 'mieszanina
reakcyjna opada w dół, zwłaszcza pod wpływem
siły ciężkości.

Stwierdzono, że korzystne jest prowadzenie po¬
limeryzacji według patentu nr 55002,, jeżeli końcową
polimeryzację monomerów przeprowadzi się w za¬
sadniczo pionowym autoklawie, wyposażonym w
mieszadło składające się co najmniej z jednej taś¬
my zwiniętej śrubowo w Itaki sposób, że średnica
zewnętrzna zwoju taśmy jest znacznie mniejsza
od średnicy autoklawu i najlepiej stanowi w przy¬
bliżeniu połowę średnicy autoklawu, przy czym
taśma przytwierdzona jest za pomocą co najmniej
jednego wspornika do obracającego się wału* prze¬
chodzącego przez autoklaw i usytuowanego wzdłuż
jego 'osi i wykonuje wolne obroty aż do końca
homopolimeryzacji lub kopolime-ryzacji tak dobra¬
ne, że masa reakcyjna wykonuje ruch wznoszący
w części środkowej autoklawu, a opada wzdłuż
ścian autoklawu poi wpływem siły ciężkości. Uru¬
chomienie mieszadła według wynalazku wymaga
stosunkowo niewielkiej siły i nie wytwarza mo¬
mentu obrotowego mniej.szego niż mieszadła o du¬
żej średnicy. Można oczywiście zachować cyrkula¬
cję masy, podobną do cyrkulacji przy zastosowaniu
mieszadła o dużej średnicy, przez zwiększenie pręd¬
kości obrotów.
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Sposobem według wynalazku zapewnia się prze¬
mieszczenie masy dwoma strumieniami, co łącznie
z mieszaniem masy reakcyjnej, nadaje masie więk_
szą jednorodność jak również zapewnia stałe oczy¬
szczanie ścian polimeryzatora. (Prędkości mieszadła
podczas polimeryzacji następującej po prepolime-
ryzacji według niniejszego wynalazku, są w po¬
równaniu do prędkości stosowanych w technice [po¬
limeryzacji sposobem klasycznym, 'zredukowane.
Prędkości te zależne są od średnicy mieszadła, od¬
stępu między zwojami spirali oraz grubości taśmy.
Prędkość obrotów mieszadła, odstęp zwojów i gru¬
bość taśmy dobierane są w taki sposób, at>y cyr¬
kulacja składników mieszaniny reakcyjnej w auto¬
klawie była dostatecznie zapewniona.

Dzięki sposobowi, w którym proces polimecyzacji
przeprowadza isię w dwóch etapach, można otrzy¬
mywać za pomocą prepolimeryzacji i polimeryzacji
końcowej w pionowym autoklawie zaopatrzonym
w mieszadło w kształcie spirali, w którym zew¬
nętrzna 'średnica zwoju jest mniejsza od średnicy
autoklawu, polimer o zwiększonymi pozornym cię¬
żarze właściwym, o granulacji mieszczącej się w
węższych granicach, pirzy czym średnią wielkość
ziaren można ustalać iw zależności od prędkości
mieszania w okresie prepolimeryzacji, a ponadto
zużywa się znacznie mniej energii niż w procesie
polimeryzacji sposobem tradycyjnym, jednostop-
ni owym, wykonywanym w jednej aparaturze z dużą
prędkością.

Sposób według wynalazku umożliwia wykonanie
końcowej polimeryzacji chloirku winylu albo komo.
nomerów z chlorku winylu stosując mieszadło,
które w przeciwstawieniu do mieszadeł opisanych
w patencie nr '550D2 nie musi przesuwać się w po¬
bliżu ścian_ autoklawu i wymaga do napędu sil-

, nika o słabej mocy, ponieważ ma do pokonania
nieduży opór. Stosując sposób według wynalazku.
utrzymuje się wewnętrzne ściany polimeryzatora
zawsze w stanie czystym dzięki temu, że mie¬
szadło powoduje opadanie masy reakcyjnej w
pobliżu ścian, zapobiegając w ten sposób tworze¬
niu się osadów na ścianie i zapewnia stałe prze¬
mieszczanie masy reakcyjnej w części środkowej
autoklawu do części obwodowej z zachowaniem
stałej temperatury.

Sposób według wynalazku pozwala na osiągnię¬
cie lepszych współczynników odnośnie napełniania
aparatury w stadium polimeryzacji, dzięki temu,
że 'nasadki rurowe, zabezpieczające i jdo odgazowy¬
wania znajdują się w górnej- części pokrywy auto¬
klawu, a zatem w fazie gazowej, o ograniczonej
objętości, co zabezpiecza polimer Iprzed ewentual¬
nym wyrzuceniem. Zresztą nawet w przypadku
gwałtownego odgazowania porywanie polimeru
albo kopolimeru w postaci proszku praktycznie
nie zachodzi.

W myśl sposobu według wynalazku, proces pre-
polimeryzacji i następnie polimeryzacji prowadzi
się w pionowym autoklawie z, 'mieszadłem wyżej
opisanym, w obecności katalizatorów, przy czym
do procesu pirepolimeryzacji stosuje się katalizator
szybko rozkładający się, 'którego okres żywotności .
jest krótszy niż kilka godzin, [jak mp, nadtlenek
acetylocykloheksanosulifonylu, a do końcowej poli¬
meryzacji katalizator wolno rozkładający się w

25

okresie żywotności 5 — 10 razy dłuższym niż okres
jaki posiada katalizator szybko rozkładający się,
jak np. dwunitryl kwasu azodwuizomasłowego.

W dalszym ciągu opisti podaje się, •■ w oparciu
5 o załączony rysunek, przedstawiający tytułem przy¬

kładu aparaturę w przekroju pionowym, sposób
wykonywania procesu według wynalazku.

Aparat do prepolimeryzacji 1; składa się za¬
sadniczo ze zbiornika,2, zaopatrzonego w szczelną

10 pokrywę 3. Zbiornik 2 otoczony jest płaszczem 4,
w którym cyrkuluje medium służące jako wymien¬
nik ciepła, wchodzący przewodem 5 do płaszcza
i następnie przewodem 6 do wężownicy chłodniczej
7, umieszczonej pod pokrywą prepolimeryzatorra,

15 i wreszcie wychodzący przewodem 8* Zibiornik
2 prepolimeryzatora ima ponadto w części dolnej
przewód 9, zaopatrzony w zawór 10 do wypusz¬
czania , otrzymanej w wyniku prepolimeryzacji
mieszaniny monomeru i polimeru. Pokrywa 3 pre-

20 polimeryzatora ma w części górnej przewód 11,
służący do załadunku monomeru, jak również prze.
wód 12 do doprowadzania azotu. Pokrywa prepo¬
limeryzatora jest zaopatrzona ponadto w przewód
13 połączony z urządzeniem do wytwarzania próż¬
ni. ;Przez pokrywę przechodzi wał 14, 'zaopatrzony
na końcu w mieszadło turbinowe 15. Szczelność
między pokrywą 3 i wałem 14 uzyskuje się przy
pomocy dławriicy 16. "Wał 14 jest napędzany przy
pomocy silnika 17, zaopatrzonego w przekładnię
prędkości albo skrzynkę biegów nie uwidocznioną
na rysunku.

Jako mieszadło szybkoobrotowe w prepolimeryza_
torze 1 stosuje się najlepiej mieszadło dwustożko-
we. Obroty mieszadła w prepolimeryzatorze dobie¬
ra się w zależności od wymogów, jakie stawia się

35 żywicy, odnośnie granulacji oraz w zależności od
rodzaju- mieszadła. Zwykle stosowane prędkości
znajdują się""iw granicach 500 — 1500. obrotów na
1 minutę, przy czym prędkości te nie stanowią
wartości granicznych. Frepolimeryzator 1 stanowi

4ff urządzenie tradycyjne. Zaopatrzony on jest w przy¬
rządy pomiarowe, do mierzenia ciśnienia, tempera¬
tury itd., zawór i inne nie uwidocznione urządze¬
nia zapewniające bezpieczeństwo.

Do przewodu 9 usytuowanego w dolnej części
45 przykrywy polimeryzatora przyłączony jest skośnie

usytuowany przewód 18, który może być przyłą¬
czony do polimeryzatora nieruchomego, pionowego.
Polimeryziator 19 nieruchomy pianowy jest otoczo¬
ny płaszczem 20, w którym krąży medium do wy-

50 miany ciepła, wchodzące przewodem 21 i wycho¬
dzące przewodem 22; ma on w górnej części po¬
krywy 23 przewód 23a, służący do wprowadzania
wsadu składającego się z polimeru i monomeru,
wychodzącego z prepalimeryzatoira, przy czym prze-

55 wód 23a jest zaopatrzony w zawór 24 połączony
z przewodem 18. Polimeryzator 19 ma ponadto w
swej pokrywie 23, przewód 25, który usuwa się
pod koniec procesu polimeryzacji nieprzereagowany
monomer, jak również przewód 26, zaopatrzony w

60 połączenie zabezpieczające. Rozumie się, iż uszczel¬
nienie między zbiornikiem i pokrywa polimeryza¬
tora zapewnione przez odpowiednie połączenie nie
uwidocznione na rysunkft. Polimeryzator 1.9 Jjęst
zaopatrzony w dolnej części w przewód 27, służą-

65 cy do usuwania polimeru po zakończonej polime-
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ryzacji. Polimeryzator 19 ma wzdłuż osi usytuowa¬
ny wal obracający się 88, przy czyim uszczelnienie
między wałem i przykrywą autoklawu 23 stanowi
szczeliwo 28a albo dławica nie uwidoczniona na
rysunku. Do wału ofbrotowego 28 jest brzyitwier-
dzona za /pomocą wsporników 29a, 29b i 29e itd.
taśma 30 zwinięta śrubowo, której średnica zbliżona
jest do wielkości promienia autoklawu, a której
część idoilna 311 i 31a znajduje się blisko 'dna auto¬
klawu.

Na początku cyklu roboczego wprowadza się do
prepolimeryzatora monomer oraz katalizator. Przez
odigazowanie pewnej ilości monomeru, usuwa się
powietrze z prepolimeryzatora. Prędkość obrotów
mieszadła typu turbinowego, jak również tempe¬
raturę medium stanowiącego wymiennik ciepła,
ustala się w zależności od wymaganej jakości wy¬
twarzanego prepolimeru. Po osiągnięciu założonego
stopnia prepolinieryzacji łączy się prepolimeryzator
z jednym z polimeryzatorów, przy czym trans¬
port odbywa się grawitacyjnie. Spadek przewodu
zasilającego między aparatami nie powinien wy¬
nosić więcej niż 10%. Proces wykonuje się w spo¬
sób tradycyjny dla osiągnięcia prawidłowej pracy
polimeryzatora. Gdy stopień polimeryzacji osiągnie
założoną wartość, najlepiej około 70°/o, przeprowa¬
dza się w sposób znany odgazowanie, włącza próż¬
nię, przepuszcza azot i w końcu wypuszcza po¬
limer.

Poniższe przykłady podają sposób przeprowadze¬
nia procesu według wynalazku w różnych warian¬
tach.

Przykład I. W przykładzie podano w celach
porównawczych sposób wykonania polimeryzacji
w sposób tradycyjny z pominięciem wstępnej po¬
limeryzacji czyli prepolimeryzacji.

Do nieruchomego pionowego polimeryzatora o
pojemności 2 m8 zaopatrzonego w mieszadło skła¬
dające się z taśmy z nierdzewnej stali w postaci
zwoju śrubowego, którego średnica zewnętrzna ró¬
wna się połowie średnicy wewnętrznej autoklawu,
wprowadza się 8#0 kig chlorku winylu po uprzed-
nim przemyciu reaktora za pomocą 80 kg chlorku
winylu. Jednocześnie wprowadza się do polimeryza.
torą 128 g czyli 0,016% w stosunku do monomeru,
dwunitryilu kwasu azodwiiizomasłowego jako kata¬
lizatora. Prędkość mieszadła ustala się na 75 obro¬
tów na minutę, a mieszanie odbywa się w taki spo¬
sób, iż produkt wznosi się w części środkowej, a
spada wzdłuż ścian. Temperaturę - polimeryzacji
podnosi się szybko do 62°C, co odpowiada ciśnieniu
9,8 kG/cm2 w polimeryzatorze. Czas trwania pro¬
cesu polimeryzacji wynosi 14 godzin i 30 minut.
W końcu polimeryzacji, po odpowietrzeniu, otrzy¬
muje się z wydajnością 65% polimer w postaci
proszku o wskaźniku K = 62 według Fikentschera,
którego pozorny ciężar właściwy wynosi 0,350. Gra¬
nulację produktu przedstawiono w tablicy ii.

Tablica I

Wielkość oczek
w sicie (mikrony) 630 500 400 315 250 200 160 100
% przesiewu 96 94 93 90 80 42 18 ' 5

Jak wynika z tablicy wielkość ziaren polimeru
waha się w szerokim zakresie.

Przykład U. Przykład ten służy również do
celów porównawczych, przy czym zastosowano tu
polimeryzator wskazany w opisie patentowym pol.
skim nr 55002.

s Do prepolimeryzatora o pojemności 1000 litrów
ze słtali nierdzewnej, zaopatrzonego w mieszadło
turbinowe typu „Typhon",o średnicy 300 mm, wy¬
konujące 720 obrotów na minutę, wprowadza się
880 kg chlorku winylu i 144 g czyli 0,018% w sto-

io sunku do monomeru dwunitrylu kwasu azodwuizo-
masłowego jako katalizatora. Napełnienie autokla¬
wu poprzedzono oczyszczeniem tegoż za pomocą
80 kg chlorku winylu (monomeru) pobranego z ca¬
łej ilości wsadlu. Temperaturę mieszaniny reakcyj-

15 nej podnosi się szyibko dp 62°C, co odpowiada ciś¬
nieniu 9,5 kG/cm* w prepolimeryzaitorze. Po dwóch
godzinach prepolimeryzacji mieszaninę monomeru
i polimeru przenosi się igrawiitacyljnie do polimery¬
zatora pionowego ze stali nierdzewnej o pojem-

20 naści 2 ms, zaopatrzonego w mieszadło składające
się z taśmy ze stali nierdzewnej w postaci zwoju
śrubowego przesuwającego się przy wykonywaniu
obrotów w pobliżu ścian autoklawu. [Prędkość mie¬
szadła ustala się na 20 obrotów na minutę w ta-

25 kim kierunku, iż produkty stałe wznoszą się w strel
fie obwodowej, a opadają w dół w części środko¬
wej. Temperaturę polimeryzacji podnosi się szyb¬
ko do 62°C, co odpowiada ciśnieniu 9,5 kG/cm*
w polimeryzatorze. Całkowity czas trwania polime¬
ryzacji wynosi 16 godzin. W wyniku polimeryzacji
po odpowietrzeniu otrzymuje się z wydajnością 72%
polimer w ipostaci proszku o wskaźniku K = 62
(Fikentscher) i pozornym ciężarze właściwym 0,55.
Granulację otrzymanego polimeru przedstawiono w
tablicy II.
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Tablica II

Wielkość oczek
w sicie (mikrony) 630 500 400 3)15 250 200 160 100
% przesiewu 97 96 95 92 85

Jak wynika z tablicy wielkość ziaren polimeru
mieści się w węższym zakresie.

45 Przykład III. Poniżej jest opisany proces
polimeryzacji przeprowadzony sposobem według
wynalazku.

, Do prepolimeryzatora podobnego do opisanego w
przykładzie II, wprowadza się 880 kg chlorku wi-

50 nylu i 144 g czjO^ĄOltftyo wagowych w odniesieniu
do mionomeru dwunitryilu kwasu azodwuizomasło-.
wego jako katajizj^pr. Napełnianie prepolimeryzato¬
ra poprzedzono .oczyszczeniem tegoż za pomocą 80
kg chlorku winylu pobranego z całej ilości wsadu.
Prędkość mieszadła w prepoMmeryzatorze ustala się
na 720 obrotów na minutę. Temperaiturę mieszaniny
reakcyjnej w prepoiimeryzatorze podnosi się szyfon
ko do 62°C, co odpowiada ciśnieniu 9,5 kG/cm2.
Po dwóch godzinach prepolimeryzacji mieszaninę
monomeru i polimeru przenosi się grawitacyjnie

60 do pionowego polimeryzartJora o pojemności 2 m8
podobnego do opisanego w przykładzie I, po
Uprzednim oczyszczeniu go za pomocą 80 kg chlor¬
ku winylu, Operacja przenoszenia trwa około 1 mi¬
nuty. Prędkość-mieszadła w polimeryzatorze ustala

65 się na 40 obrotów na minutę. Temperatura^ w cza-
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sie procesu polimeryzacji utrzymuje się na pozio¬
mie 62°C, co odpowiada ciśnieniu 9,5 kG/cm2. Pro¬
ces polimeryzacji trwa 14 godzin, co w rezultacie
daje całkowity czas trwania reakcji (prepolimery-
zacja plus polimeryzacja) 16 godzin. Otrzymuje
się polimer z wydajnością 72%, w postaci proszku
o wskaźniku K =s 62 (Fikentscher) i pozornym cię¬
żarze właściwym Ofifi. Granulację otrzymanego pro¬
duktu przedstawiono w tablicy III.

Tablica III

Wielkość oczek
w sicie (mikrony) 630 500 4O0 315 250 200 160 100
% przesiewu 99 09 98 98 96 92 87 1

Jak wynika z tablicy, otrzymany polimer posiada
ziarna, których wielkość znajduje się w bardziej
zawężonym zakresie jak granulacja produktu we¬
dług przykładu II.

Przykład IV. W przykładzie tym opisany jest
proces kopolimeryzacji wykonany sposobem według
wynalazku.

Do prepoiUimeryzatora podobnego do opisanego w
przykładzie II, wprowadza się 832 kg chlorku wi¬
nylu, 48 kg octanu winylu i 184 g czyli 0,023% w od¬
niesieniu do komonomerów dwunitrylu kwasu azo_
dwuaizomasłowego jako katalizatora. Przed napeł¬
nieniem parepolimeryzaitora oczyszcza się go przez
odparowanie w nim 80 kg chlorku winylu pobra¬
nego z ogólnego wsadia Prędkość mieszadła w pre-
polimeryzatorze ustala się na 720 obrotów na mi¬
nutę. Temperatura mieszaniny reakcyjnej podnosi
się szybko do 60°C, co odpowiada ciśnieniu 9
kG/cm2. Po prekopolimeryzacji, która trwa 2 godzi¬
ny i 30 miniuit, mieszaninę przenosi się do poli¬
meryzatora uprzednio odpowietrzonego za pomocą
80 jkg chlorku winylu. Czas przenoszenia mieszani¬
ny wynosi około 1 minutę. Prędkość mieszadła
ustala się na 40 obrotów na miinultę. Zastosowany
polimeryfcaitor opisany był szczegółowo w przykła¬
dzie I. Temperaturę kopolimeryizaicji podnosi się
i utrzymuje na poziomie 60°C, co odpowiada ciś¬
nieniu 9 kG/cm*. Czas trwania kopolimeryzacji
wynosi 10 godzin i 30 minut, czyli całkowity czas
trwania reakcji (prekopolimeryzacja i kopolimery-
zacja) wynosi 13 godzin. Odpowietrzenie i opróż¬
nienie polimeryzatora odbywa się znanym sposo¬
bem. Otrzymuje się z wydajnością 70% kopolimer
w postaci proszku o pozornym ciężarze właściwym
0,68 i wskaźniku K = 5i6 (Fikentscher).
Granulację otrzymanego produktu przedstawiono
w tablicy IV.

Tablica IV

Wielkość oczek

w sicie (mikrony) 630 500 400 315 250 200 160 100
%> przesiewu 99 98 97 96 01 90 2(7 1

Przykład V. Przykład dotyczy procesu poli¬
meryzacji wykonanego w aparaturze opisanej w
przykładzie III sposobem według niniejszego wy¬
nalazku.

Do prepolimeryzatora uprzednio odpowietrzonego
przez odparowanie 80 kg chlorku winylu wprowa¬
dza się 880 kg chlorku winylu i 44,4 g nadtlenku
acetylocykloheksanosulfonylu (A.C.S.P.) co odpo-

5 wiada 0,0004% aktywnego tlenu. Temperaturę pod¬
nosi się szybko i utrzymuje na poziomie 62°C, co
odpowiada ciśnieniu 9,i5 kG/cm2. Prędkość miesza¬
dła ustala się na 720 obrotów na minutę. Po 1 go¬
dzinie i 1(5 minutach prepolimeryzacji mieszaninę

10 monomeru i polimeru przenosi się do polimeryza¬
tora, uprzednio odpowietrzonego za pomocą 80 kg
chlorku winylu i dodaje 128 g nitrylu kwasu azo-
dwuizomasłowego, co stanowi 0,016% w odniesie¬
niu do monomeru. Temperaturę podnosi się szybko
do 629C i utrzymuje na tym poziomie, co odjpowia-
da ciśnieniu 9;5 kG/cm2. Prędkość mieszadła ustala
się na 40 obrotów na minutę. Proces polimeryzacji
trwa 12 godzin i 30 minut, co w rezultacie daje
całkowity czas trwania reakcji 13 godzin i 45 mi¬
nut.

Otrzymuje się z wydajnością 70,7% polimer w
postaci proszku o wskaźniku K = 62 (Fikentscher)
i pozornym ciężarze właściwym 0,54.
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Tablica V

Wielkość oczek

w sicie (mikrony) 630 500 400 315.250 200 160 100
% przesiewu 99 99 99 .99 96 90' 88 1

Jak z powyższego wynika otrzymany polimer
ma ziarna, których wielkość mieści się w węż¬
szym zakresie, przy czym czas trwania reakcji jest
znacznie krótszy przy takim samym stopniu prze¬
miany, jak w przykładach poprzednich,

Przykład VI. Przykład ten dotyczy procesu
kopolimeryzacji wykonanego według odmiany spo¬
sobu podanego w przykładzie V. Zastosowana apa¬
ratura podobna jest do aparatury z przykładu
III.

Do prepolimeryizajtora uprzednio odpowietrzonego
przez odparowanie 76 kg chlorku winylu wpro¬
wadza się 836 kg chlorku winylu i 40 kg octanu
winylu. Ponadto wprowadza się 44,4 g nadtlenku

45 acetyloicyklotoieiklsanosuilfonylu, co odpowiada
0,0004% aktywnego tlenu. Temiperaturę mieszaniny
reakcyjnej podnosi się szybko do 60°C i utrzymuje
na tym poziomie, co odpowiada ciśnieniu 9,2
kG/cm2. Prędkość mieszadła ustala się na 720 obro¬
tów na maniuitę. Po okresie prepolimeryzacji trwa¬
jącym 1 godzinę i 15 minut, w którym to czasie
katalizator jest praktycznie biorąc zużyty, otrzyma¬
ny produkt przenosi się do polimeryzatora uprzed¬
nio odpowietrzonego za pomocą 80 kg chlorku wi¬
nylu i dodatkowo wprowadza 144 g dwunitrylu

55 kwasu azodwuizomasłowego, co stanowi 0,018% w
odniesieniu do monomeru. Temperaturę miesza¬
niny reakcyjnej podnosi się szybko do 60°C i utrzy¬
muje na tym poziomie, co odpowiada ciśnieniu
9,2 kG/cm2. Prędkość mieszadła ustala się na 40

60 obrotów na minutę. Proces kopolimeryzacji trwa
1.1 godzin, co w rezultacie daje całkowity czas
trwania reakcji 12 godzin i 15 minut.

Otrzymuje się z wydajnością 73,2% kopolimer
w postaci proszku o wskaźniku K = 56 (Fikent-

65 scher) i pozornym ciężarze właściwym 0,67.
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Tablica VI
10

630 500 400 315 250 200 160 100

99 96 97 94 92 90 25 0

Wielkość oczek
w sicie (imitorony)
% przesiewu

Wynika z tego, że 90°/o polimeru ma wymiary
ziaren mniejsze niż 200 mikronów oraz, że 65%
polimeru ma wymiary ziaren mieszczące się w gra¬
nicach 160 i 200 mikronów.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania polimerów i kopolimerów
chlorku^ winylu przez homopolimeryzację lub ko-
polimeryzację mieszanin monomerów przy prowa¬
dzeniu procesu homopolimeryzacji albo kopoltime-
ryzacji w dwóch etapach, przy czym w pierwszym
etapie proces prowadzi się w aparaturze wypo¬
sażonej w szybkoobrotowe mieszadło jako wstępną
polimeryzację, aż do uzyskania stopnia przemiany
monomeru lub mionomerów rzędu 7—15%, najko¬
rzystniej 8—10%, a w drugim etapie proces poli¬
meryzacji uzupełniającej prowadzi się w jednym

lub kilku aparatach wyposażonych w mieszadło
wolnoobrotowe taśmowe, przy wolnym mieszaniu
zapewniającym właściwe zachowanie temperatury
środowiska reagującego aż do zakończenia homo-

5 polimeryzacji lub kopolimeryzacji, według patentu
nr 55002, znamienny tym, że polimeryzację końco¬
wą w drugim etapie prowadzi się w zasadniczo
pionowym autoklawie, wyposażonym w mieszadło
składające się co najmniej z jednej taśmy zwinię¬
tej śrubowo w taki sposób, że średnica zwoju utwo-

io rzona przez krawędź zewnętraią taśmy jest znacz¬
nie mniejsza od średnicy autoklawu i najlepiej sta¬
nowi w przybliżeniu połowę średnicy autoklawu,
przy czym taśma przytwierdzona jest za pomocą
co najmniej jednego wspornika do obracającego się
wału, przechodzącego przez autoklaw i usytuowane-

15 go wzdłuż jego osi i wykonuje wolne obroty aż do
końca reakcji homopolimeryzacji lub kopolimeryza¬
cji, przy czym kierunek uzwojenia mieszadła (taś¬
my) i kierunek obrotu są tak dobrane, że masa re¬
akcyjna wykonuje ruch wznoszący w części środko¬
wej autoklawu, a opada wzdłuż ścian autoklawu

20 pod wpływem siły ciężkości.
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