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Sposéb wytwarzania polimeréw i kopolimeréw chlorku winylu

1
Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
polimeréw i kopolimeréw chlorku winylu przez
homopolimeryzacje lub kopolimeryzacje mieszanin
monomeréw Erzy prowadzeniu procesu homopoli-
meryzacji Tub kopolimeryzacji w dwdch etapach.

Stanowi lon ulqp-s[zlenie sposobu objetego paten-
tem nr 55002.

Wedlug patentu nr 55002 sposéb wytwarzania
polimeréw i kopolimeréw chlorku winylu prowa-
dzi sie przez homopolimeryzacje albo kopolimery-
zacje mieszanin monomeréw w dwéch etapach, przy
czym Ww pierwszym etapie proces prowadzi sie
w aparaturze wyposazonej w szybkoobrotowe mie-
szadlo jako wstepng polimeryzacje, az do uzyskania
stopnia przemiany monomeru lub monomeréw rze-
du 7—15%, najkorzystniej 8—12%, a w drugim eta-
pie proces polimeryzacji uzupelniajgcej prowadzi
sie¢ w jednym lub kilku aparatach wyposazonych
w mieszadlo wolnoobrotowe, przy wolnym miesza-
niu zapewniajgcym wiasciwe zachowanie tempera-
tury $rodowiska reagujacego az do zakonczenia ho.
mopolimeryzacji lub kopolimeryzacji, polegajacy na
tym, ze polimeryzacje konicowg w drugim etapie
prowadzi isig w zasadniczo pionowym autoklawie
wyposazonym w mieszadlo, ktérego element mie-
szajacy stanowi co najmniej%edna tasma zwinieta
Srubowo, poruszajaca sie w \poblizu, wzglednie
wazdluz $ciany autoklawu, przy czym mieszadlo ob-
rdca sie z taka predkoécla, iz wskutek jego dzia-
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lania powstaje w poblizu $cian urzgdzenia polime-
ryzacyjnego ruch wznoszacy masg reakcyjng pod-
czas procesu polimeryzacji, natomiast w $rodkowej
czeSci urzadzenia polimeryzacyjnego mieszanina
reakcyjna opada w doél, zwlaszcza pod wplywem
sily ciezkos$ci.

Stwierdzono, ze korzystne jest prowadzenie po-
limeryzacji 'wedtpg patentu nr 55002, jezeli koncowsq
polimeryzacje monomeréw przeprowadzi sie w za-
sadniczo pionowym autoklawie, wyposazonym W
mieszadlo skladajgce sie¢ co najmmiej z jednej tas-
my zwinietej Srubowo w taki sposéb, ze srednica
zewnetrzna zwoju ‘tasmy 'jest znacznie mniejsza
od $rednicy autoklawu i najlepiej stanowi w przy-
blizeniu polowe té\rétdn-icy autoklawu, przy rczym
tasma przytwierdzona jest za pomocg .co najmniej
jednego wspornika do obracajgcego sie walu, prze-
chodzgcego przez autoklaw i usytuowanego wzdiuz
jego osi i wykonuje wolne obroty az do konca
homopolimeryzacji lub kopolimeryzacji tak dobra-
ne, ze masa reakcyjna wykonuje ruch wznoszacy
w cze$ci Srodkowej autoklawu, a opada wzdluz
$cian autoklawu pod wplywem sily ciezkosci. Uru-
chomienie mieszadla wedlug wynalazku wymaga
stosunkowo niewielkiej sily i nie wytwarza mo-
mentu obrotowego mniejszego niz mieszadla o du-
zej Srednicy. Mozna oczywiscie zachowaé cyrkula-
cj¢ masy, podobng do cyrkulacji przy zastosowaniu
mieszadla o duzej srednicy, przez zwigkszenie pred-
koéci obrotéw.
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Sposobem wedlug wynalazku zapewnia sie prze-

mieszczenie masy dwoma strumieniami, co lgcznie
z mieszaniem masy reakcyjnej, nadaje masie wiek_
sza jednorodnos$é jak réwniez zapewmia stale oczy-
szczanie $ciap polimeryzatora. Predkosci mieszadla
podczas polimeryzacji mastepujacej po prepolime-
ryzacji wedlug miniejszego wynalazku, s3g W po-
rownaniu do predkosci stosowanych w techmice jpo-
limeryzacji sposobem klasycznym, ‘zredukowane.
Predkosci te zalezne sg @d $rednicy mieszadla, od-
stepu miegdzy zwojami spirali oraz grubo$ci ‘tasmy.
Predkoéé obrotéw mieszadla, odstep zwojow i gru-
bosé tasmy dobierane sa w taki sposéb, aby cyr-
kulacja skladnikéw mieszaniny reakcyjnej w auto-
klawie byla dostatecznie zapewniona. A
Dzigki sposobowi, w ktérym proces polimeryzacji
przeprowadza sie w dwéch etapach, mozna otrzy-
mywaé za pomocyg prepolimeryzacji i polimeryzacji
konicowej w pionowym autoklawie zaopatrzonym
w mieszadlo w ksztalcie spirali, w ktérym zew-
netrzna $rednica zwoju- jest mniejsza od Sredmicy
autoklawu, polimer o wwigkszonym pozornym cie-
zarze wlasciwym, o granulacji mieszczgcej sie w

15

20

wezszych granicach, przy czym srednig wielkos$é

ziaren mozna ‘fustalaé w zalezmos$ci od predkosci
mieszania w okresie prepolimeryzacji, a ponadto
zZuzywa sie znacznie mniej energii miz w procesie
polimeryzacji - sposobem tradycyjnym, jednostop-
niowym, wykonywanym w jednej aparaturze z duza
predkoscia.

Sposéb wedlug wymalazku umozliwia wykonanie
konicowej polimeryzacji chlorku winylu albo komo_
nomeré6w z chlorku winylu stosujac mieszadlo,
ktére w przeciwstawieniu do mieszadel! opisanych
w patencie nr 55002 nie musi przesuwaé sie w po-
blizu $cian_ autoklawu i wymaga do mapedu sil-

.nika o slabej mocy, poniewaz ma do pokonania
nieduzy opdér. Stosujgc sposéb wedlug wynalazku,
utrzymuje sie wewnetrzne Sciany polimeryzatora
zawsze W stanie czystym dzieki temu, ze mie-
szadlo powoduje opadanie masy reakcyjnej w
poblizu Scian, zapobiegajgc w ten sposdb tworze-
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niu sie osadéw ma $cianie i zapewnia stale prze- -

mieszczanie masy reakcyjnej w czedci drodkowej
autoklawu do <czesci obwodowej 1z zachowaniem
stalej temperatury.

Sposéb wedtug ‘wynalazku pozwaﬂa na osua,gme-
cie ‘lqpszych wspélczynnik6w odnosnie mapelmiania
' aparatury w stadium polimeryzacji, dzieki temu,
ze nasadki rurowe, zabezpieczajace i ido odgazowy.
wania znajduja si¢ w gérnej czesci pokrywy auto-
klawu, a zatem w fazie gazowej, o ogramiczonej
objetosci, co zabempiecza polimer przed ewentual-
nym wyrzuceniem. Zreszta mnawet w przypadku
gwaltownego odgazowania porywanie polimeru
albo kopolimeru w postaci proszku praktycznie
nie zachodzi. ,

W mys$l sposobu wedlug wynalazku, proces pre-
polimeryzacji i mastepnie polimeryzacji prowadzi
sie w pionowym autoklawie z 'mieszadlem wyzej
opisanym, w obecnodci katalizatoréw, przy czym
do. procesu prepolimeryzacji stosuje sie katalizator
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szybko rozkladajacy sig, ktérego okres zZywotmosci .

jest krotszy niz kilka godzin, jak mp. madtlenek
acetylocykloheksanosulfonylu, a do koricowej poli-
meryzacji katalizator wolno rozkladajgcy sie w

_ _ p:
okresie zywotnosm 5 — 10: razy. vdhu.zszym niz onkres
jaki posiada katalizator szybko rozkladajacy sie,

. jak mp. dwunitryl kwasu ;a.zodmmzomaslawego

W dalszym ciagu opisu podaje sie,~ W oparciu
o zalaczony rysunek, przedstawiajgcy tytulem przy.
kladu aparature w przekroju pionowym, sposéb
wykonywania procesu wedlug wymnalazku.

Aparat do prepolimeryzacji 1, sklada sie =za-
sadniczo ze zbiornika.2, zaopatrzonego w szczelng
pokrywe 3. Zbiornik 2 otoczony (jest plaszczem 4,
w kitérym cyrkuluje medium sluzace jako wymien-
nik ciepla, wchodzacy przewodem 5 do plaszeza
i nastgpnie przewodem 6 do wezownicy chlodniczej
7, umieszczonej pod pokrywa prepolimeryzatora,
i mreszcie wychodzacy przewodem 8. Zbiornik
2 prepolimeryzatora ma .ponadto w czeSci dolnej
przewéd 9, zaopatrzony w zawér 10 do Wypusz-
czania . otrzymanej 'w wyniku |prepolimeryzacji
mieszaniny monomeru i polimeru. Pokrywa 3 pre-
polimeryzatora ma w czg$ci 'gérmnej przewdd 11,
sluzacy do izaladunku monomeru, jak réwniez prze.
wod 12 do doprowadzania azotu. Pokrywa prepo-
limeryzatora jest zaopatrzona ponadto w przewéd
13 polgczony =z urzadzeniem do wytwarzanii proéz-
ni. Przez pokrywe przechodzi wal 14, 'zaopatrzony
na koncu w mieszadlo turbinowe 15. Szczelnosé
migdzy pokrywg 3 i walem 14 mzyskuje sie przy
pomo-cy dtawnicy 16.” Wal 14 jest napealzamy przy
pomocy silnika 1%, zaopatrzonego w przekladnie
predkosci albo skrzynke biegéw nie uwidoczniong
na rysunku. :

Jako mieszadlo szMUko@bmtorwe ‘W prepolimeryza_
torze 1 stosuje sie majlepiej mieszadlo dwustozko-
we. Obroty mieszadla w prepolimeryzatorze dobie-
ra sie W zalezno$ci od wymogéw, jakie stawia sig
zywicy, odnosnie granulacji oraz w zaleznosci od
rodzaju. mieszadla. Zwykle stosowame predkosci
znajduja sie w gramicach 500 — 1500, obrotéw na
1 minute, przy czym predkodci te nie stanowig
wartoSci granicznych. Prepolimeryzator 1 stanowi

- urzgdzenie tradycyjne. Zaopatrzony on jest w przy.

rzady pomiarowe, do mierzenia ci$nienia, ftempera-
tury itd., zawér i inne nie uwidocznione urzadze-
nia zapewniajace bezpieczenstwo.

Do przewodu 9 wusytuowanego w dolnej czesci
przykrywy polimeryzatora przylaczony jest skosnie
usytuowany przewé6d 18, ktéory moze byé przyla-
czony do polimeryzatora mieruchomego, pionowego.
Polimeryzator 19 nieruchomy pionowy jest otoczo-
ny iplaszczem 20, w kbtérym kragzy medium do wy-
miany ciepla, wchodzace przewodem 21 i wycho-
dzace przewodem 22; ma on w goérnej czesci po-
krywy 23 przewdd 23a, stuzacy do wprowadzania
wsadu skladajgcego si¢ z polimeru i monomeru,
wychodzgcego z prepolimeryzatora, przy czym prze_
woéd 23a jest izaopatrzony w zawér 24 polaczony
z przewodem 18. Polimeryzator 19 ma ponadto w
swej pokrywie 23, przewdd 25, ktéry usuwa sie
pod koniec procesu polimeryzacji nieprzereagowany
monomer, jak réwniez przewdd 26, zaopatrzony w
polaczenie zabezpiecza®ace. Rozumie sig, iz uszczel-
nienie miedzy zbiornikiem i pokrywa polimeryza-
tora zapewnione przez odpowiednie polgczenie nie
nwidocznione na rysunk®. -Polimeryzator- 19 jest
zaopatrzony w dolnej czeSci w przewdd 27, sluza-
¢y do usuwania polimeru po zakoficzonej polime-
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ryzacji. Polimeryzator 19 ma wzdluz osi usytuowa-
ny wal obracajacy sie 28, przy czym uszczelnienie
miedzy walem i przykrywg autoklawu 23 stanowi
szozeliwo 28a albo dlawica nie uwidoczniona ma
rysunku. Do walu obrotowego 28 jest przytwier-
dzona za pomocg Wwspornikéw 29a, 29b i 298¢ itd.
taéma 30 zwinieta srubowo, ktérej sredmica zblizona
jest do wielkoSci promienia autoklawu, a ktérej
cze$é dolna 31 i 31a zmajduje sie blisko kina auto-
klawu.

Na poczgtku cyklu roboczego wprowadza 'sie do
prepolimeryzatora monomer oraz katalizator. Przez
odgazowanie pewnej ilofci monomeru, usuwa sie
powietrze z prepolimeryzatora. Predkosé obrotéw
mieszadla typu turbinowego, jak réwniez ‘tempe-
ratur¢ medium stanowigcego wymiennik ciepla,
ustala sie¢ w zalezno$ci od wymaganej jakosci wy-
twarzanego prepolimeru. Po osiggnieciu zalozZonego
stopnia prepolimeryzacji laczy sie prepolimeryzator
z jednym z polimeryzatoréw, przy czym ‘trans-
port odbywa .sie grawitacyjnie. Spadek przewodu
zasilajgcego miedzy aparatami mnie powinien wy=-
nosi¢ wiecej niz 10%. Proces wykonuje si¢ w spo-
s6b tradycyjny dla osiggniecia prawidlowej pracy
polimeryzatora. Gdy stopien polimeryzaciji osiggnie
zalozong warto$é, najlepiej okoto 70%, przeprowa-
dza sie W sposéb znany odgazowanie, wlacza proéz-
nig, przepuszcza azot i’ 'w koncu wypuszcza po-
limer.

Ponizsze przyklady podaja sposéb przeprowadze-
nia procesu wedlug wynalazku w réznych warian-
tach, ‘

Przyklad 'I. W przykladzie podano w celach
poréwnawiczych sposéb wykonania polimeryzacji
W spos6b tradycyjny z pominieciem wstepnej po-
limeryzacji czyli prepolimeryzacji..

Do nieruchomego pionowego polimeryzatora o
pojemnos$ci 2 m3 zaopatrzonego w mieszadlo skla-
dajgce sie z tasmy z mierdzewmnej stali w postaci
zwoju Srubowego, ktérego $rednica zewnetrzna ré-
wna si¢ polowie Srednicy wewnetrznej autoklawu,
wprowadza sie 880 kg chlorku winylu po uprzed-
nim przemyciu reaktora za pomocg 80 kg chlorku
winylu. Jednoczesnie wprowadza sie do polimeryza_
tora 128 g czyli 0,016% w stosunku do monomeru;
dwunitrylu kwasu azodwuizomastowego jako kata-
lizatora. Predkosé mieszadla ustala sie na 75 obro-

téw na minute, a mieszanie odbywa éie w taki spo- -

s6b, iz produkt wznosi si¢ w czeci Srodkowej, a
spada wzdluz $cian. Temperature . polimeryzacji
podnosi sie szybko do 62°C, co odpowiada ciénieniu
9,8 kG/om? w polimeryzatorze. Czas trwania pro-
cesu polimeryzacji wynosi 14 godzin i 30 minut.
W koficu polimeryzacji, po odpowietrzeniu, otrzy-
muje sie z wydajno$cig 65% polimer w postaci
proszku o wskazniku K = 62 wedlug Fikentschera,
ktérego pozorny ciezar wlasciwy wymosi 0,350. Gra-
nulacje produktu przedstawiono w tablicy. 1.

Tablica I
Wielkos$é oczek
w sicie (mikrony)
% przesiewu

630 500 400 315 250 200 160 100
96 94 93 90 80 42 18 5
Jak wynika z tablicy wielkoS¢ ziaren polimeru

waha sie¢ W szerokim zakresie.
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_ polimeryzacji

[ 1
- Przyklad II. Przyklad ten sluzy réwmiez do
celéw. poréwnawczych, przy czym. zastosowano tu
polimeryzabor wskazany w opisie patentowym pol.
skim nr 55002.

Do prepolimeryzatora o pojemnoéci 1000 lwréw
ze stali mierdzewnej, .zappatrzonego w. mieszadlo
turbinowe typu ,,Typhon”, o $rednicy 300 mm, wy-
konujgce 720 obrotéw na minute, wprowadza sie
880 kg chlorku winylu i 144 g czyli 0,018% w so-
sunku do monomeru dwunitrylu kwasu azodwuizo-
maslowego jako katalizatora. Napelnienie autokla.
wu poprzedzono oczyszczeniem tegoz za pomocy
80 kg chlorku winylu (monomeru) pobranego z ca-
lej 'iloSci wsadu. Temperature mieszaniny reakcyj-
nej podnosi sie szybko dp 62°C, co odpowiada cis-
nieniu 9,5 kG/cm? w prepolimeryzatorze. Po dwéch
godzinach prepolimeryzacji mieszaning monomeru
i polimeru przenosi si¢ grawitacyjnie do polimery-
zatora pionowego ze stali nierdzewnej o pojem-
nosci 2 m?, zaopatrzonego w mieszadlo skladajgqce
sie z tasmy ze stali nierdzewnej 'w postaci zwoju
$rubowego przesuwajgcego si¢ przy wykonywaniu
obrotéw w poblizu §cian autoklawu. Predkosé mie-
szadla ustala sie¢ na 20 obrotéw ma minute w ta-.
kim kierunku, iz produkty stale wznosza sie w stre.
fie obwodowej, a opadajg w d6l w czedci $rodko-
wej. Temperature polimeryzacji podnosi sie szyb-
ko do 62°C, co odpowiada cifmieniu 9,5 kGjem?®
w polimeryzatorze. Catkowity czas trwania polime-
ryzacji wynosi 16 godzin. W wyniku polimeryzacji
po odpowietrzeniu otrzymuje sie z wydajnoscig 72%
polimer w postaci proszku o wskazniku K = 62
(Fikentscher) i pozormym cigzarze wlasciwym 0,55.
Granulacje otrzymanego polimeru przedstawiono w
tablicy II.

Tablica II
Wielko§é oczek _
w sicie (mikrony) 630 500 400 315 250 200 160 100
%o przesiewu 99 98 97 96 95 92 85 1

Jak wynika z tablicy wielko§é ziaren polimeru
miesci sie w wezszym zakresie.

Przyklad IIl. Ponizej jest opisany proces
przeprowadzony sposobem wedlug
wynalazku. -

Do pmpdluneryzaﬂ:otra podobnego do oplsamego w
pnzy‘.lcla.dzm I, wprowadza sig 880 kg chlorku wi-
nylu i 144 g czyﬂ.; 0,018% wagowych w odm%leniu
do monomeru -dwgitrylu kwasu azodwuizomaslo~
wego jako katalizator. Napelnianie prepolimeryzato-
ra poprzedzono ogzyszczeniem tegoz za pomocy 80.
kg chlorku wmyiu pobranego z calej ilosci wsadu.
Predko$§é mieszadla w prepolimeryzatorze ustala sie
na 720 obrotéw na minute. Temperature mieszaniny
reakcyjnej w prepolimeryzatorze podnosi sie szyb-
ko do 62°C, co odpowiada cisnieniu 9,5 kGjem?,
Po dwéch godzinach prepolimeryzacji mleszanitne
mondémeru i’ polimeru przenosi sie grawitacyjnie
do pionowegé polimeryzatora o pojemmosdci 2 m?
podobnezo do opisanego w przykladzie I, po
uprzednim oczyszezeniu go za pomoca 80 kg chlor-
ku winylu, Operacja przenoszenia trwa okolo 1 mi-
nuty. Predkos$é .mieszadla w polimeryzatorze ustala
sie na 40 obrotéw na minute. Temperatura w eza-
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sie procesu polimeryzacji utrzymuje sie ma pozio-
mie 62°C, co odpowiada ci§énieniu 9,5 kG/cm2, Pro-
ces polimeryzacji trwa 14 godzin, co w rezultacie
daje calkcwity czas trwamia reakcji (prepolimery-
zacja plus polimeryzacja) 16 godzin. Otrzymuje
si¢ polimer z wydajnodcig 72%, w postaci proszku
o wskazniku K = 62 (Fikentscher) i pozornym cie-
zarze wladciwym 0,58. Granulacje otrzymanego pro-
duktu przedstawiono w tablicy III.

Tablica III

Wielkoéé oczek
w sicie (mikrony)
% przesiewu

'630 500 400 315 250 200 160 100
‘99 99 93 98 06 92 87 1

Jak wynika z tablicy, otrzymany polimer posiada
ziarma, ktérych wielko§é znajduje sie w bardziej
zawezonym zakresie jak granulacja produktu we-
dlug przykladu II.

Przyktad IV. W przykladzie tym opisany jest
proces kopolimeryzacji wykonany sposobem wedlug
wynalazku.

Do prepolimeryzatora podobnego do opisanego w
przykladzie II, wprowadza sie 832 kg chlorku wi-
nylu, 48 kg octanu winylu i 184 g czyli 0,023% w od-
niesieniu do komonomeréw dwunitrylu kwasu azo.
dwuizomaslowego jako katalizatora. Przed mnapel-
nieniem prepolimeryzatora oczyszcza sie go przez
odparowanie 'w mim 80 kg chlorku winylu pobra-
nego z ogblnego wsadu. Predkosé mieszadla w pre-
Dpolimeryzatorze ustala si¢ na 720 obrotéw ma mi-
nute. Temperatura mieszaniny reakcyjnej podnosi
sie szybko do 60°C, co odpowiada ciSnieniu 9
kG/cm?, Po prekopolimeryzacji, ktéra trwa 2 godzi-
ny i 30 minut, mieszanine przenosi sie¢ do poli-
meryzatora uprzednio odpowietrzonego za pomoca
80 kg chlorku winylu. Czas przenoszenia mieszani-
ny wynosi okolo 1 minute. Predko§é mieszadla
ustala sie na 40 obrotéw na minute. Zastosowany
polimeryzator opisany byl szczegélowo w przykla-
dzie I. Temperature kopolimeryzacji podnosi sie
i utrzymuje na poziomie 60°C, co odpowiada ci§-
nieniu 9 kG/em®. Czas trwania kopolimeryzacji
wynosi 10 godzin i 30 minut, czyli calkowity czas
trwania reakcji (prekopolimeryzacja i kopolimery-
zacja) wymosi 13 godzin. Odpowietrzenie i opréz-
nienie polimeryzatora odbywa si¢ znanym sposo-
bem. Otrzymuje sie z wydajnoscig 70% kopolimer
w postaci proszku o pozornym ciezarze wlasciwym
0,68 i wskazniku K = 56 (Fikentscher).
Granulacje otrzymanego produktu przedstawiono
w tablicy IV.

Tablica IV

Wielkosé oczek

w sicie (mikrony) 630 500 400 315 250 200 160 100
% przesiewu 99 98 97 96 o1 90 2 1
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Przykitad V. Przyklad dotyciy procesu poli- '

‘meryzacji wykonanego w aparaturze opisanej w
pr;ykladzie III sposobem wedlug niniejszego wy-
nalazku.

- acetylocykloheksanosulfonylu,

8

Do prepolimeryzatora uprzednio odpowietrzonegq
przez odparowanie 80 kg chlorku winylu wprowa-
dza sie 880 kg chlorku winylu i 44,4 g madtlenku
acetylocykloheksanosulfonylu (A.C.S.P.) rco odpo-
wiada 0,0004% akitywnego tlenu. Temperature pod-
nosi sie szybko i utrzymuje ma poziomie 62°C, co
odpowiada cis$nieniu 9,5 kG/em?, Predko§é miesza-
dla ustala sie na 70 obroté6w na minute. Po 1 go-
dzinie i 16/ minutach prepolimeryzacji mieszaning
monomeru i polimeru przenosi sie do polimeryza-
tora, uprzednio odpowietrzonego za pomocg 80 kg
chlorku winylu i dodaje 128 g mnitrylu kwasu azo-
dwuizomaslowego, co stanowi 0,016% w odniesie-
niu do monomeru. Temperature podnosi sie szybko
do 62°C i utrzymuje na tym poziomie, co odpowia-
da cisnieniu 9,5 kG/cm?. Predko$é mieszadla ustala
sie na 40 obrot6w na minute. Proces polimeryzacji
trwa 12 godzin i 30 minut, co w rezultacie daje
catkowity czas trwania reakcji 13 godzin i 45 mi-
nut.

Otrzymuje sie¢ z wydajnoscig 70,7% polimer w
postaci proszku o wskazniku K = 62 (Fikentscher)
1 pozornym ciezarze wlasciwym 0,54.

Tablica V

Wielkos§é oczek
w sicie (mikrony)
% przesiewu

630 500 400 315.250 200 160 100
99 99 99 99 98 90 88 1

Jak z powyzszego wynika otrzymany - polimer
ma ziarna, ktérych wielko§é miesci sie w wez-
szym zakresie, przy czym czas trwania reakcji jest
znacznie krétszy przy takim samym stopniu prze-
miany, jak w przykladach poprzednich.

Przyktlad VI. Przyklad ten dotyczy procesu
kopolimeryzacji wykonanego wedlug odmiany spo-
sobu podanego w przykladzie V. Zastosowana apa-
ratura podobna jest do aparatury z przykladu
IIL.

Do prepolimeryzatora uprzednio odpowietrzonego
przez odparowanie 76 kg chlorku winylu wpro-
wadza sie 836 kg chlorku winylu i 40 kg octanu
winylu. Ponadto wprowadza sie 44,4 g madtlenku
co odpowiada
0,0004%0 aktywmnego tlenu. Temperature mieszaniny
reakicyjnej podnosi sie szybko do 60°C i utrzymuje

.na tym poziomie, co odpowiada cidnieniu 9,2

kG/em?. Predko$é mieszadla ustala sie ma 720 obro-
t6w na minutg. Po okresie prepolimeryzacji trwa-
jgeym 1 godzing i 15 minut, w ktérym to czasie
katalizator jest praktycznie biorac zuzyty, otrzyma-
ny produkt przenosi sie do polimeryzatora uprzed-
nio odpowietrzonego za pomoca 80 kig chlorku wi-
nylu i dodatkowo wprowadza 144 g dwunitrylu
kwasu azodwuizomastowego, co stanowi 0,018% w
odniesieniu do momomeru. Temperature miesza-
niny reakcyjnej podnosi sie szybko do 60°C i utrzy.
muje na tym poziomie, co odpowiada ci$nieniu
9,2 kG/ecm2 Predko$é mieszadla ustala sie na 40
obroté6w mna minute. Proces kopolimeryzacji irwa
11 godzin, co w rezultacie daje catkowity czas
trwania reakcji 12 godzin i 15 minut.

Ofrzymuje sie z wydajnodcig 73,2% kopolimer
w postaci proszku o wskazniku K — 56 (Fikent-
scher) i pozornym ciezarze wlasciwym 0,67.
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Tablica VI

Wielkosé oczek
w sicie (mikrony) 630 500 400 315 250 200 160 100
%y przesiewu 99 98 97 94 92 90 25 O

Wynika z tego, ze 90% polimeru ma wymiary
ziaren mmiejsze miz 200 mikronéw oraz, ze 65%
polimeru ma wymiary ziaren mieszczgce sie w gra-
nicach 160 i 200 mikronéw.

Zastrzezemnie patentowe

Sposéb wytwarzania polimeréw i kopolimeréw
chlorku, winylu przez homopolimeryzacje lub ko-
polimeryzacje mieszanin monomeré6w przy prowa-
dzeniu procesu homopolimeryzacji albo kopolime-
ryzacji w dwoéch etapach, przy czym w pierwszym
etapie proces prowadzi sie w aparaturze wypo-
sazonej w szybkoobrotowe mieszadlo jako wstepng
polimeryzacje, az do uzyskania stopnia przemiany
monomeru lub monomeréw rzgdu 7—15%, najko-
rzystniej 8—10%, a w drugim etapie proces poli-
meryzacji uzupelniajacej prowadzi sie w jednym
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lub kilku aparatach wyposazonych- w mieszadlo
wolnoobrotowe tasmowe, przy wolnym mieszaniu
zapewniajgcym wilasciwe zachowanie temperatury
$rodowiska reagujgcego az do zakorczenia homo-
polimeryzacji lub kopolimeryzacji, wedlug patentu
nr 55002, znamienny tym, Ze polimeryzacje konco-
wg w drugim etapie prowadzi sie w zasadniczo
pionowym autoklawie, wyposazonym w mieszadlo
skladajgce si¢ co najmniej z jednej tasmy zwinie-
tej srubowo w taki sposdb, Ze Srednica zwoju utwo-
rzona przez krawedz zewmetrzng tasmy jest znacz-
nie mniejsza od Srednicy autoklawu i najlepiej sta-
nowi w przyblizeniu polowe S$rednicy autoklawu,
przy czym tasma przytwierdzona jest za pomocg
co\najmniej jednego wspornika do obracajacego sie
watlu, przechodzgcego przez autoklaw i usytuowane-
go wzdluz jego osi i wykonuje wolne obroty az do
konca reakcji homopolimeryzacji lub kopolimeryza-
cji, przy czym Kierunek uzwojenia mieszadla (tas-
my) i kierunek obrotu sg tak dobrane, ze masa re-
akcyjna wykonuje ruch wznoszacy w czeéci srodko-
wej autoklawu, a opada wzdluz $cian autoklawu
pod wplywem sily ciezkodci.
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