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Sposób wytwarzania poliakrylanu sodu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia poliakrylanu sodu o wysokim ciężarze drobi¬
nowym, stosowanego jako flokulant oraz jako do¬
datek dla różnorodnych środków wiążących i za¬
gęszczających.

Znany jest sposób otrzymywania poliakrylanu
sodu przez polimeryzację akrylanu sodu w wod¬
nych roztworach, najczęściej wobec inicjatorów re¬
doksowych, na przykład układu K2S208—Na2S205,
jak w opisie patentowym W. Brytania nr 1 333 275
a także układów redoksowych z dodatkiem związ¬
ków azowych, opis patentowy Francji nr 1530 821.

Opisano również sposób polimeryzacji akrylanu
^sodu w emulsji olejowej w temperaturze 80°C opis
patentowy W. Brytanii nr 1160 843 — oraz przez
Tozpylenie roztworu monomeru i inicjatora w po¬
wietrzu ogrzanym do 150—580°C, — opis patentowy
USA nr 2 956 046. Wymienione metody nie zapew¬
niają jednak zadawalających rezultatów prowadząc
na ogół do zbyt niskich konwersji monomeru, lub
też przy wyższych konwersjach, do zbyt niskich
ciężarów dirobniowych, charakteryzowanych naj¬
częściej lepkością 0,5 lub l°/o-wych wodnych roz¬
tworów uzyskanego polimeru.

Przyczyną występujących tutaj niepowodzeń jest
sprzeczność między dwoma zasadniczymi parame¬
trami procesu polimeryzacji, a mianowicie koniecz¬
nością utrzymania możliwie wysokich stężeń wod¬
nego roztworu akrylanu sodu i zapewnienia możli¬
wie niskiej temperatury polimeryzacji. Tymcza-
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sem stężenie nasyconych wodnych roztworów akry¬
lanu sodu dość znacznie obniża się wraz z obni¬
żeniem temperatury. Stąd też w dotychczasowych
procesach polimeryzacji, zwłaszcza przeprowadza¬
nych w temperaturach poniżej 30°C, nie stosuje
się stężeń manomeru przekraczających 40*/i wago¬
wych, a najczęściej wynoszą one 30 do 34#/§ wa¬
gowych.

Drugą przyczyną, decydującą w głównej mierze
o niskiej konwersji, są zmiany* stężeń w roztwo¬
rze polimeryzującego monomeru.

Zarodki polimeryzacji w postaci kompleksów
inicjatorów z rosnącymi łańcuchami polimeru z
uwagi na wyższy ciężar właściwy i nierozpuszczal-
ność w roztworze monomeru opadają na dno re¬
aktora i nadal przyłączają dalsze drobiny akrylanu
sodu z roztworu. W ten sposób polimeryzacja po¬
stępuje od dołu, pozostawiając u góry coraz uboż¬
szą w monomer warstwę cieczy. Wreszcie przy
stężeniu monomeru poniżej 15*/o wagowych, re¬
akcja polimeryzacji ulega przerwaniu. Stąd niska
konwersja akrylanu sodu oraz duży rozrzut cię¬
żaru drobinowego uzyskiwanego produktu.

Istota wynalazku polega na polimeryzacji na¬
syconych wodnych roztworów akrylanu sodu w
obecności inicjatorów redoksowych i wobec za¬
wiesiny drobno sproszkowanego akrylanu sodu
użytego w ilości 1—SO^/t wagowych, najkorzystniej
10—20°/o, w stosunku do monomeru zawartego w
roztworze oraz w obecności środków dyspergują-i;
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cych i zagęszczających, podwyższających lepkość
roztworu do 30—50 cP. Środki zagęszczające umo¬
żliwiają utrzymanie stałego akrylanu sodu w po¬
staci rozproszonej zawiesiny w roztworze i utrzy¬
manie stałego stężenia polimeru w całej masie
roztworu podczas polimeryzacji. Proces polimeryza¬
cji prowadzi się w temperaturze 10—80°C, najko¬
rzystniej w temperaturze 10—30°C.

Sposób według wynalazku pozwala na wytwo¬
rzenie wysokich stężeń monomeru w jednostce ob¬
jętości roztworu poddawanego polimeryzacji, znacz¬
nie wyższych niż wynika to ze stężenia nasyconych
roztworów w temperaturze inicjowania polimery¬
zacji. Wynalazek opiera się na nieoczekiwanym
stwierdzeniu, że w czasie wolno postępującej poli¬
meryzacji, silnie rozdrobniony stały akrylan sodu,
zawieszony w nasyconym wodnym roztworze mo¬
nomeru, ulega stopniowemu rozpuszczeniu i do-
budowuje się do rosnącego łańcucha polimeru.

Przy odpowiednio dobranym czasie polimeryzacji,
zależnym od temperatury, rodzaju i ilości inicja¬
torów dodatkowa ilość akrylanu sodu, która ulega
polimeryzacji w nasyconym roztworze monomeru
jest dość znaczna i sięga 20% wagowych w stosunku
do monomeru zawartego w roztworze.

Już jednak dodanie W/o wagowych suchego mo¬
nomeru, w stosunku do akrylanu sodu zawartego
w nasyconym roztworze, pozwala na przeszło trzy¬
krotne podwyższenie lepkości 0,5 °/»-wych roztwo¬
rów otrzymanych polimerów, w porównaniu do
produktów uzyskiwanych bez dodatku suchego mo¬
nomeru. Należy podkreślić, że w warunkach we¬
dług wynalazku, konwersja monomeru, określona
na podstawie liczby jodowej roztworów produktu;
jest bardzG wysoka i przekracza 99°/o. Duży wpływ
ma tutaj również rodzaj i ilość zagęszczacza, u-
żytego dla zawieszenia suchego monomeru w roz¬
tworze.

Dobre wyniki uzyskano stosując poliglikole o
różnym ciężarze drpbniowym, skrobię oraz żelaty¬
nę, które zależnie od wprowadzonych ilości po¬
zwalają na podwyższenie lepkości wyjściowego roz¬
tworu monomeru nawet do 200 cP. Jednakże już
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podwyższenie lepkości tego roztworu do 30 cP po¬
zwala na utrzymanie stałego akrylanu sodu w za¬
wiesinie, co jest warunkiem niezbędnym dla prze¬
prowadzenia jego polimeryzacji według wynalaz¬
ku.

Dla otrzymania poliakrylanu sodu, sposobem
według wynalazku, stosować można dowolną zna¬
ną technikę polimeryzacji. Najlepiej jednak, zwłasz¬
cza jeśli zależy nam na wysokim ciężarze drobi¬
nowym, prowadzić reakcję w niskich temperatu¬
rach, poniżej 30°C.

Stosować można wszystkie znane inicjatory po¬
limeryzacji, zarówno nadtlenki i hydronadtlenki,
jak i układy redoksowe, nie ulegające reakcji z
monomerem. Korzystne wyniki uzyskuje się zwłasz¬
cza stosując nadsiarczan amonu oraz różnego typu
aminy, które pozwalają na regulację szybkości
polimeryzacji w szerokich granicach.

Sposób prowadzenia polimeryzacji wg wynalazku
ilustrują poniższe przykłady.

Przykład I. W 50 g nasyconego 38^/oi-go
wodnego roztworu akrylanu sodu rozpuszczono 1 g
żelatyny i następnie wprowadzono przy energicz¬
nym mieszaniu 2,5 g drobno sproszkowanego su¬
chego akrylanu sodu. Do tak otrzymanej zawie¬
siny wprowadzono 0,075 ml 25%-wego wodnego
roztworu nadsiarczanu amonu i 0,075 ml dwu-
metyloaminopropionitrylu. Polimeryzacja zakończo¬
na jest po 90 minutach, a otrzymany produkt ma
postać zwartego, elastycznego żelu. Lepkość 0,5°/o-
owego wodnego (roztworu polimeru wynosi 755 cP.
Konwersja monomeru, na podstawie liczby jodo¬
wej roztworu polimeru wynosi 100°/a.

Przykład II.—VI. Analogicznie jak w przy¬
kładzie pierwszym prowadzono polimeryzację 50 g
roztworu akrylanu sodu z dodatkiem różnych środ¬
ków zagęszczających i suchego akrylanu sodu, w
obecności 0,075 ml dwumetyloaminopropionitirylu
i 0,075 ml 25*/o-owego roztworu nadsiarczanu amo¬
nu. Wykonano również próby porównawcze, bez
dodatku suchego akrylanu sodu i zagęszczacza
(przykład V) oraz bez dodatku suchego akrylanu
sodu (przykład VI). Wyniki zestawiono w tabeli:

Przykład

II

III

IV
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VI.

Środek zagęszczający

Nazwa

skrobia

poliglikol
1500

poliglikol
1500

bez dodatku

poliglikol
1500

ilość

(g)

4,0

2,0

4,0

0,0

4,0

Ilość

suchego
monomeru

(g>

5,0

5,0

5,0

0,0

0,0

Czas

polimer.
(min)

30

80

120

30

80

Kon-

wesrja
(%)

ok. 100

100

100

96

100

Lepkość
0,5%-go

roztworu [
polimeru

476

410
1;

585 [

263

295
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania poliakirylanu sodu przez
polimeryzację nasyconych wodnych roztworów a-
krylanu sodu wobec inicjatorów redoksowych, zna¬
mienny tym, że polimeryzację prowadzi się w o-
becności zawiesiny drobno sproszkowanego, stałego
akrylanu sodu, użytego w ilości 1 do 50p/o, naj¬

korzystniej 10 do 20% wagowych w stosunku do
monomeru zawartego w roztworze oraz w obec¬
ności środków dyspergujących i zagęszczających,
zabezpieczających utrzymanie stałego akrylanu so-

5 du w zawiesinie oraz utrzymanie stałego stężenia
monomeru w czasie polimeryzacji przebiegającej
w temperaturze —10 do 80°C, najkorzystniej w
temperaturze 10 do 30°C.
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