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wird bei Trocknerausgangstemperaturen unter 343K in bekannter Weise durch Sprihtrocknung
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‘Titel der Erfindung

Verfahren,zu: Heratellung von Polyvinylchloridpulvern

Anwendungsgebiet der Erfindung

'Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Her-
steilung von Polyvinylohloridpulvern, die zur Bereitung
niedrigviskoser Plastisole bzw. Pasten geeignet sind.
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~ Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Polyvinylchlbridpulvér, die zur Bereitung von Plast-
isolen bzw. Pasten geeignet sind, werden iiberwiegend
aus Emulsions- bzw.‘Mikrosuspenéionspolymerisaten des
' Vinylchlorids hergestellt.

" Es ist aber auch bekannt, Polyvinylchloridpulver, die

- zur Bereitung von Plastisolen bzw. Pasten verwendet
werden sollen, herzustellen, indem durch Emulsions-
oder Mikrosuspensionspolymerisation hergestelltes
Pdlyvinylchloridpulver mit durch Suspensionspolymerisa-
tion hergestelltenm PVC-Pdlver, das auf Grund der Teil-
chengrdBe fiir sich allein Zur>P1astisolbereitung nicht
geeignet ist, abgemischt wird..

So ist es bekannt, PVC, das durch Emulsionspolymerisation
hergestellt wurde, wit PVC, das durch Suspensionspolymeri-
sation hergestellt wurde und einpe TeilchengrsBe zwischen
10 und 115 pu aufweist, sbzumischen (US-PS 3 772 237,
DE-0S 2 127 654, DE-0S 1 694 132).

Es ist weiterhin bekannt, Emulsions—PVC und Suspensions-
PVC in bestimmten Mengenverhdltnissen zu mischen (PO~
PS 74 633), = '

Es ist auBerdem'bekgnnt, PVC-Pulver zur Bereitung
niedrigviskoser Pesten einzusetzen, die erhalten werden,
indem Emulsionspolymerisatlatices feingemahlenes Sus-
pensionspolymerisatpulver zugemischt und die Mischung
mittels Sprﬁhtrocknung aufgearbeitet wird (DD-PS

101 191).,



- 3 -

Die genannten Verfahren ermdglichen die Herstellung
von PVC-Pulvern, die zur Bereitung niedrigviskoéer

- Plestisole bzw. Pasten geeignet gind. Die erreich-

baren Pastenviskositédten liegen unter denen von -

 reinem Emulsions-PVC.

Der Nachteil der aufgefiihrten Verfahren besteht dar—

in, daB -entweder ein aufwendiger Mischproze8 als zu-
sdtzliche Verfahrensstufe notwendig ist oder weitere f-
zusitzliche technische MaBnahmen notwendig sind. So
bilden sich beim Zumischen von PVC-S-Pulver zu Emul-
sionspolymerisatlatices Agglomerate, die die Elnstellung
vorgegebener Pasteneigenschaften unmoglich machen. AuBer<
‘dem treten bei diesem Prozes Verklumpungen auf, die

zu einem hohen Grobgutanteil im aufgearbeitetén Pulver
- filhren, wodurch die Verarbeitbarkeit der Plastisole
beeintréchtigt wird, wenn nicht durch zusdtzlichen
technischen Aufwand der'Grobgutanteil vermindert bzw.-

, beSeitigt wird. Die Plastisole sind inhomogen und wei-
sen dilatantes FlieBverhelten auf. Ein wesentlicher
Nachteil besteht jedoch darin, daR die erhaltenen Poly-
mermassen verschlechterte mechanische Kennwerte auf-
weisen._

© ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht im der Herstellung von
PVC-Pulvern, die aus PVC-E und/oder PVC-MS und PVC-§
- bestehen und zur Béereitung von Plastisolen bzw. Pasten
mit erniedrigter Viskositdt geeignet sind.



Wesen der Erfindung i

- Die technische Aufgabe, die durch die Erfindung
gelost wird

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren

‘zur Herstellung von Polyvinylchloridpulvern zu ent-

: wickeln, die nach dem Prinzip der Zerstiubungstrock-

nung erhalten werden und zur Bereitung von niedrig-

viskosen Plastisolen bzw, Pasten geeignet sind.

- Merkmale der Erfindung

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost, indem eine

o PVC-Suspensionspolymerisatdispersion mit einem Fest-

stoffgehalt von 20 bis 40 Masse-% und einer Teilchen-~
groBe von 5 bis 60 pam wobei die Oberflidche der Teil-
chen zu mindestens 80 % mit bekannten makromolekularen
- Dispergatoren bedeckt ist, mit einem Emulsionspoly-
merisatlatex und/oder Mlkrosuspen51onspolymerisatlatex,
der einen Feststoffgehalt von 30 bis 55 Masse-% be-
Ssitzt und eine TeilchengréBe von 0,03 bis 3 pm sufweist,
wobei die Oberfliche der Teilchen maximal bis zu 80 %
mi6 ionischen und/oder nichtionischen Enmulgatoren be-
~deckt ist, gemlscht und bei einer Trocknerausgangs-
temperetur unter 343 K in bekannter Weise mittels

~ Spriihtrocknung aufgearbemtet wird.

Ausfﬁhrungsbeiapiele

Beispiel 1
Nach den Prinzipien der Mikrosuspensionspolymerisation
wurde ein Polyv1nylchlor1dlatex hergestellst,
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Dieser Latex hatte einen Polymeranteil von 41,2 %.
Die Menge an Emulgator (z. B. Alkylsulfonat) betrug
0,69 % bezogen auf Polyvinylchlorid. Die Auszdhlung
elektroneamikroskopischer Aufnshmen ergab eine mitt-
lere Teilchengrége von 1,4 pm. '

Durch Titration mit Seifenlésung nach B. Jacobi
(Angew. Chemie 64 (1952) 539) wurde ermittelt das

" die Oberfliche der Polymerteilchen zu 76, 4 % mit
‘oberflichenaktiver Substanz bedeckt war. Der Latex
wurde spriihgetrocknet, wobei die Trocknerelntrltts-
temperatur 402 K und die Lrockneraustrittstemperatur
327 K betrugen.

- Aus 60 Teilen des so erhaltenen Polyvinylchloridpul-
vers aus 40 Teilen Dioktylphthalat wurde gemiB TGL
28 475 ein Plastisol angeriihrt und die Viskositit
dieses Plastisols bestimmt. Erginzend dazu erfolgten
Vlsk051tatsmessungen mit einem Kapillarviskosimeter.

- Schergefdlle - . Viskositdt

™ .. . (Pas)
1 ' 2,0
5 2,1
10 2,3
50 - 2,5
100 3,0
500 4,0
1000 . 3,1
5000 2,2

Das Plastisol zeigt eine fiir diese Produkte ﬁypische
Viskositdt bei geringerer Scherbeansprucbung ausge- .
prédgte Dilatanz und ein deutliches Vlskositatsmaximum

-.im Bereich hoher Scherbeanspruchung. . € _"



Beispiel 2

Nach den Prinzipien der Suspensionspolymerisation
wurde eine Polyvinylohlorid-Dispersiop hergestellt.

Diese Dispersion hatte einen Polymeranteil von 36,1 %.
Die Menge an Dispergator (z. B. Na-salz des Styren/
Malelnsaureanhydrld-Coponmeren) betrug 0,85 % bezogen
auf Polyvinylchlorid., Die Auswertung elektronenmikros-
' kopischer Aufnehmen ergab eine mittlere Teilchengrisge

~von 37 pm und eine gewichtsspezifische Oberfliche von

0,16 m /g Der eingesetzte Dispergator bedeckt 7,1 m2/g
Dispergator. Daraus errechnet sich, daB die vorhandene
Teilchenoberfliche praktisch vollstindig bedeckt ist.

. Der Polymeranteil der Dispersion wurde abzentrifugiert
und bei Zimmertemperatur getrocknet. Aus 18 Teilen des
:so hergestellten Polyvinylchloridpulvers, 42 Teilen
Polyvinylchnloridpulver gemis Beispiel 1 und 40 Teilen
Dioktylphthalat analog Beispiel 1 wurde ein Plastisol
hergestellt und die Viskositit des Plastisols bestimmt.

~Schergefidlle . Viskositat

5™ o (Pas)
1 0,8

5 , - 1,0

10 ' 1,4
50 | 2,0
100 _ . 245

~ 500 o 2,9
1000 2,6
5000 . . 22



Gegeniiber Beispiel 1 sind die Viskosititen deutlich
niedriger. Das FlieBverhalten des Plastisols ist
weitgehend dilatant. Bei Lagern des Plastisols ist
bereits nach 24 Stunden ein deutllcher Bodensatz
entstanden. ‘

Beispiel 3

'1 1 kg des in Beispiel 1 beschriebenen Latex w1rd mit
0,54 kg der Dispersion des Beispiels 2 in einem mit
. Ankerruhrer versehenen 3-1-Riihrgefss gemischt.

Die Mlschung wird sprithgetrocknet, wobe1 die .Trockner-
eintrittstemperatur 407 K und die Trockneraustrltts—
temperatur 328 K betrugen. '

Aus 60 Teilen des so hergestellten Polyv1nylchlorid und
40 Teilen Dioktylphthalat wurde analog Beispiel 1 ein
Plastisol anseruhrt und die Visk081tat dieses Plastisols
bestimmt,

- Schergefdlle - Viskositat
Cab N  (Pas)
1 1,5
5 1,3
10 1,2
50 1,2
100 1,2
- 500 1,2
1000 1,3
5000 1,2



Das Plastisol hat niedrige Viskositdten bei nshezu
" newtonschen Fliererhalten. Nach 24-stundiger Lagerung
.des Plastisols war kein Bodensatz feststellber.
;Nach 7-tdgiger Lagerung war der Bodensatz so gering,
daB er fiir die Pastenverarbeitung bedeutungslos war.



_Erfindungsangp;uch

Verfabren zur Herstellung von Polyvinylchloridpulvern,.
die zur Bereltung nledrlgviskoser Plastisole bzw.~
Pasten geeignet sind gekennzeichnet dadurch daB N
eine PVC-Suspensionspolymer1satdlsper31on nit einem L
Feststoffgehalt von 20 bis 40 Masse-% und einer Teil-"
1cbengroBe von 'S5 bis 60 um, wobei die Oberflache der :

‘~Te11chen zZu mindestens 80 % mit bekannten makromoleku-’*
laren Dlspergetoren bedeckt ist, mit einem PVC-Emul- - .

’sionspolymerlsatlatex und/oder Mlkrosuspensionspoky—
merisatlatex, der einen Feststoffgehalt von 30 bis
' 55 Masse~% besitzt und eine TeilchengréBe von 0,03
bis 3 pm aufweist, wobei die Oberfléche der Teilchen
maximal bis zu 80 % mit ionischen und/oder nichbibnif
scoen Smulgatoren bedeckt ist, gemischt und bei einer
Trocknerausgangstemperstur unter 343 K in bekannter
Weise durch Sprithtrocknung aufgearbeitet wird.
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