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Suspenzni polymerace a/nebo kopolymerace vinylchloridu
provadéna diskontinualng v polymera¢nich reaktorech se
zp&tnym chladi¢em pro odvod &asti polymeragniho tepla je
stabilizovana roztoky nebo smési roztoku stabilizatort na bazi
étert1 celul6zy, z nichZ alespoii jeden v mnoZstvi 1 a% 60 %
hmotn. z celkového mnoZstvi stabilizatoru ma teplotu bodu
zékalu vy3i nez 70 °C. Jako reguldtor porezity zrna jsou
poufZity soli nenasycenych mastnych kyselin dvou a
vicemocnych kovii.
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CZ 287600 B6

Zpusob suspenzni polymerace vinylehloridu

Oblast techniky
Vynalez se tyka suspenzni polymerace nebo kopolymerace vinylovych monomerii provadéné

diskontinudlné v polymeragnich reaktorech opatfenych zp&tnym chladi¢em pro odvod ¢&asti
polymeracniho tepla.

Dosavadni stav techniky

Suspenzni polymerace, napt. vinylchloridu, se provadi zpravidla za tlaku v michanych polyme-
raCnich reaktorech, kde uvolnéné polymeraéni teplo je odvadéno jak chlazenim plasté reaktoru
chladicim médiem, tak v nékterych ptipadech zp&tnym chladigem, kdy vé&tsi &4st polymeragniho
tepla je odvadéna odpafenim a zp&tnou kondenzaci monomeru.

Monomer je pfi suspenzni polymeraci dispergovén a stabilizovan ve vodé pomoci makromole-
kularnich dispergatorti, jako napt. éteri celulozy, &astetn& hydrolyzovanych polyvinylacetati,
pfip. jejich kombinaci. Jednou z charakteristickych velidin t&chto dispergatori je teplota zakalu,
tj. teplota pfi jejiz prekroCeni dojde k vysraZeni dispergatoru a tim ke sniZeni jeho w&innosti.
BéZné& pouzivané dispergatory (stabilizatory) maji teplotu bodu zakalu do 65 °C.

Pfi dopolymeraci monomeru, napt. vinylchloridu, ktera probiha pfi vyssi teploté neZ je teplota
zakalu pouZitych dispergatorti (napt. S-PVC s K-hodnotou 55 az 60), ptipadné pti technologii
polymerace, ktera pro zvySeni konverze pfedpokladd dopolymeraci pfi vyssi teploté (az 82 °C)
dochazi k situaci, Ze pfi pouziti zp&tného chladite pro odvod reakéniho tepla, &ast odpateného
a zkondenzovaného monomeru nemiize byt dostate¢ng stabilizovana v diisledku vysraZeni &asti
stabilizator pfi vys3i teploté. To negativné ovlivni kvalitu vysledného polymeru, piedeviim
vznik vetSich beztvarych &astic, zhorSeni sypatelnosti, sniZeni sypné hmotnosti, ev. mize dojit
k vyskytu nehomogennich &astic pii zpracovani. N&které technologie Fesi tento problém zabloko-
vanim funkce zpé&tného chladie po &ast doby polymerace.

Pro zlepSeni vnitini struktury zra polymeru se pfi polymeraci pouZivaji tzv. reguldtory porezity
(emulgétory resp. sekundérni stabilizatory). Mohou to byt neionogenni tenzidy jako napf. estery
vysSich mastnych kyselin se sorbitanem, glyceridy vy33ich mastnych kyselin apod. S vyhodou se
pouzivaji také soli nenasycenych mastnych kyselin s kationty dvou a vicemocnych kovii vytvéare-
nych ,in situ®, které ptiznivé ovliviiuji tvar, velikost a distribuci périi zma polymeru.

Podstata vynalezu

Vynélez tesi problémy uvedené v popisu soulasného stavu techniky zavedenim viceslozkového
stabilizaéniho systému, pfi¢emz alespoii jeden z pouZitych stabilizator(i na bazi éterii celulozy ma
teplotu bodu zékalu vy33i jak 70 °C a koncentrace tohoto stabilizitoru predstavuje maximalng
60 % hmotn. a minimaln& 1 % hmotn. z celkového mnozstvi stabilizatorti (s vyhodou 20 a%
40 %). Pripadny negativni vliv pfitomnosti tohoto stabilizatoru na vnitini strukturu zrna poly-
meru miZe byt eliminovan zvy3enim koncentrace regulatoru porezity na bazi nenasycenych
mastnych kyselin. Vysledny polymer se vyznaluje lepSimi kvalitativnimi i uzitnymi vlastnostmi.
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CZ 287600 B6

Priklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Do polymeraéniho reaktoru o obsahu 1 m3 opatteného michadlem a zp&tnym chladi¢em bylo
nadavkovano 450 1 demineralizované vody a pfidano 12,5 kg roztokit derivati celulézy jako
stabilizitori. Z toho bylo 40 % stabilizatoru s bodem zakalu cca 45 °C a 60 % s teplotou zakalu
65 °C. Dale bylo nadiavkovano 0,4 kg roztoku smési nenasycenych mastnych kyselin (dale
NMK), 0,52 kg iniciatoru (org. peroxid), 0,2 kg roztoku HpO7, 0,1 kg Ca(OH); a 0,01 kg
antioxidantu. Po nadavkovani byl reaktor podroben inertizaci, dale byl evakuovan a po provedeni
té€snosti vakuové zkousky bylo nadavkovano 340 kg vinylchloridu. Po ohfevu reaktoru plastém
byla zahdjena polymerace pfi teploté 52 + 0,5 °C. Po skonceni polymerace za 220 min a poklesu
tlaku probéhla dopolymerace pti teploté 75 °C. Zbytkovy monomer byl pak tlakové a vakuoveé
odplynén a zbyla suspenze podrobena demonomeraci stripovanim pfimou parou pfi teploté max.
95 °C. Demonomerovana suspenze pak byla odstfedéna a suSena v proudové a fluidni su$érné&.

Vysledny produkt vykazoval nasledujici parametry:

K hodnota 68,7,

sypna hmotnost 0,469 kg/dm3;

sitova analyza: sito 0,250 mm 0,4 % hmotn.; 0,160 mm 9,6 % hmotn.; 0,100 mm 71,6 %
hmotn.; 0,063 mm 13,2 % hmotn. a mensi jak 0,063 mm 5,2 % hmotn.;

¢as absorbance zmék&ovadla (AZ) 10 min;

rybi oko (RO) 1 ks/g.

Priklad 2

Polymeraéni postup a zafizeni stejné jako v piikladu 1 pouze stim rozdilem, Ze bylo nadav-
kovano 12,3 kg roztoku stabilizitorl, z&ehoz bylo 40 % hmotn. sbodem zakalu 45 °C,
30 % hmotn. s bodem zakalu 65 °C a 30 % s teplotou bodu zakalu 75 °C.

Vysledny produkt vykazoval nasledujici parametry:

K hodnota 69,5;

sypna hmotnost 0,504 kg/dm3;

sitova analyza: sito 0,250 mm 0,1 % hmotn.; 0,160 mm 18,1 % hmotn.; 0,100 mm 77,2 %
hmotn.; 0,063 mm 4,3 % hmotn. a mensi jak 0,063 mm 0,3 % hmotn.;

das AZ 12 min;

poet RO 1 ks/g.

Priklad 3

Postup, zafizeni a sloZeni stabilizatort stejné jako v pfikladu 2. Mnozstvi NMK zvyseno o 20 %
z 0,4 kg na 0,5 kg roztoku.

Vysledny produkt vykazoval nasledujici parametry:

K hodnota 69,0;
sypné hmotnost 0,494 kg/dm3;
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CZ 287600 B6

sitovd analyza: sito 0,250 mm 0,2 % hmotn.; 0,160 mm 20,6 % hmotn.; 0,100 mm 75,5 %
hmotn.; 0,063 mm 3,2 % hmotn. a mensi jak 0,063 mm 0,3 % hmotn.;

Cas AZ 9 min;

pocet RO 1 ks/g.

Priklad 4

Postup, zafizeni a koncentrace NMK stejna jako v prikladu 3. Koncentrace stabilizatort zistava
12,3 kg na vérku, sloZeni se méni na: 40 % hmotn. stabilizatoru s teplotou zakalu 40 °C; 20 %
hmotn. s teplotou zékalu 65 °C a 40 % hmotn. s teplotou zakalu 75 °C.

Vysledny produkt vykazoval nasledujici parametry:

K hodnota 69,7,

sypna hmotnost 0,526 kg/dm3;

sitova analyza: sito 0,250 mm 1,5 % hmotn.; 0,160 mm 54,3 % hmotn.; 0,100 mm 44,0 %
' hmotn; 0,063 mm 0,2 % hmotn. a mensi jak 0,063 mm 0 % hmotn.;

das AZ 10 min;

pocet RO 6 ks/g.

Ptiklad 5

Postup, zafizeni a koncentrace NMK jako v pfikladu 3. Koncentrace stabilizatori je sniZena na
11,5 kg roztoku na vérku, sloZeni se méni na 35 % hmotn. stabilizatoru s teplotou zakalu 45 °C,
43 % hmotn. s teplotou zakalu 65 °C a 22 % hmotn. s teplotou zakalu 75 °C.

Vysledny produkt vykazoval nasledujici parametry:

K hodnota 69.9;

sypna hmotnost 0,485 kg/dm3;

sitova analyza: sito 0,250 mm 0,1 % hmotn.; 0,160 mm 8,7 % hmotn.; 0,100 mm 77,5 %
hmotn; 0,063 mm 13,4 % hmotn. a mengi jak 0,063 mm 0,3 % hmotn.;

Cas AZ 10 min;

pocet RO 1 ks/g.

Priklad 6

Technologické zatizeni a postup je stejny jako v pfikladu 1. Je nadavkovano 430 1 DV, piidano
11,8 kg roztoku stabilizatord ve slozeni 40 % hmotn. stabilizatoru s teplotou zakalu 45 °C
a 60 % hmotn. s teplotou zakalu 65 °C. Déle 0,014 kg roztoku NMK 0,275 kg dilauroylperoxidu
a 0,185 kg dicetylperoxidicarbonatu, 0,2 kg roztoku HpOp, 0,1 kg Ca(OH), a 0,01 kg anti-
oxidantu. Pak nadavkovéno 350 kg VCM.

Teplota polymerace byla 65 + 0,5 °C, dopolymerace probihala pti teploté 82 °C.
Vysledny produkt vykazoval nasledujici parametry:

K hodnota 59,0;
sypnéa hmotnost 0,580 kg/dm3;




10

20

25

30

35

40

CZ 287600 B6

sitova analyza: sito 0,250 mm 2,2 % hmotn.; 0,160 mm 26,4 % hmotn.; 0,100 mm 63,5 %
hmotn; 0,063 mm 7,6 % hmotn. a mensi jak 0,063 mm 0,3 % hmotn.;

das AZ 21 min;

pocet RO 2 ks/g.

Priklad 7

Zatizeni, postup a receptura stejna jako v pfikladu 6. Celkové mnoZstvi stabilizatort je 11,8 kg
roztoku na varku ve sloZzeni 40 % hmotn. s teplotou zakalu 45 °C, 40 % hmotn. s teplotou zakalu
65 °C a 20 % hmotn. s teplotou zikalu 75 °C.

Vysledny produkt vykazoval nasledujici parametry:

K hodnota 59,2;

sypna hmotnost 0,615 kg/dm3;

sitovd analyza: sito 0,250 mm 0,2 % hmotn.; 0,160 mm 18,4 % hmotn.; 0,100 mm 67,5 %
’ hmotn.; 0,063 mm 12,5 % hmotn. a mensi jak 0,063 mm 1,4 % hmotn.;

Cas AZ 23 min;

potet RO 2 ks/g.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob suspenzni polymerace nebo kopolymerace vinylovych monomert, s vyhodou vinyl-
chloridu, provadéné diskontinudlné v polymeraénich reaktorech opatfenych pro odvod &asti
polymeracniho tepla zp&tnym chladi€em, probihajici po celou, pfipadné po &ast doby polymerace
eventudlné dopolymerace pfi teploté vyssi nez 65 °C, vyznal&ujici se tim, Zze jako
primarni stabilizitory se pouZiji roztoky nebo smés roztoki stabilizatord na bazi éterii celulozy,
z nichz alespoii jeden v mnoZstvi 1 az 60 % hmotn., s vyhodou 20 az 40 % hmotn., z celkového
mnoZzstvi stabiliztori ma teplotu bodu zékalu vy33i nez 70 °C, a jako regulator porezity zrna se
pouZiji soli nenasycenych mastnych kyselin s kationty dvou a vicemocnych kovi pfipravenych
»in situ® pfi polymeraéni reakci probihajici v alkalickém prostiedi.

Konec dokumentu
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