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(54)(57) СПОСОБ РЕГУЛИРОВАНИЯ ПРО­
ЦЕССА ПОЛИМЕРИЗАЦИИ В ПРОИЗВОДСТВЕ 
ИЗОПРЕНОВиГО КАУЧУКА путем стабили­
зации концентрации полимера измене­
нием расхода катализатора и стабили­
зации вязкости по Муни полимера из­
менением расхода водорода в реакцион­
ную смесь и температуры исходной ре­
акционной смеси, отличаю­
щийся тем, что, с целью повыше­
ния точности стабилизации вязкости 
по Муни полимера, измеряют расход 
исходной реакционной смеси, опреде­
ляют дозировку водорода на эту реак­
ционную смесь и при отклонении ее 
от заданного значения изменяют тем­
пературу исходной реакционной смеси. SU ...1139737
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Изобретение относится к автомати­
зации процессов полимеризации и мо­
жет быть использовано в производст­
ве синтетического изопренового кау­
чука, в нефтехимической промышлен­
ности .

Известен способ регулирования 
πР оие сс а пол им е ри зa ιц: и с о п ряже нных 
диенов путем стабилизации средней 
молекулярной массы (вязкости по Му­
ни) полимера воздействием на темпе- 
ра т урный р е жим по пиме ри з ад и о ни о го 
реактора изменением расхода хлад­
агента или температуры исходной ре­
акционной смеси (шихты) Г1 ?.

Недостатком дашюго способа явля­
ются ограниченные возможности ио ста­
билизации однородности каучука,

Это объясняется тем, что при су- 
ществующей технологии получения изо­
пренового каучука изменение расхода 
хладагента в охлаждающую рубашку 
; ■ с а к тора окязыпа е т с я нееффе к т ив ным 
ввиду низкого коэффициента теплопе­
редачи через стенки реактора, на ко­
торые налипает термоизопируюшая плен­
ке полимера. Изменение температуры 
исходной реакционной смеси позволя- 
(:Т ’1 (? J ’/.И >·]■)(.■?}< ,3 Т 3 \1(.· : ί?Ι\ V ИЯрН V>0 >·’ .·, V 
(. о я зк о с”··!, до Мупи) полимера в широ­
ких прицелах.. однако етот канал ре­
гулирования характеризуется о ол ьш! ;м 
заз:а з·ыванием , обусловленным тепло— 
вой инерционностью холслильника и 
полимерия анионного реактора, что 
гго! двод к ухудшению точности регу­
лирования и ухуцшению однородности 
ктчда по вязкости по Муни,

Наиболее близким к предлагаемому 
НО Т1-ТТИЧ0СПГШ сущности и базовым 
объектом является способ регулирова­
ния .дропссеа полимеризации в произ­
водств·? изопренового каучука путем 
с т а с и л с з а ци и концентрации π о .π ι' м о р а 
изменением расхода катализатора и 
стабилизации вязкости по Муни полиме­
ра изменением расхода водорода в ре­
акционную смесь >; температуры ис­
ходной реак-'иоиной смеси. Причем при 
изменен;»! вязкости по Муни за верх­
ний предел осуществляют воздействие 
шт температуру неходкой реакционной 
СЖ'?;·. г при изменении ЯЯ'ШССТН ПО 
Муни из нижний зад.энкый предел осу-
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пературы исходной реакционной смеси - 
недостатки данного способа совпадают 
с описанными для способа ГМ. Ис­
пользование же второго регулирующего 
воздействия - изменения расхода регу­
лятора молекулярной массы (в случае 
полиизопрена - водорода) - позволя­
ет регулировать среднюю молекулярную 
массу (вязкость по Муни) полимера в 
сравнительно узких пределах, что 
приводит к снижению точности стаби­
лизации средней молекулярной массы 
(вязкости по Муни) полимера.

Однако зтог способ характеризует— 
ся недостаточно выской точностью ста­
билизации вязкости по Муни,

Пель изобретения - повышение точ­
ности гтабилизации вязкости по Муни 
полимера.

Поставленная цель достигается тем, 
что согласно способу регулирования 
процесса полимеризации е? производст­
ве· изопренового каучука путем стаби- 
лизации концентрации полимера изме­
нением раЙхода катализатора и стаби- 
.•шваиги ьяз кости гео Муни полимера из­
менением расхода водорода в реакцион­
ную смесь и температуры исходной 
реакционной смеси измеряют расход ис­
ходной реакционной смеси, определяют 
дозировку водорода на эту реакцион­
ную смесь и при отклонении ее от за­
данного значения изменяю'!· температу­
ру исходной реакционной смеси.

Сущность предлагаемого способа 
состоит в том, что в динамике вяз­
кость по Муни стабилизуется измене­
нием расхода водорода, и поскольку 
;ιτοτ канал регулирования является 
быстродействующим (изменение кон­
центрации водорода в реакторе проис­
ходит очень быстро при изменении его 
расхода) , то достигается высокая точ­
ность регулирования, а в статике ре­
гулирования вязкости ио Муни осущест­
вляется за счет изменения температуры 
шихты, что обеспечивает достаточно 
гсирокий диапазон регулирования. При 
этом каскадное построение системы 
Р егулир о ванн я об е с п е чип а ет поддержа­
ние дозировки водорода на относитель­
но невысоком уровне, что исключает 
возможность образо’?ания г. большом 
количестве олигомеров изопрена, что 
могло бы иметь место при больших до­
зировках водорода.
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На чертеже изображена схема реа­

лизации предлагаемого способа регу­
лирования .

Схема состоит из реактора 1с 
мешалкой, трубопровода 2 подачи ис­
ходной реакционной смеси (шихты), 
холодильника 3, трубопроводов 4-6 
для подачи жидкого пропана, комплекс­
ного катализатора типа Циглера-Натта 
И'водорода соответственно, датчиков 1 
7 и 8 расходов шихты и водорода, дат­
чиков 9 и 10 концентрации и вязкос­
ти по Муни полимера, блока 11 опре­
деления дозировки водорода (отноше­
ние расхода водорода к расходу ших- 1 
ты) регулятора 12 и клапана 13 рас­
хода водорода, датчика 14 и регуля­
тора 15 температуры шихты, клапана 16 
расхода хладагента (пропана), трубо­
провода 17 выхода раствора полимера, 2 
регулятора 18 вязкости по Муни поли­
мера, регулятора 19 дозировки водо­
рода, регулятора 20 концентрации по­
лимера на выходе реактора, клапана 21 
расхода комплексного катализатора. 2 

.Схема работает следующим образом.
В реактор 1 с мешалкой по трубо­

проводу 2 подается шихта - раствор 
.изопрена в изопентане, которая пред­
варительно охлаждается в холодильни- 3 
ке 3 жидким пропаном, подаваемым по 
трубопроводу 4. По трубопроводу 5 
в шихту подается комплексный катали­
затор Циглера-Натта. По трубопрово­
ду 6 в шихту подается также водород 
в заданном соотношении с расходом 
шихты (дозировка), При этом расход 
шихты измеряется датчиком 7, расход 
водорода - датчиком S, с помощью 
блока 11 определяются дозировка водо~4( 
рода и выходной сигнал с блока 11

■ поступает на регулятор 12 расхода 
водорода, воздействующий на кла­
пан 13, регулирующий расход водоро-. 
да в реакционную смесь. 4

Температура шихты измеряется дат­
чиком 14, сигнал от которого посту­
пает на регулятор 15 температуры 
шихты, воздействующий на клапан 16, 
регулирующий давление хладагента 51 
(пропана) в холодильнике 3.

Полимер выходит из реактора 1 по 
трубопроводу 17, на котором установ­
лен датчик 9 концентрации и датчик 
10 вязкости по Муни полимера. В 5:
качестве датчика вязкости по Муни 
используется, например, двухкапил­
лярный вискозиметр постоянного рас­

хода. Сигнал от датчика 9 поступа­
ет на регулятор 20 концентрации 
полимера, воздействующий на клапан 
21 расхода комплексного катализатора.

5 Сигнал от датчика 10 поступает на 
регулятор 18 вязкости по Муни, воз­
действующий на задание регулятора 12 
расхода водорода. Сигнал от блока 11 
определения дозировки водорода пос- 

0 тупает также на регулятор 19 дозиров­
ки водорода, выходной сигнал которо­
го подают на задание регулятору 15 
температуры шихты.

При изменении, например при увели- 
5 чении, расхода шихты по трубопроводу 

2 от датчика 7 расхода шихты к бло-· 
ку 11 поступает соответствующим сиг­
нал., Измеренная величина дозировки 
водорода уменьшается и соответствую­
щий сигнал поступает с блока 11 на 
регулятор 12. По команде от регуля­
тора 12 изменяют положение клапана 
13 па трубопроводе 6 подачи водоро­
да до тех пор, пока расход водорода 
не станет равным заданному с регуля­
тора 18.

При изменении расхода шихты в сто­
рону уменьшения этот контур регули­
рования работает соответствующим 
образом,

Поскольку контур регулирования 
расхода водорода практически безынер­
ционный, дозировка водорода восста­
новится до заданной при изменении 
расхода шихты очень быстро и ее крат­
ковременное изменение не окажет влия­
ния на контур регулирования темпера­
туры шихты. Задание на регулятор 12 
поступает от регулятора 18 вязкости 
по Муни полимера.

При изменении, например при уве­
личении, вязкости по Муни полимера 
(вследствие перехода на новую пар­
тию катализатора) на выходе реакто­
ра 1 в трубопроводе 17 соответствую­
щий сигнал от датчика 10 вязкости 
по Муни поступает на регулятор ^вяз­
кости по Муни.С выхода последнего пода­
ется сигнал на увеличение задания регу­
лятора 12 расхода водорода, который 
изменяет положение клапана 13 до-тех 
пор, пока расход водорода (измерен­
ный датчиком 8) не будет соответст­
вовать заданию на регуляторе 12 от » 
регулятора 18. Сигнал об увеличении 
дозировки водорода с блока 11 подает­
ся также на регулятор 19, на выходе 
которого появится сигнал рассогла­
сования текущего значения дозировки 
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водорода с заданным. Это приводит к 
увеличению задания регулятору 15 
температурь; шихты. Вследствие нали­
чия рассогласования между сигналом 
датчика 14 температуры шихты и зада- 5 
нием на регуляторе 15 на выходе пос­
леднего появляется сигнал на увели- . 
чение температуры шихты, который изме­
няет положение клапана 16 на трубо­
проводе 4 так, чтобы уменьшить рас- Ю 
ход хладагента в холодильник 3. Кон­
тур регулирования температуры шихты 
прекращает работу, когда температуга 
шихты соответствует заданию, посту­
пающему с регулятора 19 дозировки 15 
водорода.

При возмущениях по скорости поли­
меризации, которые,в частности, мо­
гут быть вызваны теми же причинами, 
что и возмущения по вязкости по Муни, 20 
ко н це н т ради я полиме ра стаб ил и зи ру ст­
оя на заданном уровне работой регу­
лирующего контура: датчик 9, инфор­
мация. по концентрации полимера с ко­
торого подается на- регулятор 20, и 25 
при наличии рассогласования между 
концентрацией полимера и заданием с 
выхода регулятора 20 поступает сигнал 
на клапан 21, регулирующий подачу ка­
тализатору по трубопровод}' 5 в реак- 3G 
тор 1 ,

Через некоторое время вследствие 
повышении температурь; шихты уменьша­
ется вязкость по Муни, уменьшается 
сигнал с датчика 10 вязкости по Муни 
и контур регулирования дозировки'во­
дорода срабатывает в той же последо- 

ко в обратную сторону. Позировка во­
дорода., измеренная в блоке 11, yMCHb-4v 
шается, т.е. вернется к прежнему 
значе пию, соответ ствующему зада ιικο 
на регуляторе 19, на выходе которого 
исчезает сигнал рассогласования, иос- 
туиающий на регулятор 15, и работа "J 
к о и тура р е гул иров ан ия температу ρь ι 
шихты прекращается. Она зафиксирова­
на на новом значении, обесточивающем 
при наличии возмущения заданное зна­
чение вязкости по Муни и заданную 
величину дозировки водорода.

При уменьшении вязкости по Муни 
вся схема регулирования работает 
аналогично, но изменения происходят 
в обратную сторону.

Таким образом, воздействие по из­
менению дозировки водорода при изме­
нении вязкости по Муни в ,чанном спо­

собе· является вспомогательным воз­
действием, а контур регулирования 
дозировки водорода - вспомогатель­
ным контуром, обеспечивающим более 
быструю компенсацию возмущений по 
вязкости по Муни полимера и более 
точное ее регулирование в динамике. 
•Контур регулирования температуры ших­
ты является основным регулирующим 
контуром. Его работа обеспечивает под­
держание в статике заданного значе­
ния вязкости по Муни в широком диа­
пазоне ее изменения и заданной вели-

1;

чины .дозировки водорода.
II ример 1 . Регулирование про­

цесса ислимиризации в производстве 
полиизопреноного каучука осуществля­
ет по предлагаемому способу.

При этом процесс полимеризации 
осуществляют в реакторе 1 при 44 С, 
расход шихты (17%-ный раствор изо­
прена в пзрпентаяе), поступающий по 
тркбопроводч 2 составляет 30 т/ч 

С, которую 
кивают работой регулирующего 

датчик 14, регулятор 15.
конту- 
клапаиК

днлы шк
ьа, подаваемого 
равную 0,1 в* 5/ 
щыо контура : 
сегуляторы 12

•η

.дозировку ; 
ш? трубопровод 

рот

одоро-
2 6,

>.пируют с помο- 
Υ и 8, блок 1.1 
тачан 13. На

выходе реактора
полии-з сирена

? - "· Ύ ГГ НТ -'Л !' VI.O

ВОГ

'·. получают раст- 
с кон центрацией 

стабилизируют с 
атчик 9, регуля- 
Вяз кость по Муни 

ошшера, измеряемая датчиком 10, 
оставляет 80 ед. Муни.

На задание регулятора 19 подают 
с· с '.ι о я ин у ю в е л и ч и н у, соответст в ующ ую 
адаиной дозировке водорода 0,1 нм3/т. 
ри '.·величе;пш вязкости по Муни поли­

лапан

мера при переходе.на новую партию 
катализатора до 82 ед. ио регулирую-

10, регулятор 1 8, 
13, датчик 8, 
дозировку водо- 
Через 30 мин вяз-, 
тся до заданного

1 1 , увеличивают 
от 0,35 нм3/т.

ь по Муни снижае 
значения 80 ец.

рола
к о с

увеличением дозировки водорода 
начинает работать контур изменения 
задания ио температуре шихты: блок 11, 
регулятор 19, и контур регулирования 
температуры шихты: регулятор 15, кла­
пан 16, холодильник 3, датчик 12, 
т.е, на выходе регулятора 19 появля­
ется сигнал(рас согласования, соот-
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ветствующий возросшему значению до­
зировки водорода. Увеличивается за­
дание на регуляторе 15, клапан 16 
прикрывается, снижается расход хлад­
агента в холодильнике 3 и возраста­
ет температура шихты до -0,5°С. Со­
ответственно возрастает температу­
ра в реакторе до 45,5 С, вязкость 
по Муни дальше снижается, вследствие 
чего при работе регулирующего кон- 1 
тура: датчик 10, регулятор 18, ре­
гулятор 12, клапан 13, датчик 8, 
блок 11, дозировка водорода снижает­
ся и возвращается к заданному уров­
ню 0,1 нм3/т. Работа всей схемы ре- 1 
гулирования стабилизируется через 
60 мин. При возмущении, приводящем 
к снижению вязкости по Муни на 2 ед, 
схема регулирования работает аналогич­
ным образом, но в обратную сторону, 
при этом в результате температура 

1шихты со ставляет -3,5°С, температу­
ра в реакторе 42,5°С, дозировка водо­
рода 0,1 нм3/т, вязкость по Муни 
80 ед.

При регулировании процесса полиме­
ризации по предлагаемому способу в 
течение 8 ч на действующей промыш­
ленной установке получения изопрено­
вого каучука было сделано 16 анали­
зов готового каучука на вязкость по 
Муни, при этом общий диапазон изме­
нения этого показателя качества сос­
тавил 80±3,1 при среднеквадратичном 
отклонении 2,2 ед.

Пример 2 (контрольный). Ре­
гулирование процесса полимеризации 
в производстве изопренового каучука 
осуществляют по способу-прототипу. 

;При этом процесс полимеризации осу­
ществляют при аналогичном в примере 1 
технологическом оформлении и в ана­
логичном рабочем режиме. Вязкость 
по Муни также поддерживают на уров­
не '80 ед . ·

При увеличении вязкости по Муни 
вследствие перехода на новую партию

•катализатора до 82 ед. начинает ра­
ботать контур регулирования вязкости 
по Муни изменением температуры ших­
ты. Температуру шихты повышают от 

5 ~2 до -0,5°С и через 50 мин вязкость
по Муни возвращается к номинальному 
значению, т.е. переходный процесс 
продолжается существенно дольше, 
чем в предлагаемом способе.

0 При последующем возмущении по 
вязкости по Муни в сторону уменьше­
ния на 2 ед, что может быть связано 
с появлением примесей, начинает рабо­
тать контур регулирования вязкости

5 по Муни водородом. Его расход сни­
жают до нуля, при этом вязкость по 
Муни вырастет на 1,5 ед. от 78 до 
79,5, т.е. не достигает номинально­
го заданного значения.

0 При управлении процессом полиме­
ризации в производстве изопренового 
каучука по способу-прототипу раз­
брос вязкости по.Муни готового кау­
чука от номинального значения в те- 

5 чение 8 ч по 16 анализам составляет 
±3,8 ед. при среднеквадратичном от­
клонении 3,4 ед.

Таким образом, из приведенных 
0 примеров видно, что в предлагаемом 

способе по сравнению с известным 
благодаря изменению температуры ис­
ходной реакционной смеси, в зависи­
мости от отклонения дозировки водоро- 

5 да от заданного значения повышается' 
точность стабилизации вязкости по 
Муни полимера.

Экономический эффект от использо- 
вания изобретения по сравнению с 
базовым объектом, используемым в 
отечественной промышленности, ожи­
дается за счет повышения однороднос­
ти партий каучука и улучшения усло- 

5 'вий его переработки, т.е. повышения 
эффективности производства резино­
технических изделий и их качества.
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