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terkwijze voor het in een stap vervaardigen van vinylpolymeren en reac-

+jevat voor het uitvoeren van de werkwijze.

De uitvinding heeft betrekking op een werkwijze voor het in een
stap vervaardigen van vinylpolymeren door een heterogene polymerisatie
van grote hoeveelheden monomeren in, onder invloed van organo-metaalka-
talysatoren; verder verschaft de uitvinding een oplossing voor het pro-
bleem van het bereiken van een hoge conversiegraad bij polymerisatie.
Tegelijkertijd heeft de uitvinding betrekking op een uitvoering van het
reactievat voor het uitvoeren van de genoemde polymerisatiewerkwijze.

In het Tsjechische octrooi nr. 150.853 wordt de werkwijze voor het
vervaardigen van een thermisch stabiel poly(vinylchloride), door middel
van heterogene polymerisatie van een grote hoeveelheid monomeer onder
invliced van een organometaalkatalysator beschreven, waarbij het ge-
bruikte reactievat voorzien is van een verhoudingsgewijze eenvoudige
roerinrichting, bijvoorbeeld een bladvormig roerorgaan, of een hoef-
ijzervormig roerorgaan en dergelijke. Een nadeel van de werkwijze vol-
gens de vroegere uitvinding Tigt in het feit dat ofwel een hogere con-
versie en verhoudingsgewijze Tage moleculaire massa, of daarentegen,
gen hogere moleculaire massa en een verhoudingsgewijze lage conversie-
graad worden bereikt. Dit treedt duidelijk naar voren in grensgevallen,
die vervat zijn in de voorbeelden 1 en 6 van het Tsjechische octrooi
nr. 150.858, waar een conversie van 17,3% en een moleculaire massa van
62.000 en, respectievelijk, een conversie van £,3% en moleculaire massa
van 124.000 werden bereikt.

Het hierbcven gencemde nadeel wordt verminderd door een werkwijze
volgens de onderhavige uitvinding, waarbij een vinylmonomeer in een
verticaal reactievat gebracht wordt, dat voorzien is van planetaire
roerinrichtingen die buiten de as van het reactievat geplaatst zijn, en
dat vervolgens, tijdens het roeren, een organo-metaalkatalysator inge-
bracht wordt in aparte coseringen van 10-5 tot 1973 mol, tot
een uiteindelijke hoeveelheid van 5x10~4 tot 5x10~2 mol kataly-
sator per mol monomeer bereikt is, en de hoeveelheid gemengd wordt
waarbij de gevormde compacte massa gesneden wordt door de planetaire
roerinrichtingen en uiteenvalt, en het polymeer tegelijkertijd van het
inwendig oppervlak van het reactievat afgeveegd wordt door veegbladen.
De lading krijgt geleidelijk een poedervorm zoals volkoren, en het uit-
eindelijke produkt wordt afgevoerd uit het reactievat teneinde verder
verwerkt te worden.

PDe uitvinding heeft ook betrekking op een verticaal reactievat
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voor het uitvoeren van de werkwijze volgens de uitvinding, waarbij het
genoemde reactievat voorzien is van een combinatie van een planetaire
roeruitrusting en een veeguitrusting. De planetaire roeruitrusting be-
staat uit ten minste twee planetaire roerinrichtingen, die elk gevormd
worden door platte, uit twee bladen bestaande roerorganen die symme-
trisch ten opzichte van elkaar zijn. De langsas van de roerorganen
lToopt door een draaias van de roerinrichting, en deze sluiten ten op-
zichte van een vlak Toodrecht op deze as een hoek van +g die 15 tot 20°
bedraagt. De roerorganen worden rond hun assen gedraaid naar een vlak
Toodrecht op de draaias van de roerinrichting over een hoek ta die 25
tot 35° bedraagt. De roerorganen van de roerinrichtingen overlappen el-
kaar in het gebied van 15 tot 20% van een fictief cilindrisch opperviak
dat beschreven wordt door een weg van de aan de uiteinden gelegen pun-
ten van de roerorganen. De assen van de roerinrichtingen zijn in een
aandrijfinrichting gemonteerd die ook de veeguitrusting draagt, die ge-
vormd door ten minste twee veegbladen.

Door de werkwijze volgens de uitvinding en met de gecombineerde
planetaire uitrusting en veeguitrusting volgens de uitvinding worden
intensieve roereffecten en werveleffecten bereikt, welke het samenklon-
teren van het polymeer verhinderen aangezien de gevormde kaasachtige
kTompen reeds bij het begin vernietigd worden waardoor een klonterig of
poederig produkt ontstaat. Er wordt een zeer goede dispergering van de
katalysator verkregen en dientengevolge wordt een een groot aantal cen-
tra gevormd, waar de reactie op gang gebracht wordt door een intense
turbulentie in het gehele volume van het reactiemengsel, zelfs bij een
lage draaisneTheid. De vereiste homogeniteit van chemische en fysische
toestanden wordt in het hele reactievolume gehandhaafd. Dit leidt tot
een hogere conversiegraad van monomeer naar polymeer en tegelijkertijd
wordt een polymeer met een hogere moleculaire massa en grotere thermi-
sche stabiliteit verkregen. Het kleven van de polymeerdeeltjes aan de
inwendige wand van het reactievat wordt ook onderdrukt, en het neer-
slaan daarvan op de roerinrichtingen en de veegbladen wordt verminderd.
De veegbladen dragen ook bij tot een snellere overdracht van warmte
tussen een thermostatisch medium en het reactiemengsel, door het ver-
wijderen van de neerslag van de inwendige wand van het reactievat,
waardoor het rendement van de uitrusting wordt verbeterd.

Het effect van de werkwijze volgens de uitvinding wordt verder
toegelicht aan de hand van voorbeelden van de werking, welke echter de
omvang van de uitvinding op geen enkele manier beperken.
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Yet reactievat, afgebeeld in fig. 1, werd geladen met 14,5 kg vi-
nylchloride en door middel van een thermostaat op een temperatuur ge-
bracht van 2°C tot 5°C, welke temperatuur gehandhaafd bleef gedurende
de gehele tijd dat polymerisatie optrad. Vervolgens werd tert.butylli-
thium, opgelost in zuiver heptaan, stapsgewijze in 6 porties toegevoegd
als katalysator in het reactievat gedurende 19 uren, waarbij tegelij-
kertijd gemengd werd, tot de totale concentratie van 2x10-3 mol per
mol vinylchloride bereikt was. De opbrengst was 2,4 kg polymeer, d.w.z.
dat de conversie 23,5% bedroeg. Het polymeer bezat een moleculaire mas-

sa M,=148.00C.

Voorbeeld 2

Het in fig. 1 afgebeelde reactievat werd geladen met 10,% kg vi-
nylchloride en de reactietemperatuur werd tussen 0 en 5°C gehouden. Pe
katalysator - een pentaanoplossing van tert.butyllithium - werd gedu-
rende 29 uren toegevoecd tot de totale concentratie 3x10-3 mol per
mol vinylchloride was bereikt. De opbrengst was 3,2 kg poly(vinylchlo-
ride), d.w.z. dat de conversie 30,5% bedroeg. Het polymeer bezat een
moleculaire massa M,=155.000.

Fig. 1 toont het inwendige van het reactievat, met de twee-bladige
roerorganen van de planetaire roerinrichtingen en de vegers van de bo-
dem van het reactievat in doorsnede.

Fig. 2 toont een dwarsdoorsnede van het inwendige van het reactie-
vat volgens vlak A-A'.

Fig. 2 toont een twee-bladig roerorgaan in de draairichting.

Fig. 4 toont een dwarsdoorsnede van het dubbele blad van het roer-
orgaan in het vlak B-B'.

Fig. 5 toont een zijaanzicht van het tweebladige roerorgaan.

De samenstelling van de gecombineerde planetaire roeruitrusting en
de veeguitrusting wordt in het verticale reactievat 1 geplaatst, waar-
van de inwendige wand in fig. 1 gestreept getekend is. In het betref-
fende geval bestaat de planetaire roeruitrusting uit twee planetaire
roerinrichtingen 2, die draaibaar gemonteerd zijn in een aandrijfin-
richting 5 en die draaiend aangedreven worden met een tandwielsysteen.
Twee veegbladen 6 zijn bevestigd aan de zijkant van de aandrijfinrich-
ting 5, en de vegers 7 draaien rond de verticale as van het reactievat
1, zoals duidelijk is uit fig. 2. Details van het ontwerp van de plane-
taire roerinrichting zijn afgebeeld in fig. 2 t/m 5, waarbij het punt §
op de verticale as 0 net symmetriecentrum voorstelt van het twee-bladi-
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ge roerorgaan 2. In de tekeningen is de hoek « 25° en de hoek g 15°. De
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twee-bladige roerorganen 3 van de planetaire roerinrichting 2 zijn bo-
ven elkaar geplaatst en de aangrenzende stellen van de twee-bladige
roerorganen 3 zijn symmetrisch aangebracht in een vlak door hun symme-
triecentra S loodrecht op de as van de spil 4 van de planetaire roerin-
richting 2, d.w.z. dat zij naar elkaar toe of van elkaar af hellen. Het
zijaanzicht van het twee-bladige roerorgaan 3 toont duidelijk de ver-
plaatsing van de aparte bladen naar het vlak loodrecht ten opzichte van
de as van de spil 4. Het zichtbare blad wordt over de hoek o =-25° ge-
draaid, en het onzichtbare blad wordt over een hoek « =+25° gedraaid
met betrekking tot het genoemde vlak.

De werkwijze en het reactievat volgens de onderhavige uitvinding
dienen voor het polymeriseren van vinylmonomeren, doch bovenal voor het
vervaardigen van een thermisch stabiel poly(vinylchloride).



Conclusies

1. Werkwijze voor het in een stap vervaardigen van vinylpolymeren
door middel van heterogene polymerisatie in grote hoeveelheden onder
invloed van een organo-metaalkatalysator tot een hoge mate van conver-
sie bereikt is, in het bijzonder het vervaardigen van thermisch stabiel
poly(vinylchloride), waarin een vinylmoncmeer in een verticaal reactie-
vat geladen wordt dat voorzien is van planetaire roerinrichtingen die
kuiten de as van het reactievat geplaatst zijn, waarbij een oplossing
van een organo-metaalkatalysator terwijl geroerd wordt ingebracht
wordt, in aparte doses van 10~5 tot 10-3 mol tot de uiteinde-

1ijke hoeveelheid van 5x10-4 tot 5x10-7 mel katalysator per mol
monomeer, waarbij de lading wordt geroerd, de gevormde compacte massa
gesneden vwordt door middel van de planetaire roerinrichtingen en uiteen
valt en tegelijkertijd afgeveegd wordt van het oppervlak van een reac-
tievat met de veegbladen totdat de lading een poederige vorm heeft ge-
kregen, waarna het produkt wordt afgevoerd.

2. Peactievat voor het uitvoeren van de werkwijze volgens conclu-
sie 1, waarbij het genoemde reactorvat (1) voorzien is van de combina-
tie van een planetaire roeruitrusting en een veeguitrusting, waarbij de
genoemde planetaire roeruitrusting uit ten minste twee planetaire roer-
inrichtingen {2) bestaat die buiten de as van het reactievat geplaatst
zijn en elk van deze planetaire roerinrichtingen (2) bestaan uit platte
symmetrische twee-bladige roerorganen (3) bestaat, waarvan de langsas
door de rotatie-as van de planetaire roerinrichting (2) Toopt en een
hoek +g, welke 15 tot 22° bedraagt, maken met een vlak loodrecht op de
draaias, die rond hun langsas gedraaid worden naar het vlak Toodrecht
op de draaias van de planetaire roerinrichting (2) over een hoek +ta,
die 25 tot 25° bedraagt, terwijl de twee-bladige roerorganen (3) van de
planetaire roerinrichtingen (2) elkaar overlappen in het gebied van 15
tot 20% ven de diameter van de fictieve cilindrische oppervlakken die
beschreven worden door de weg van de aan de uiteinden gelegen punten
van de twee-bladige roerorganen (3), en waarbij de assen (4) van de
planetaire roerinrichtingen (2) in een aandrijfinrichting (5) bevestid
zijn welke ock de veeguitrusting draagt die gevormd wordt door ten min-
ste twee veeghladen (£).

3. Reactievat volgens conclusie 2, waarbij de planetaire roerin-
richtingen (2) in stellen in een reactievat (1) geplaatst zijn.

4, Reactievat voigens conclusie 2 en 3 waarbij de veegbladen ver-

vaardigd zijn van poly(tetrafluoretheen).
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5. Reactievat volgens conclusie 2 t/m 4, waarbij de aandrijfin-

~

richting (5) ook een veger (7) draagt voor de bodem van het reactievat
(1).
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