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Podstata rieSenia spo€ivd v tom, Ze latex
o povrchovom napéti, ktoré je 1- aZ 2néso-
bok, s vyhodou 1- aZ 1,2ndsobok povrchové-
ho napétia, aké mé pouZity emulgédtor pri
jeho kritickej micelarnej koncentrécii, sa
najprv demonomerizuje na obsah vinylchlo-
ridu ped 3000 ppm, s vyhodou pod 1000
ppm a potom sa podrobi ultrafiltrécii pri
rychlostiach pridenia latexu nad membra-
nou 0,3 m/s az 3 m/s.
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Predmetom vynédlezu je spdsob vyroby e-
mulzného polyvinylchloridu so zlepSenymi
kvalitativnymi vlastnostamia zniZenou ener-
getickou narotnostou pri vyrobe.

Emulzny polyvinylchlorid sa podla zna-
meho stavu techniky pripravuje polymeri-
zaciou vinylchloridu vo vodnej emulzii za
pritomnosti povrchevoaktivnych latok, radi-
kalovych inicidtorov rozpustaych vo vode,
pufrovacich &inidiel udrZujdcich pocas po-
lymerizagnej reakcie pH prostredia a pri-
padnych daldich iatok, ako st aktivatory,
modifikdtory melekulovej hmetnosti a pod.

Polymerizdacia sa uskutofiiuje za tlaku,
pri zvySenej teplote v polymerizatnych au-
toklavoch 3arZovitym alebo kontinualnym
spdsobom. Po dosinhnuti dostatoénej kon-
verzie vinvlchloridu, obvykle nad 90 %, sa
ake vysledok polymerizdcie obdrZi vodnd
disperzia, ktora pozostdvaz 2 aZ 10 % hmot-
nostnych nezreagovaného monoméru, zo 40
a? 55 9% hmotnostnych polyvinylchlerido-
vych &astic a 45 aZ 55 % hmoet. disperznej
fazy, ktorda sa skladd z vody a v nej roz-
pustenych zloZiek polymerizatného systé-
mu, t. j. emulgétora, zvyskov iniciatora a je-
ho rozkladnych produktov, pouZitého puf-
rovacieho systému, vodorozpustnych orga-
nickych alebo anorganickych latok vnese-
nych do systému ako nedistoty monomeérom,
dalej rozkladnych produktcv monoméru a-
lebo polyméru, ktoré vznikli v priebehu po-
lymerizacie GEinkom polymerizacnej teplc-
ty, hlavne chloridovych i6nov. Vedna dis-
perzia pripravend pelymerizécion sa v dal-
gom procese vyroby polyvinylchloridu susi,
obvykle v roznra¥ovacich susiariiach, v kto-
rych sa disporzia roiujicim diskom, jedno-
latkovou alebn dvojlatkovou tryskou roz-
prasi do pradu hortceho vzduchu, pricom
ddjde k vysudeniu jednotlivych kvapdéiek
a k ziskanin préZkového polyvinylchleridu
ako findlneho vyrobku. Sugenie sa uskutoé-
fiuje pri teplotdch obvykle 60 aZ 80 °C v su-
Siacej veZi, k tomu je potrebnd teplota 150
aZ 190 °C vstupntho vzduchu.

Néaklady na vvsufenie polyvinylchlorido-
vej disperzie st nepriamo Gmerné jej kon-
centracii. Je prete snahou obdrZat z poly-
merizatného procesu disperzie s o nejvys-
Sou koncentrdciou. Konceuntracia je viak li-
mitovand viacerymi faktormi, ako si:

— Trovern technologie

—— troven pouZitého polymerizacného za-
riadenia

— kvalita pouZitych surovin, hlavne e-
mulgéatera a vinylchloridu

— moZnosti odvodu tepla

— pozadované kvalitativne ukazovatele
findlneho polyvinylchloridu.

Obvykle sa v technickom meritku polyme-
rizaciou pripravujii disperzie s koncentra-
ciou 45 aZ 55 % hmot., priprava niektorych
$pecidlnych typov, ako s pastotvorné typy
polyvinylchloridu, niekedy vyZaduju praco-
vat i pod uvedenou spodnou hranicou, t. j.
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pod 45 % hmot. Zabezpedenie prisnych s
gasnych poZiadaviek na obsah zvySkovéhc
vinylchloridu vo findlnom produkte sa v
niektorych pripadoch technologicky riesi
desorpciou vinylchloridu pomocou zavéadza-
nia pary do polyvinylchloridovej disperzie,
%0 méa za nésledok zniZenie jej koncentra-
cie pred su3enim. Odparenie vSetkej vody
z takto pripravenych polymérnych disperzii
kladie znatné naroky na spotrebu energie
a zvy3uje naklady na vyrobu findlneho pras-
kového polyvinylchloridu.

Na zvySenie koncenirdcie latexov st zné-
me postupy ultrafiltrdcie, pri ktorych sa po-
lopriepustnou membrdnou oddeli z latexu
Gast pritomnej vody eSte pred jeho vlast-
nym rozpraSovacim suSenim. Vzhladom na
vysokil (pomerne) koncentrdciu pevnej fé-
zy v latexoch polyvinylchloridu, proces ultra-
filtrdcie nie je jednoduchy a tvorbou vrstvy
pevinych usadenin na filtragnych membra-
nach dochddza k zuniZovaniu vykonu ultra-
filtracie. Z tohio ddvodu je potrehné Casto
opakovat cykly rezenerdcie membran, resp.
uskuteéiiovat ich vymenu, ¢o vSetko zni-
Zuje efekt dosiabnuty ultrafiltrdcion. Inten-
zita zandSania membrdn je totiZ okrem sa-
moetnej vySky koncentrdcie pevnej fazy v
latexe ovplyvnend aj dal3imi kvalitativnymi
parametrami latexu, ako napriklad obsah
zvySkového vinylchloridu, hodnoia povrcho-
vého napitia a vellost a distribtcia velkos-
ti €2stic polyméru.
oblematikou vlastného zanadaniu ulira-
filtra Ciastcéne rieSi aj pat. DAS 2420922,
oviein s potrebou zaradenia dal3ej aperé-
cie, ktorou je dprava membrédn pred ultra-
tiltfraciou roztokom emulgdtora, €o vyvola-
va zvy$ené naroky na material a fond pra-
covnej doby.

Uvedené nedostatky odstraiiuje vyndlez,
podla ktorého sa polymerizdcia vinylchlori-
du uskutoliiuje za takych podmienck, aby
povrchové napétie latexu na konci polyme-
rizdcie bolo 1- aZ 2ndsobkom, s vyhodou 1-
a7 1,2ndsobkom povrchového napitia, aké
sa s pouZitym emulgdtorom dosiahne pri kri-
tickej miceldrnej koncentrdcii emulgatora.
Takto pripraveny latex sa podrobi demono-
merizacii, ktorou sa sniZi obsah vinylchlori-
du pod 3 000 ppm, s vyhodou pod 1 000 ppm
a aZ po tejto operdcii sa latex vedie na
ultrafiltraciu. Pri ultrafiltrécii sa vodna dis-
perzia polyvinylchloridu cirkuluje pod tla-
kom 0,1 aZz 1,0 MPa, s vyhodou 0,2 2% 0,5
MPa, v ultrafiltri, ktory je osadeny semiper-
meabilnymi membrdnami vhodného typu, na-
priklad membrénami na bdze acetatu celu-
16zy, nitrdtu celulézy alebo polysulfonovy-
mi, polyamidovymi, polypropylénovymi a po-
dobnymi membrénami. Ultrafiltracia sa u-
skutoc¢iiuje pri teplote 10 aZ 60°C, s vyho-
dou 20 aZ 40°C a pri rychlostiach prudenia
disperzie nad membréanou 0,3 m/s aZ 3 m/s.

Pri takto vedenom procese zana3anie
ultrafiltra je minimalne a cykly regenericie,
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resp. vymeny membran sa prediZia na 1 aZ
6 mesiccov.

Nasledovné priklady prevedenia ozrejmu-
j% podstatu vynalezu, pridom priklady 1 aZ
3 sti porovnavacie a priklady 4 a 5 ilustruju
vyhody podla vyndlezu.

Priklad 1

Vv 50litrovom autoklave, opatrenom tem-
peraénym plastom sa pri 48°C a tlaku 0,7
aZ 0,8 MPa za mie3ania polymerizovalo

8 800 g demineralizovanej vody
10 g persiranu draselného
30 g NazHPO4.12 H20
1500 g 20 %-ného vodného roztoku emul-
gatora s povrchovym napétim pri
kritickej miceldrnej koncentracii
rovnym 24,0 mNm~! {2-etylhexylsul-
fojantaran sodny)
8500 g vinylchloridu.

Suroviny boli nadédvkované do autoklavu
na zatiatku polymerizdcie a po vyhriati na
polymeriza&ni teplotu bola teplota udrZo-
vana chladenim. Po poklese tlaku na 0,3
MPa bol nezreagovany vinylchlorid z auto-
klavu za mieSania pomaly odplyneny a ob-
sah autoklavu ochladeny. ObdrZala sa dis-
perzia polyvinylchloridu s obsahom 43,6 %
hmot. sudiny, ktorej povrchové napitie bo-
lo 50 mNm~! a obsah zvysSkového vinylchlo-
ridu bel 9 500 ppm.

4 1 tekto pripravenej disperzie sa cirku-
lovalo pri tlaku 0,2 MPa a teplote 26°C cez
ultrafilter, osadeny acetdtcelulozovymi maem-
branami s celisovou filtradnou plochou 0,125
metra Stvorcového. Rychlost filiracie, kto-
r4 bola na zatiatku pokusu 0,42 cm’ filtra-
tu/cm? h, sa zniZila po 108 mindtach o 25 %.
Po 2 hodindch sa obdrZal koncentrdt s ob-
sahom 53,2 % suSiny a 825 ml filtratu.

Priklad 2

Cast disperzie pripravenej podla prikladu
1, s obsahom 43,6 % hmot. susiny, bola po-
drobend opakovanej demonomerizacii, mie-
Sanim pri teplote 55 °C sa obsah zvySkového
vinylchloridu zniZil na 2 500 ppm. Latex mal
po opakovanej demonomerizdcii povrchové
napitie 49 mNm~2

4 1 takto upravenej disperzie bolo za pod-
mienok uvedenych v prikladu 1 podrobené
ultrafiltracii. Po 2 hodindach sa chdrzal
koncenirat s obsahom 54,1 % hmot. suSiny.
Vykon ultrafiltra sa v priebehu ultrafiltra-
cie znizoval podobne ako v prikladu 1. Po
otvoreni ultrafiltra bol na membrénach vi-
ditelny néanos vyzraZaného polyvinylchlori-
du.

Priklad 3

V 50litrovom autokldve, opatrenom tem-
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peradnym plastom, sa pri 48°C a tlaku 0,7
a7 0,8 MPa za mieSania polymerizovalo

17 600 g demineralizovanej vody
20 g persiranu draselného
60 g Na2HPO«4. 12 H20, celkove
3000 g 20 %-ného vodného roztoku emul-
gatora s povrchovym napétim pri
kritickej miceldrnej koncentracii
rovaym 24,0 mNm~! (2-etylhexy!l-
sulfojantaran sodny) a celkove
17 600 g vinylchloridu.

Vinylchlorid a sulfojantaran sodny boli
pridané postupne v Siestich davkach, vZdy
po zaznamenani poklesu tlaku predchadza-
jicej ddvky. Po pridani poslednej davky e-
mulgatora a vinylchloridu a po poklese tla-
ku na 0,3 MPa bol nezreagovany vinylchlo-
rid z autokldvu za mieSania pomaly odply-
neny a obsah autokldvu ochladeny. Obdrza-
la sa disperzia polyvinylchloridu s obsahom
449 % hmot. sudiny. Povrchové napdtie
disperzie bolo 35 mNm-~! a obsah zvySkové-
ho vinylchloridu 10 200 ppm.

4 1 takto pripravenej disperzie sa podro-
bilo ultrafiltrdcii za podmienok rovnakych
ako v prikladu 1. Vykon filtra bol na zaliat-
ku 0,39 cm’ filtratw/cm?.h a o 25 % klesol
po 142 minitach ultrafiltracie. Nanos vyzra-
7aného polyméru na membréanach bol rov-
nakého charakteru ako v prikladu 2.

Priklad 4

Cast latexu, pripraveného v prikladu 3,
hola podrobend opakovanej demonomerizé-
cii vyhriatim na 70°C po dobu 2 hodin, za
trvalého miesania a odsdvania unikajicich
par vinylchloridu. ObdrZal sa latex, Ktory
mal povrchové napdtie 32 mNm~! a obsah
vinylchloridu 950 ppm.

2 1 takto pripravenej disperzie sa cirkulo-
valo pri tlaku 0,3 MPa a teplote 28°C cez
ultrafilter, osadeny polymérnymi semiper-
meabilnymi membrdnami s celkovou filtrad-
nou plochou 0,125 m“ Po jednej hodine sa
obdral koncentrat s obsahom 54,6 % hmot.
sudiny a 410 cm?® filtrdtu. Kontrolou filtra
po ultrafiltracii neboli zistené Ziadne nano-
sy polyméru na membréanach a za 1 hodinu
nebol zisteny pokles rychlosti ultrafiltracie.

54,6 %-ny koncentrat bol vysuSeny v roz-
prasovacej sudiarni pridom hortceho vzdu-
chu so vstupnou teplotou 175°C a pri tep-
lote 75°C v sudiacom priestore. ObdrZal sa
praskovy polyvinyichlorid, v ktorom sa sta-
novil obsah 0,91 % hmot. sulfdtového popo-
la oproti 1,09 % hmot. sulfdtového popola,
stanovenym u prasku, ktory sa obdrZal vy-
suSenim pdvodnej 44,9 %-nej disperzie.

Priklad 5
Do 50litrového autokldvu, opatreného mie-

Sadlom a temperaénym plaStom, bolo nadav-
kované 40 1 polyvinylchloridovej disperzie
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s obsahom 45 % hmot. sudiny a po vyhriati
na 48°C sa do autokldvu dalej pridévali
2,0 /h vodnej fazy, obsahujtcej v jednom
litri '

25,0 g emulgatora, ktorého hodnota povr-
chového napétia pri kritickej mice-
larnej koncentracii je 26 mNm-1! (al-
kylsulfonan sodny s alkylmi Ci2 a%
Ci1s)

1,5 g NaHCOs3

1,0 g K2S208 a

1,9 1/h vinylchloridu.

Obsah autokldvu bol udrZovany na teplo-
te 48 °C a pri tlaku 0,58 aZ 0,65 MPa. Z auto-
klavu sa periodicky odptstala disperzia po-
lyvinylchloridu takou rychlostou, aby ob-
jem v autokldve sa udrZal v hraniciach 40
az 45 1. OdpuStand disperzia sa v dalSom
mieSanom a odsdvanom duplikétore pri 65 °C
zbavovala vinylchloridu a odplyneny latex
sa zbieral v zdsobniku latexu. Po 48 hodi-
nach kontinudlneho chodu sa obdrZala dis-
perzia so 45,2 % hmot. suiny, hodnotou po-
vrchového napétia 26 mNm-! a obsahom
zvyskového vinylchloridu 1200 ppm.

5 1 takto pripravenej disperzie bolo cir-
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kulované rychlostou 300 1/h cez ultrafilter
osadeny acetdtcelulézovymi membrdnami s
celkovou plochou 0,125 m?, pri tlaku 0,2 a¥
0,3 MPa a teplote 26 aZ 30°C. Po zvySeni
sudiny koncentratu zo 45,2 % hmot. na 58
percent hmot. bola k cirkulujicemu rozto-
ku kontinudlne priddvand pdvodnd disper-
zia s obsahom su$iny 45,2 % hmot. rychlos-
tou 1400 cm%h a sudasne sa odpudtal kon-
centrat rychlostou 350 -+ 20 cm%h. Prie-
mernd suSina odobraného koncentrdtu sa
udrZovala na hodnote 58 + 1 % hmot.

Rychlost ultrafiltrdcie po 100 hodindch
kontinualneho chodu sa zniZila priemerne
len 0 5 % a kontrola filira ukazala len mi-
nimalne zanesenie membran polymérom.

ObdrZany zakoncentrovany latex bol vysu-
Seny na rozpradovacej sugiarni pridom ho-
riceho vzduchu so vstupnou teplotou 175 °C
a pri teplote 75°C v suSiacom priestore. Su-
Senie prebiehalo 1,25-ndsobnou rychlostou
pri porovnani so su$enim nezakoncentrova-
ného latexu. Ziskany polymér mal v porov-
nani s polymérom pripravenym vysuSenim
nezakoncentrovaného latexu lep$iu tepelnd
stabilitu, ni¥3i obsah popola, niZ3i obsah vod-
nometanolového vyluhu.

PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby emulzného polyvinylchlori-
du znamymi postupmi diskontinuélnej alebo
kontinuélnej polymerizdcie vinylchloridu s
vyuzitim ultrafiltracie latexu a néslednym
sudenim, vyznafeny tym, Ze latex o povrcho-
vom napiti, ktoré je 1- a% 2ndsobok, s vy-
hodou 1- aZ 1,2ndsobok povrchového na-

Severografia, n. p., zdvod 7, Most’

patia, aké ma pouZity emulgator pri jeho kri-

tickej miceldrnej koncentricii, sa najprv
demoncmerizuje na obsah vinylchloridu pod
3000 ppm, s vfhodou pod 1000 ppm a po-
tom sa podrobi ultrafiltrdcii pri rychlosti
pridenia latexu nad membranou 0,3 m/s a%
3 m/s.

Cena 2,40 Kés
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