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Chemische Werke Hiils Aktiengesellschaft, Postfach 1180, 4370 Marl, Saksa-DT

Menetelmi monomeerisen vinyylikloridin pitoisuuden alentamiseksi vinyyli-
Kloridin polymeraateissa ~ Férfarande for sinkning av vinylkloridhalten i
vinylkloridpolymerat

Vinyylikloridin homo-, ko- ja ymppipolymeraattien valmistus on hyvin
tunnettu (vrt. esim. Kainer'in tutkimusta, Polyvinylchlorid und Vinylchlorid-
Mischpolymerisate, Springer-Verlag, Berlin/Heidelberg/New York, 1965, s. 12
eteenpdin ja s. 111 eteenpéin).

Tavanomaisten menetelmien mukaan valmistetut suspensiopolymeraatit sisél—'
t8vit muutaman tuhannen ppm:n suuruusluckkaa olevia vinyylikloridimeerim#frii.
DT-hakemus julkaisusta 2 331 895 on tunnettua poistaa vinyylikloridimonomeeria
polymeraatista kisittelemills vesihgyrylla. Téssid Jjulkaisussa selitettyjen me-
netelmien mukaan kondensoidaan kuivalle polymeraatille vesihdyryd, annetaan sen
olla giini vihin aikaa ja poistetaan se lopuksi evakkuoimalla. Témin menetelmin
mukaan saadaan tuotteita, jotka sisdltévit vield 500 (l.c. esimerkki 3) - 3000
ppm (l.c. esimerkki 1) monomeerista vinyylikloridia.

Vinyylikloridinpitoisuuden edelleen vihentiminen valmiissa polymeraatissa
on tirked paimiirs polyvinyylikloridi-valmistajille ympéristécn kohdistuvan

kuormituksen vihentamistd silmdlls pitden., T&l1ldin on otettava huomicon ettd



vinyylikloridipolymeraateilla on laaja kiyttd myds vesijohtojen valmistuksessa
seki elintarvikepakkauksissa (pullojen valmistuksessa)., Keksinnsn tarkoituksena
on niin ollen poistaa vinyylikloridi lopputuotteessa kiytinnsllisesti katsoen
tiydellisesti, ainakin vihentii sen pitoisuuttia mahdollisimman alhaiseen ppin-
arvoon.

Keksinnén mukaisen menetelmin avulla saavutetaan vield toinenkin pa&miira.
Valmistettaessa polyvinyylikloridia suurteknillisessi mittakaavassa suspensiossa
saatetaan polyvinyylikloridisuspensio yleensd paineen alaisena sihoritetun poly-
meroinnin jdlkeen laajenemaan suljettuun systeemin reagoimattoman monomeerisen
vinyylikloridin poistamiseksi, minki jdlkeen paisutettu vinyylikloridi kokonai-
suudessaan keritiin talteen tunnettulen menetelmien mukaan (tiivistimslla) pai-
neen vaikutuksesta mukanakulkeutuneen veden poistamisen jdlkeen ilman ilman léds-
ndoloa. Sen jilkeen palsutettu suspenslo Jjoka tutkimuksen mukaan sisdltdd vield
Jjopa 7000 ppm vinyylikloridia suspensiosta laskettuna, vieddin jatkuvasti lin-
koihin, joista, poislingotun veden ohella jolle suoritetaan erillinen kaasun-
poisto, saadaan linkokosteata PVC:td jonka vesipitoisuus on 10-40 paino-% ja
vinyylikloridi-pitoisuus enint&in 6000 ppm, laskettuna linkokosteasta tuotteesta.

Linkokokostea polyvinyylikloridi kuivataan sitten virtauskuivurissa (vast.
kahdessa perikkdin kytketyssd virtauskuivurissa), rumpukuivurissa vast. yhdiste-
tyssd virtauskuivurirumpuluivurisysteemissid, led jukerroskuivurissa tai yhdite-
tyssd virtauskuivuri-leijukerroskuivurissa, Jolloin lopputuotteena saadaan poly-
vinyylikloridia jonka vinyylikloridipitoisuus on 200-2000 ppm.

Kuivausprosessin poistoilman mukana siirtyy t&41lsin vinyylikloridia ilma-
keh8in koska suurilla ilmamBirilli laimemnetun vinyylikloridin talteenotto ta-
loudellisesti kannattavissa olosuhteissa el ole teknmisesti mahdollista,

Ympéristosuojelun kannalta on ndin ollen erittdin tdrkedtd vihentdd vast.
estéd melkein kokonaan vinyylikloridin vapautumista kuivausprosessin aikana ja
samanaikaisestl vdhentdsd vinyylikloridipitoisuutta lopputuotteessa minimiin sen:
ilmeisten fysiologisesti arveluttavien ominaisuuksien johdosta.

Nyt on keksitty menetelmi monomeerisen vinyylikleridipitoisuuden alentami-
seksi vinyylikloridin polymeraateissa kisittelem#llid vesihtyrylld, Joka menetel-
mé tunnetaan siltd, ettd vinyylikloridin vesikosteiden suspensiopolymeraattien
l&pi johdetaan vesihdyryi 80 - l5OOC:n lampstilassa, Jolleoin hdyrykisittelyn
kestoalka tarkoltuksermukaisesti on 5 s -10 min. Mikdli vesikostean polymeraatin
13ipi johdetaan 80 - 125OC:n lampstilaista vesihiyryd, on hyrykisittelyn kesto-
alka tarkeituksermukaisesti 10 s -~ 10 min. ja mieluimmin 30 s - 5 min. Jos vesi-
kostean polymeraatin lidpl Johdetaan 125 - 150°C:n lémpstilaista vesihdyryd on
hoéyrykisittelyn kestoaika tarkoituksermukaisestl 5 s - 5 min ja mieluimmin

15 s - 2 min. Vesikostean polymeraatin vesipitoisuus on tarkoituksermukalsesti



15 = 35 paino~%. Keksinndn erdin edullisen suoritusmuodon mukaan on vesikostean
polymeraatin ja vesihdyryn vilinen painosuhde 50 : 2 -~ 50 : 50. Keksinndn erdin
toisen edullisen suoritusmuodon mukaan vinyylikloridi otetaan talfteen vesihéyry-
kasittelyn haihdutushdyryistd. Témi vol tapahtua esimerkikei Jjidhdyttim#lli, kon-
densoimalla Ja paisuttamalla tal pesem#lli sopivilla liuvottimilla, esimerkiksi N~
metyylipyrrolidonilla.

Keksinntn mukaisestli vesihdyrykisitellyn polyvinyylikloridin vinyyliklori-
dipitoisuus on vain muutamia ppm, er#dissd polymeraattityypeiss& Jopa alle 1 ppm,
kuten kiy ilmi seuraavista esimerkeisti.

Nain ki#sitellyn polyvinyylikloridin edelleenkésittelyssid, ts. jdlkeenpdin
seuraavassa kuivaukiessa, el sils monomeerista vinyylikloridia endi pidfse atmos-
f85riin,

Y11att8vEs on myds ettd keksinnon mukaisesti kisiteltyjen tuotteiden vi-~
nyylikloridipitoisuus on noin kaksi suuruusiuokkaa pienempi kuin ko tekniikan
tason mukaan (DT-0S 2 331 895) saaduissa polymeraateissa. Keksimmdn mukaisesti
kisiteltyJa tuotteita voidaan siis vaaratta kéyttds putki- ja pakkausalalla.

Keksinndn mukaisen menetelmdn avulla voidaan siis erinomaisella tavalla
yhden aincan menetelmiivaiheen avulla ratkaista kaksi erittiin huomattavaa,
moderniin PVC-tuotantoon liittyvii teknistd ongelmaa. Keksinndn mukainen menetel-
mi on siis yksivaihemenetelmi, Vinyylikloridin suspensiopolymeraateilla tarkoi-
tetaan ensisijassa homopolymeraatteja, kuitenkin voidaan keksinndn mukaisesti
kiésitelld myds kopolymeraatteja ja ymppipolymeraatteja.

Vesikostealla polymeraatilla tarkoitetaan raemaista suspensiopolymeraattia,
Jonka vesipitoisuus polymeroinnin ja linkoamisen jéilkeen on noin 15-35 paino-%.

Polymeraattien valmistuksessa voidaan kiyttds mukana mit#d tahansa tavanomai-
sia monomeeriin liukenevia katalysaattoreita, suspensiostabilaattoreita ja mah~
dollisesti suspensiocapuaineita, Tdllaisia tunnettuje polymerointimenetelmis ja
niissd tarvittavia aineita on kuvattu edelli mainitussa Kainerrtin tutkimuksessa, .
s. 12 eteenpdin. Tummettuja suspensiostabilaattoreita on kuvattu sivuilla 16-25.

Kysymykseen tulevat pdiasiassa seuraavat ainest:
selluloosajohdannaiset kuten selluloosaeetterit ja -—esterit, poluvinyyliasetaatti,
osittain saippuoitu polyvinyyliasetaatti, polyvinyylipyrrolidoni, vinyyliasetaa-
tin ja vinyylipyrrolidonin kopolymeerit, vinyylimetyylieetterin ja maleiinihap-
poanhydridin kopolymeerit, liivatteet.,

Myos katalysaattoreina voidaan kiyttisd kaikkia suspensiopolymeroinnissa
tunnettuja 61jyliukoisia katalysaattoreita, kuten orgaanisten sulfoperhappojen
Ja perkarbonihappojen seka-anhydrideja, esim. asetyylisykloheksyylisulfonyyli-
percksidia, orgaanisia peroksideja, kuten diasetyyli-, asetyylibentsoyyli-, di-~
bentsoyyli-, dilauroyyli-, 2,4—diklooribentsoyyliperoksidia, perestereiltd, kuten



isopropyyliperasetaattia, tert.-butyyliperasetaattia, tert.-butyyliperoktoaattia,
tert.-butyylipernecdekanoaattia, tert.-butyyliperpivalaattia, dialkylperoksidi-
karbonaattia kuten diisopropyyli-, dietyyliheksyyli-, disykloheksyyli-,
dietyylisykloheksyyli-, dlketyyli~ 'd1~tert._-butyylisykloheksyyli-
perdksidikarbonaattia, atsoyhdisteltid, kuten atsodlulsovolhappodlnltrlllla Ja
atsobisdimetyylivalerodind triilis, Katalysaattoreita voidaan kiyttdad sellaisi-
naan tai seoksina. Suspensicapuaineina tulevat kysymykseen mahdollisesti tavano-
maiset tensidit, kuten pitkiketjuisten alkyylisulfonihappojen alkalisuolat, al-
kyyliaryylisulfonihappojen alkalisuolat, glykolin, glyseriinin tal polyolin,
esim, sorbiitin, esterit tai osaesterit pitkiketjuisten karbonihappojen kanssa,
polykarbonihappojen, esim, sitruunahapon, itakonihapon esterit tai osaesterit
pitkéketjuisten alkoholien kanssa.

Komonomeereina voidaan kiyttii piiasiassa monoolofiinisia tyydyttamattomis
yhdisteltd, kuten esim. suoraketjuisten tail haarautuneiden, 2-20, mieluimmin
2-4 hiiliatomia sisiltivien karboonihappojen vinyyliestereiti, kuten vinyyli-
asetaattia, vinyylipropionaattia, vinyylibutaraattia, vinyylidenikloridia; lisdk—
si tyydyttemsttsmid happoja, kuten esimerkiksi maleiini-, fumasri-, itakoni-,
krotoni-, akryyli-, metakryylihappoa, seki niiden mono- tai diestereitd 1-10
hiiliatomia sis&ltdvien mono- tai dialkoholien kanssa; of{~olefiineja, kuten esim.
etyleenid, propyleenid, isobutyleenii, styreenid; akryylinitriilisd mutta myds
moninkertaisesti tyydytiimdttsmiid yhdisteitd. Polymerointiin voldaan k3yttids
1~50 pailno-% komonomeerii, kopolymeerista laskettuna.

Yuoppipolymerointiin kiytettivingd aineina tulevat kysymykseen polybutadieeni,
polyvinyylipropionaatti, luonnon kautsu, etyleenin ja vinyyliasetaatin kopoly-
meerit, etyleenin ja propyleenin kopolymeerit, etyleenin, propyleenin ja ei-
konjugoitujen dieenien terpolymeerit, akryylinitriilin, butadieenin ja styreenin
terpolymeerit jne., Jjolloin kiytetyt aineet voivat olia 1-50 paino-% kokonaispoly-
meeristd laskettuna.

Polymerointi suoritetaan tavanomaiseen tapaan aina riippuen halutusta X-
arvosta, sekolttimella varustetussa paineautoklaavissa tavallisissa 40-70°C:n
lampstiloissa. ‘

Polymerointi suoritetaan vesipltoisessa suspensiossa. Suhde monomeeri:vesi
voi olla 1:1 - 1:3., Polymeroinnin aikana voidaan tilavuuden kutistumaa vastaavas-
ti ammostella 1isdi seki vettd etti myls monomeeria,

Myds keksinnon mukaisesti kdsiteltyjen tuotteiden stabiliteettia on kokeil-
tu. Kuten asiantuntija tiet#i on polyvinyylikloridilla taipumus hajota korkeiden
lampotilojen vailkutuksesta samalla kun siitd lohkeaa kloorivetyd. Kun timi hajo-
aminen kerran on alkanut se jatkuu yh& nopeammin autokatalyyttisesti samalla lam

muodostuu polyeenirakenteita.



Ndin ollen oli odotettavissa ettd kuumennettaessa yli 80°C vast, yii
100°C useiden minmmuttien aikana, kuten asianlaita on suoritettaessa keksinnén
mukainen menetelms, esiintyisi polyvinyylikloridirakenteen hajoamista ja tytstet—
tdvyyden huononemista tal sen hividmisti kokonaan,

Yl1lsttavisti on kuitenkin keksinndn mukaisesti kisitellyilld polymeraa-
teilla sama: lémpdstabiliteetti kuin késittelemittdmills tuotteilla, mikd kiy ilmi
seuraavista kokeista:

100 g PVC:t& sekoitetaan 30 g:n kanssa pehmennintd DOP, 0,5 g:n kanssa
liukastusainetta Wachs E ja 1 g:n kanssa kiintedtd Ba/Cd-stabilisaattoria. Sen
Jj&lkeen seos valssataan valsseilla 165°C:ssa 1 mm:n valssimattopaksuuteen.
Valssimatosta stenssatut levyt lammitetésin 190°C:ssa uunissa, Miiritetisin se aika
Jolloin levyjen virimuutos alkaa. T&1lldin saadaan seuraavat tulokset:

Niyte Hoyrykisittelyn Aika, Jolloin esiintyy
kestoaika /min/ 90°C virimuutos /min/

Suspensio-PVC

K~arvo 70 (pehmeitysstod 0 4O

varten)

" n " 1 )

" " n '2 40

" o i 5 40

Suspensio-PVC

K-arvo 68 (kovatydstba 0 L0

varten)

" " " 1 40

1" " " 2 Z"o

" " ' 5 40

Ymppipolymeraatti

K-arvo 77 0 40

" " u 1 40

" " " 2 40

" " " 5 40

N&hd&sn ettd vesihtyrylld kidsiteltyjen néytteiden lémpsstabiliteetti on
muuttumaton kdsitteleméttémiin 18hténdytteisiin verratiuna.

Heterogeenisten kaasusysteemien ollessa kysymyksessid suoritetaan polyvinyy-
likloridin hdyrykasittely mystd—, poikittais- tal vastavirrassa. Hoyryn ja poly-
vinyylikloridin heterogeeninen kaasusysteemi voidaan aikaansaada esimerkiksi an—
tamalla polyvinyylikloridin, josta vesi on etukéteen poistettu, pudota vapaasti



sybksyputkessa, pneumaattisesti kuljettamalla tal saattamalla leijutelaan
joko kiinteissi, liikkuvilla sisilaitteilla varustetussa laitteessa, tal sisd-~
asennuksilla varustetussa pydrivissd putkessa.

Irtomassan ollessa kysymyksessid tapahtuu hoyrykisittely huokoisella alus-
talla joko epijatkuvastl tai jatkuvasti. Esimerkki epidjatkuvasta kidsittelystéd
on héyrystys huokoisella alustalla varustetussa s&ilitssd, Joka mahdollisesti
vol vield olla varustettu sekoittimella, Esimerkkejd jatkuvasti tolmivista hoyry-—
tykseen sopivista laittelsta, ovat huokoiset kulJjetushihnat Ja -kourut, huokoi-
sella vaipalla varustetut kuljetuskierukat sekd pydrivit Ja nauhasuodattimet.

Brdin erityisen suoritusmuodon mukaan voidaan veden esipoisto Jja monomee-
rin poisto polyvinyylikloridista suorittaa samassa laitteessa. Esimerkkeji tdl-
laisista ovat pydrivit Ja nauhasuodattimet sekd seulalingot.

Keksintsd ja sen avulla saavutetbtavia teknisii edistysaskeleita havainnol-
listetaan seuraavilla esimerkellld.

Esimerkki. 1

Paineautoklaavissa polymeroidaan 2700 osaa vinyylikloridia kéyttamadlls
mukana 4650 osaa vettd, 0,2 osaa selluloosacetterid, 0,11 osaa polyolin osa-
esterii ja 0,2 osaa dilauroyyliperoksidia 55°C:ssa Jja 8 aty:n paineessa samalla
himmentden 8 tuntia. Autoklaavi saatetaan normaalipaineeseen Ja evakuoidaan 30
minuuttia 150 torrissa. Sen jilkeen suspensio siirreté#n kerdysastian kautta lin-
koon jossa tapahtuu erotus linkokosteaan tuotteeseen ja linkopoistoveteen.

200 g nidin valmistettua, 30 paino-% vetti sisiltavid sugpensiopolymeraattia,
jonka K-arvo on 70 ja vinyylikloridipitoisuus 4100 ppm, kidsitelldsn sopivassa
laitteessa 100°C:1la vesihyrylli, Timi tapahtuu teknisesti siten ettd kostea
PVC, Josta vesi on mekaanisesti poistettu, poistuttuaan lingon annostusrumpu-~
sululla tai kaksoisheilurildpslld varustetusta sySksykuilusta, siirretdin huokoi-~
selle kuljetushihnalle, jossa sitd kisitell&din lOO—l25°C:sella vesihdyrylls,
Jjolloin héyry systetiin sopivassa muodossa ja tuote kaasutetaan. HSyryn Kanssa mu-
kanakulkeutunut jauhe erotetaan syklonissa, joka on suljettu annostusrumpusulullé
tal kaksoishellurilipdlls suljetussa systeemissd olevasta kuljetinhihnasta. Syklo-
nin yliosasta poistuva vesihdyry erotetaan jilkeenpdin yhdistetyssi erottimessa
Joka on yhdistetty laitteen kaasunpoistosysteemiin, jolloin vinyylikloridi keri-
tédin talteen selitetylli tavalla. Kiljetinhihnan pd&dssd, ennen poistokohtaa kuiva-
ussysteemiin, on vield annostusrumpusulku tai kaksoisheilurilippd, Joka estdi
sydtetyn héyryn kulkeutumisen kuivaussysteemiin, Kuljetushihnan asemesta voidaan
kiyttas mySs polysiuskourua jolloin vesihdyryvirta vinyylikloridipoiston ohella
aikaansaa jauheen kuljetuksen.



Néytteen vesipitolsuus Hoyrykisittelyn Ndytteen VC-pitoisuus
paino-% kestoalka, min Dpn

A) 30 ' 0 4100

B) 31 1 2

C) 32 2 L1

D) 32 5 <1

Egimerkki 2

2450 osaa vinyylikloridia polymeroidaan kiyttim#lli mukana 3300 osaa vettd,
0,14 osaa selluloosaestterid, 0,04 osaa polyolin osaesterid ja 0,2 osaa dilauro-
yyliperoksidia 58°C:ssa Ja 8,6 aty:n pailneessa 7 tuntia kuten esimerkissi 1 on
selitetty, kaasut polstetaan ja suspensio lingotaan. 200 g niin valmistettua
2}, paino-% vettd sisiltivii suspensiopolymeraattia jonka K-arvo on 68 ja vinyyli-
Kloridipitoisuus 4200 ppm, kisitelldsn kuten kohdassa 1) on selitetty 100°C:sella

vesihdyrylls,
Niytteen vesipitolsuus Hoyrykisittelyn Naytteen VC~pitoisuus
paino~% kestoaika, min PRI

A) 2 0 4200

B) 25 1 43

C) 25 2 16

D) 26 5 3

Esimerkki 3

1325 osaa etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeerid, Jonka K-arvo on 66,
ymppipolymeroidaan k&yttimilli mukana 3500 osaa vettd, 0,6 osaa selluloosaetterid,
0,2 osaa K2HPOA ja 0,02 osaa atso~-di-isovoihapponitriilis 1640 osan kanssa vinny
likloridia 61°C:ssa Ja 9 aty:n paineessa & tuntia kuten esimerkissd 1 on selitetty,
kaasut poistetaan ja suspensio lingotaan. 200 g niin valmistettua, 17 paino-%
vettd sisdltévad ymppipolymeraattia, jonka K-arve on 77 ja vinyylikloridipltoisuus
‘on 870 ppm, kidsitelldsn kuten esimerkissi 1) on selitetty 100°C:sella vesihdyrylli:

N&ytteen vesipitolsuus Hoyrykisittelyn Naytteen VC-pitoisuus
paino-% kestoaika, min ppm

A) 17 0 &70

B) 18 1 21

c) 18 2 14

D) 19 2 7




Bsimerkkd 4

Esimerkissd 1 selitetyn menetelmin mukaan valmistettua linkokosteata poly-
vinyylikloridia syStettiin jatkuvasti miiirdssi 5 t/h.yliapasssi olevan sulun kaut-
ta 20 m pitkddn sytksyputkeen jonka halkaisija oli 1000 mm. Vastavirrassa vapaas-
ti putoavaan tuotteeseen nihden sydtetiin ylikuumennettua 95OC:sta veglhdyryi
misrassd 1 t/h. PVC, josta kaasut on poistettu, polstetaan sydksykuilun alapdis-
sd olevan sulun kautta, VC/hdyry-seos poistetaan sytksykuilun ylapassti ja siilr-
retddn lauhduttimeen, Tuotteen keskimiiriinen oloaika syoksyputkessa on noin 15 s.
VC-pitoisuus voitiin alentaa arvosta noin 400C ppm arvoon 40 ppm.
Bsimerkki 5

Meneteltiin kuten esimerkissi L on selitetty, kuitenkin oll sysksyputken
pituus vain 5 m syoksyputken pdi piittyl suppilommuotoiseen s&ilitdn, Jjossa oll
huckoinen seinimi jonka lipi systeemiin sydtettiin hoyryvirta nopeudella 5 t/h.
PVC:n keskim#irsdinen viipymi oli 5 min, VC-pitoisuus aleni arvosta noin 4000 ppm
arvoon 10 ppm.
Esimerkki 6

200 g kg esimepkin 1 mukaisestl polymeroitua polyvinyylikloridia josta vesi
oli poistettu, sydtettiin panoksittain toimivaan leijukerroskulvuriin, Jorka hal-
kaisija oli 1,2 m, syttetdin pohjan kautta sulun kautta. Vastavirrassa tuottee-
seen niahden 50 kg 90°C:sta hoyryi (5 min sisdlld. VC/hdyryseos imetdin poié ja
silrretdin lauhdyttimeen. Jiinndsmonameeripitoisuus aleni arvosta noin 4000 ppm
arvoon <« 10 ppm.

Talls tavalla kaasulsta vapautettu polymeeri kuivataan sen jélkeen kuumalla
ilmalla Jota myds sybdtetdin vastavirrassa pohjan kautta.
Feimerkki 7

Bsimerkin 1 mukaisestl polymeroitua PVC:t#, josta vesli on etukiteen polstet-
tu, sybtetdsin 1 t/h:n m#irind sulun kautta sopivaan nostokauhoilla varustettuun
pyériviin rumpuun, Rumnun lipimitta on 800 mm, pituus 3000 mm ja pybrimisnopeus'
4 rpm, Vastavirtaan tuotevirtaan nshden systetdsn 200 kg/h hoyrys jonka lémps-
tila on 85°C. VC/hoyry-seos imetdén pois tuotteen tulopdistd Ja slirretddn lauh-
duttimeen, Tuotteen keskimiiriinen viipymi on 10 min. VC-pitoisuus aleni arvosta
noin 400 ppm arvoon<10 ppm,
Fsimerkki. 8

‘Esimerkin 1 mukaisesti polymeroitua PVC:td syStetdin 500 kg/h:n midrini
25 %:sena vesipitolsena suspensiona suljettuun tasosuodattimeen, jonka suodatus-
pinta-ala on 0,25 m2. Suodattimeen kytketiin 150 torrin tyhJjo. Suodatinlautasen
ylépuolelle sy&tetdin 20 kg/h héyryéd, jonka lampstila on 9500, Joka virtaa suo-
dattimen ldpi Ja imet&#in pols imupuolella yhdessd syrjéiytetyn monomeerin kanssa.
Kun PVC:n keskimiirainen viipymi suodattimella on 1 min, VC-pitoisuus aleni ar-

vosta noin 4500 ppm arvoon Z5 ppm.



Esimerkid. 9

Esimerkissd 1 selitetylld tavalla valmistettua linkokosteata polyvinyyli-
kloridia sybtetdsn jJatkuvasti sulun kautta pituudeltaan 20 m ja l&pimitaltaan
1000 mm olevan sytksyputken ylapidhin nopeudella 5 t/h. Vastavirtaan vapaasti
putoavaan tuotteeseen ndhden Johdetaan ylikuumennettua lhOOC:sta héyryd miirigssa
1 t/h. Kaasuista vapautebtu polyvinyylikloridi poistetaan sydksykuilun alapddsté
sulun kautta. Vinyylikloridi/hSyry-seos poistetaan sySksykuilun ylipadsti ja
siirretdin lauhduttimeen. Tuotteen keskim#iriinen viipymid sySksyputkessa on
noin 15 s. Vinyylikloridi-pitoisuutta voitiin vdhentdi arvosta noin 4000 ppm
arvoon <. 10 ppm,
Esimerkid 10

Meneteltiin kuten esimerkissd 1 on selitetty kultenkin oli sytksyputken
pituus vain 5 m Ja sySksyputki p8attyl suppilomuotoiseen s#ilisdn, Jossa oli
huokoinen seinimi, jonka lipl syStettiin 0,5 t/h:n hoyryvirta systeemiin. Poly-
vinyylikloridin keskimé#iriinen viipymi oli 5 min. Vinyylikloridi-pitoisuus aleni
arvosta noin 4000 ppm arvoon <5 ppm.
Esimerkld 11

200 kg esimerkin 1 mukaisesti polymeroitua polyvinyylikloridia josta vesi
ol etukdteen poistettu, sydtetisn panoksittain toimivaan 1léijukerroskulvuriin,
Jjonka lipimitta on 1,2 m, sulun kautta. Pohjan kautta vastavirtaan tuotteeseen
néhden sydtetdsn tuotteeseen 10 kg hiyryid, Jjonka limpstila on lBOOC yhden mimm-~
tin kuluessa. Vinyylikloridi/héyry~seos poistetaan ja siirretdin lauhduttimeen.
Jadnnésmonomeeripitoisuus aleni arvosta noin 4000 ppm arvoon <10 ppm. Taten
kaasuista vapautettu polymeeri kuivataan sen jilkeen kuumalla ilmalla, jota myds
syotetdin vastavirtaan pohjan kautta.
Esimerkki 12

Esimerkin 1 mukaisesti polymeroitua polyvinyylikloridia systetdan 500 kg/h:n
n&&rind 25 #:sena vesipltoisena suspensiona suljettuun tasosuodattimeen, Jjonka
suodatuspinta-ala on 0,25 m2. Suodattimeen liitetddn 150 torrin tyhjs. Suodatin—
levyn ylipuolelle sydtetdsin suodattimeen 20 kg/h hoyryi jonka lampstila on 130°C,
Jjoka virtaa suodatinkakun l#pi ja joka poistetaan imupuolella yhdessd poistetun
monomeerin kanssa. Kun polyvinyylikloridin keskimi&ridinen viipymid suodattimella
oli 1 mimuutti, voitiin vinyylikloridipitoisuus vdhentds arvosta noin 4500 ppn

arvoon noin .10 ppm.
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Patenttivaatimukset:

1. Menetelmi monomeerisen vinyylikloridin pitoisuuden alentamiseksi vi-
nyylikloridin polymeraateissa kisittelemillsd vesihdyrylld, tunne t tu
siitd, ettd vinyylikloridin vesikostelden suspensiopolymeraattien 1lipi Jjohdetaan
vesihdyrys jonka limpdtila on 80 — 150 °c,

2. Patenttivaatimiksen 1 mukainen menetelmi, t unne t tu siitid, etti
hyrykasittelyn kestoaika on 5 s - 10 min,

3. Patenttivaatimuksen 1 ja 2 mukainen menetelmi, t unne t t u siiti,
ettd vesikostean polymeraatin 13pi johdetaan vesihdyryd, jJonka lémpstila on
80—12500, Ja ettd hoyrykisittelyn kestoaika on 10 s - 10 min.

L, Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unne t tu siitd, ettid
vesikostean polymeraatin lipi Johdetaan vesihsyryd, Jonka lampstila on 80 - 12500
Ja ettd hoyrykisittelyn kestoaika on 30 s - 5 min.

5. Patenttivaatimuksen 1 ja 2 mukainen menetelmi, t unne t t u siits,
ettd vesikostean polymeraatin ldpi johdetaan vesihdyryd, Jonka limpstila on
125-15000, Ja ettd hoyrykdsittelyn kestoaika on 5 s -~ 5 min,.

6. Patenttivaatimuksen 1 ja 2 mukainen menetelm#, tunne t t u siiti,
ettd vesikostean polymeraatin lépi johdetaan vesih&yryid, jonka limpdtila on
125—15000, Ja ettd hdyrykisittelyn kestoalka on 15 s -~ 2 min.

7. Patenttivaatimiksen 1-3 muksinen menetelmid, t unne t t u siiti, ettd:
vesikostean polymeraatin vesipitoisuus on 15 - 35 paino-%.

8. Patenttivaatimuksen 1-/ mukainen menetelmi, t unne t t u siitd, ettad
vesikostean polymeraatin ja vesihfyryn vdlinen palnosuhde on 50:2 - 50:50,

9. Patenttivaatimuksen l¥5 mukainen menetelmf, t unnettu siitid, ettt

vinyylikloridi ker#tdin talteen vesihdyrykisittelyn haihdutushoyryisti.
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1. Férfarande for sanknlng av halten av monomer vinylklorid i poly-

‘merisater av vinylklorid genom behandling med vattendnga, k dnn e =~

tecknat av att vattenfuktiga suspensionspolymerisater av vinyl-
kloriden gencmstrdmmas med vattendanga av temperaturer pa. 80 - 150°¢C.

2. Férfarande enligt patentkravet 1, X é.n netecknat av
att varaktigheten p& angbehandlingen &r fran 5 sek till 10 min.

3. Fdrfarande enligt patentkrdven 1 och 2, kdnnet é ckna-
av att vattenfﬂkfig polymerisat genomstrdmmas med vattenéngalmed en tem-
peratur pa 80 - 125 °C och att angbehandllngens varaktighet dr fran

10 sek till 10 min. _ _

L. ‘Férfarande enligt patentkravet 1, k & nnetecknat av

. att Vattenfuktlvt polymerlsat geﬂomstrommas med vattendanga med en tempe-

ratur pd 80 - 125°C och att angbehandllngens varaktlghet dr fran 30 sek

S till 5 min.

5. Férfarande enligt patentkraven 1 och 2, k d&nneteckna:-

"av att vattenfuktigt polymerisat genomstrémmas med vattendnga med en

:temperatur pa 125 - 150°C och att angbehandllngens varaktlohet dr fran

5 sek till-3 mln.!

6. Férfarande enllgt patentkraven 1 och 2, kdnneteckna:-

av att vattenfritt polymerisat genomstrdmmas med vattendnga med en tem-

"peratur pa 125 - 150°C och att angbehandlingens varaktighet &r fran

15 sek till 2 min.

7. . Férfarande enligt patentkraven 1 - 3, kdnnetecknat
-av att vattenhalten i’ det vattenfuktiga polymerlsatet dr 15 - 35 vikt-

procent

.8. Forfarande enllgt patentkraven 1 - 4, k d nnetec knat

- av att viktférhallandet mellan vattenfuktlgt polymerlsat och vattendnga

ir 50:2 till 50:50. ' ~
9. . Férfarande enligt patentkraven 1 - 5, kdrnnetecknat

av att vinylklorid dtervinnes ur vidtskorna frin vattendngbehandlingen.
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