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(54] Sposob suspenznej polymerizacie a kopolymerizacie akrylovych monomérov

Vynédlez sa tyka pripravy akrylovych po-
lymérov a kopolymérov suspenznou polyme-
rizdciou. RieSi problém stability suspenzie
pocCas polymerizdcie. Potrebnej stability po-
lymerizacného systému tvoreného fosforec-
nanom a uhliditanom véapenatym sa docie-
Iuje tym, Ze ako pridavny emulgator sa po-
uZije dodecylbenzensulfonovd kyselina ne-
utralizovand aminom, napr. monoetanolami-
nom v mnoZstve 0,001—0,01 % hmot. podi-
tané na hmotnost vodnej fazy.
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(54) Sposob suspenznej polymerizicie a kopolymerizacie akrylovych monomérov
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Vyndlez sa tyka suspeznej polymerizacie
a kopolymerizdcie akrylovych monomeérov
a riedi zlep3enie stability suspenzie pocas
polymerizécie.

Vzhladom na lahky odvod polymerizac-
ného tepla je suspenznd polymerizacia ob-
Iibenym sposobom pripravy akrylovych
polymérov a kopolymérov. Vytvorenie sus-
penzie, rozmieSanie monomeru, resp. mono-
mérov s rozpustenymi pridavnymi latkami
ako inicidtorom, farbivami, pripadne regu-
latorom molekulovej hmotnosti vo vode ako
aj potiatotny tsek polymerizacie aZ do do-
siahnutia asi 30 % konverzie na polymeér
nerobi tazkosti pri spravnej wolbe mieSad-
la, jeho obratok a teploty polymerizacie.
V rozmedzi asi 30—40 % konverzie vSak sa
zvysuje lepivost polymerizujicich perliciek
a dochadza k ich mnevriatnej aglomeréacii.
Aby sa tomu zabrénilo, pouZiva sa pridavku
tzv. stabilizatora suspenzie, Pri polymeriza-
cii akrylovych monomérov sa pouZiva dvoch
skupin latok. Jednak st to makromolekuloveé
latky rozpustné vo vode, Ktoré vplyvom
usporiadania Struktiry molekuly pdsobia
ako ochranné koloidy (Zelatina, Skrob, po-
lyvinylalkohol, kyselina poly(met)akrylova
alebo ich soli). Inymi stabilizdtormi suspen-
zie si anorganické latky vécsinou nerozpust-
né vo vode i v monomérovej faze. Tieto 1at-
ky ako kaolin, hydroxid hlinity, hydroxid
horetnaty alebo fosfore€nan vapenaty musia
byt v polymerizacnom systéme pritom-
né wvo velmi jemnej forme a stabilizac-
ne pésobia tak, Ze obaluji kvap6cky mono-
méru. Udéinnost tohto spdsobu stabilizdcie
sa zvySuje pridavkom malého mnoZstva
emulgatora, napr. alkalickej soli sulfono-
vaného aromatického uhlovodika, ako je
uvedené v AO 157 242. Mechanizmus poso-
benia emulgatora v tomto systéme je po-
dobny ako pri emulznych polymerizaciach,
t. j. vytvdranie hydrofébneho povrchu sme-
rom ku kvapke monomérovej fdze a hyd-
rofilného smerom do vody. Av3ak sthrn sa-
gasného pouZitia praskovitej anorganickej
latky a malého mnoZstva emulgatora spo-
sobuje, Ze monomeéroveé ciastoCky maja ra-
lymerizéacii.

Z hladiska optickej kvality vyrobkov pri-
pravenych zo suspenznych polymérov a ko-
polymérov akrylového typu je vyhodné, aby
polymér mal ¢o najrovnomerneijSie zrnenie
a aby mnoZstvo do polymerizacnej nésady
pridavanych komponentov ako s stabili-
zatory suspenzie bolo o najniZSie. Preto
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st poZiadavky na ti¢innost stabilizatora vyso-
ké. Do istej miery ich splia stabilizaény sys-
tém vytvoreny terc. fosforeCnanom vapena-
tym a alkalickym alkylarylsulfonanom, napr.
dodecylbenzensulfonanom sodnym.

Teraz bolo ndajdené, Ze vySSieho stabili-
zaéného Uc¢inku na polymerizujacu suspen-
ziu sa dosiahne, ak sa namiesto sodnej soli
alkylarylsulfonovej kKyseliny pouZije tato kKy-
selina zneutralizovand aminmi, napr. eta-
nolaminom. Vy83i G¢inok sa prejavuje tym,
Ze pri rovnakom davkovani vSetkych zlo-
Ziek nésady a dodrZani rovniakych polyme-
rizacnych podmienok sa dosiahne menS3ie-
ho priemerného zrna suspenzného polyméru
a Ze toto zrnenie je velmi roveromerné. K do-
siahnutiu rovnakého priemerného zrnenia
ako pri pridavku alkalickej soli dodecylben-
zensulfonovej kyseliny postacuje pouZit niz-
sieho pridavku terc. fosforefnanu vapena-
tého, ¢o sa prejavuje na zlepSeni optickej
kvality polyméru.

Prevedenie ako aj dokumentédcia vy&sieho
téinku nového postupu je objasnend v na-

“sledujicich prikladoch. Prikl. 1 bol pre-

vedeny za pouZitia dodecylbenzensulfonanu
sodného, prikl. 2 a 3 zlepSenym postupom
podla vynalezu za pouZitia dodecylbenzen-
sulfonovej kyseliny zneutralizovanej mono-
etanolaminom.

Priklad 1

Do polymerizacného kotla obsahu 2,5 m?
bolo nadavkované 1180 kg parného kon-
denzdtu a 810 kg monomérneho metylmeta-
krylatu s obsahom inicidtora polymerizacie
a regulatora molekulovej hmotnosti. Stabi-
lizacny systém tvoril terc. fosfore¢nan va-
penaty pripraveny za mieSania pri 60 °C zra-
Zanim z roztokov 1694 g Supinkového terc.
fosforecnanu sodného [(obsah. 20,8 % hmot.
P,05) a 1512 g chloridu vapenatého. Dal-
8imi stabilizaénymi zloZkami boli pridavky
770 g uhlic¢itanu vapenatého a 17 g dodecyl-
benzensulfonanu scdného davkovaného vo
forme vodného roztoku. Polymerizacia bola
vedena za mieSania 110 ot. min~! pri teplote
70°C do prebehnutia exotermnej polymeri-
zdcie. Po nej bolo prevedené dopolymerizo-
vanie pri 95°C po dobu 1,5 h. Po ochlade-
ni na 60 °C bol prevedeny rozklad vapena-
tgch soli kyselinou chlorovodikovou, poly-
mér bol za premyvania odstredeny a potom
vysudeny. Zrnenie ziskaného polyméru je
uvedené v tabulke za prikladom 2.
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Priklad 2

ZloZenie polymerizatnej ndsady ako aj po-
stup polymerizdcie boli rovnaké ako v pri-
klade 1, len namiesto dodecylbenzensulfo-
nanu sodného bolo pouZité pridavku 17 g
dodecylbenzensulfonovej kyseliny neutrali-
zovanej monoetanolaminom,

Zrnenie polymérov z prikl. 1 a 2

Zostatok na site Hm. % polyméru

& oka mm prikl. 1 prikl. 2
2 0,1 —
1 0,4 0,3
0,8 1,4 0,4
0,63 10,2 1,7
0,4 47,9 6,3
0,25 30,3 57,5
0,125 9,0 33,5
0,08 9,0 0,3
pod 0,08 0,1 _
Priklad 3

Polymerizatnid nédsadu v kotli obsahu
2,5 m® tvorili 1180 kg kondenzovanej vody
a zmes monomérneho metylmetakrylatu
(745 kg) a butylakryldtu (65 kg) s pridav-

kom polymerizatného inicidtora a reguléto-
ra molekulovej hmotnosti. Stabilizatny sys-
tém tvoril terc. fosforeCnan vapenaty pri-
praveny zraZzanim za zvySenej teploty z roz-
tokov 1412 g Supinkového fosforetnanu sod-
ného (20,8 % hm. P,0s) a 862 g chloridu
vdpenatého. DalSimi zloZkami boli uhliditan
vapenaty (770 g) a 17 g dodecylbenzensul-
fonovej kyseliny zneutralizovanej monoeta-
nolaminom. Polymerizacia prebiehala za
mieSania 110 ot. min~! pri teplote 72—73 °C
do samovolného zvySenia teploty, kedy za
intenzivneho chladenia vystipila na 78 °C.
Po dozneni exotermného priebehu polymeri-
zacie bola nasada dopolymerizovand pri
95 °C po dobu 1 h. Potom pri teplote 60 °C
bol pridavkom zriedenej kyseliny chloro-
vodikovej prevedeny rozklad nerozpustnych
vapenatych soli, polymér bol za premyvania
odstredeny a suSeny pri teplote 100 °C v pri-
dovej a fluidnej susSiarni. Sitovd analyza po-
lyméru bola takato:

Zostatok na site Hm. %
@ oka mm
' 1 04

0,8 : 1,2
0,64 44
0,4 47.4
0,25 40,4
0,1 6,2

PREDMET VYNALEZU

Sposob suspenznej polymerizdcie a kopo-
lymerizécie akrylovych monomérov za po-
. uZitia stabilizatného systému tvoreného fos-
foreCnanom a uhliditanom vapenatym s pri-
davkom emulgatora vyznaény tym, Ze ako

emulgédtor sa pouZije dodecylbenzensulfono-
vd kyselina neutralizovand aminom, narpi-
klad monoetanolaminom v mnoZstve 0,001—
0,01 % hm. po&itané na hmotnost vodnej
fazy.
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