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69 Verfahren zur Herstellung von Homo- und Copolymeren von Vinylchlorid nach dem
Suspensionsverfahren.

@ Homo- und Copolymere von Vinylchlorid mit bis

zu 20 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der
Monomere, copolymerisierbaren Monomeren werden
nach dem Suspensionsverfahren in Gegenwart monomer-
15slicher Radikalinitiatoren hergestellt. Die Polymeri-
sation wird in Gegenwart einer Kombination von zwei
Schutzkolloiden ausgefiihrt. Das eine Schutzkolloid ist
ein partiell hydrolysiertes Polyvinylacetat. Das andere
ist entweder ein wasserldslicher Polyvinylalkohol, eine
aminoiithylierte und oxypropylierte Cellulose oder ein
Vinylacetat/Vinylpyrrolidon-Copolymer. Das erhaltene
Homo- oder Copolymer zeigt nach dem Kalt- oder Heiss-
mischverfahren grosse Weichmacheraufnahme und ergibt
pulverférmige Zwischenprodukte mit guter Rieselfihig-
keit sowie Fertigprodukte mit niedriger Stippenzahl.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung von Polyvinylchlorid oder Co-
polymeren des Vinylchlorids mit bis zu 20 Gew.- %, bezogen auf
die Copolymeren, #thylenisch ungesittigter Comonomere, mit
niedriger Stippenzahl und hohem Weichmacheraufnahmever-
mdgen durch Suspensionspolymerisation des oder der Monome-
ren in wissrigem Medium in einem Polymerisationsautoklaven
unter autogenem Vinylchloriddruck in Gegenwart von 0,01 bis
0,3 Gew.-%, bezogen auf Gesamtmonomeres, monomerldsli-
cher Radikalinitiatioren und von insgesamt 0,05 bis 0,5 Gew.-
%, bezogen auf Gesamtmonomeres, einer Kombination von
zwei Schutzkolloiden bei einem pH-Wert von 3 bis 8 und einer
Temperatur von 30 bis 70 °C unter Bildung von Polymeren mit
einem analog DIN 53 726 bestimmten K-Wert im Bereich von
40 bis 80, dadurch gekennzeichnet, dass man eine Kombination
von zwei Schutzkolloiden verwendet, die als erstes Schutzkol-
loid 20-80 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Kom-
bination, eines partiell hydrolysierten Polyvinylacetats mit ei-
nem Hydrolysegrad von 40-55 Mol-% und einer Viskositit von
5-15 mPas, gemessen in einer 4 gew.-%igen Losung in einem
zu 50 Gew.- % aus Isopropanol und zu 50 Gew.-% aus Wasser
bestehenden Lésungsmittel von 20 °C mittels Hoppler-Kugel-
fallviskosimeter, und als zweites Schutzkolloid einen wasserlds-
lichen Polyvinylalkohol mit einem Hydrolysegrad von 70—
90 Mol-% und einer Viskositit von 5-40 mPas, gemessen in
4 gew.-Joiger wiissriger Losung von 20 °C mittels Hoppler-Ku-
gelfallviskosimeter, oder eine aminoithylierte und oxypropy-
lierte Cellulose mit einem Aminoéthylierungsgrad pro Anhy-
droglukoseeinheit im Bereich von 0,05 bis 1,5 und einem Oxy-
propylierungsgrad pro Anhydroglukoseeinheit im Bereich von 3
bis 5 und mit einer Viskositéit von 50500 mPas, genessen in
2 gew.-%iger Losung in Wasser bei pH-Wert 5 und 20 °C mit-
tels Hoppler-Kugelfallviskosimeter oder ein Vinylacetat/Vinyl-
pyrrolidon-Copolymer mit einem Gewichtsverhiltnis von Vi-
nylpyrrolidon zu Vinylacetat von 50 zu 50 bis 70 zu 30 und
einem K-Wert, gemessen analog DIN 53 726, von 2540 ent-
hilt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die Polymerisation in Gegenwart von 0,01-5 Gew.-%, be-

zogen auf das Gesamtgewicht der Monomere, mindestens eines 40

nichtionischen Emulgators und gegebenenfalls in Gegenwart ei-
nes pH-Puffersystems, vorzugsweise bei 40—65 °C, ausgefiihrt
wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Kombination 20-65 Gew.-% des ersten
Schutzkolloids, bezogen auf das Gesamtgewicht der Kombina-
tion, enthélt, und dass der Polyvinylalkohol als zweites Schutz-
kolloid einen Hydrolysegrad von 70-80 Mol-% und eine Visko-
sitdt von 5-15 mPas aufweist.

Bei der Herstellung von Polyvinylchlorid nach dem Suspen-
sionverfahren werden je nach gewiinschtem Verwendungszweck
fiir das Polymere bestimmte Eigenschaften des Polyvinylchlo-
ridkorns angestrebt. Werden als Folgeprodukte rieselfzhige Pul-
vermischungen von Polymeren und Weichmachern angestrebt,
so wird vom Polymeren unter anderem beim Heissmischen wie
beim Kaltmischen eine rasche und hohe Weichmacheraufnahme
verlangt.

Herstellungsverfahren fiir Polyvinylchlorid, das durch diese
Eigenschaften charakterisiert ist, sind bekannt, auch solche, bei
denen allein durch die Auswahl geeigneter Suspendiermittel,
ohne zusitzliche chemische bzw. technische Massnahmen, ge-
wisse Erfolge erzielbar sind. So wird in der GB-PS 13 78 875
vorzugsweise Hydroxyéthylcellulose in Kombination mit einer
kationischen, oberflichenaktiven Substanz und in der US-PS
25 28 469 Methylcellulose in Kombination mit einem anioni-
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schen Emulgator als Dispergierhilfsstoff empfohlen. Der Ein-

satz ionogener Emulgatoren ist jedoch fiir Anwendungen des

resultierenden Polymeren in den Fillen, die hohen elektrischen

Widerstand und geringe Wasseraufnahme erfordern, kontrain-
5 diziert.

Auch die Kombination zweier Schutzkolloide, wie in der
japanischen Patentschrift 73-29 629 eine Kombination aus Me-
thylcellulose und Hydroxypropylmethylcellulose, oder in der
DE-0S 22 09 592 mit einer Kombination zweier Celluloseither

10 mit einer Viskositét des einen < 100 mPas und des anderen
> 400 mPas, oder in der DE-AS 17 20 328 mit einer Kombina-
tion eines Celluloseiithers mit einer Viskositéit der 4 %igen Lo-
sung in Wasser < 20 mPas, mit einem Polyvinylalkohol mit 2 bis
25 Gewichtsprozent Restacetatgruppen und einer Viskositit

15 von 1 bis 8 mPas der 4 %igen wissrigen Losung, fiihrt zwar zu
rieselfdhigen, weichmacherhaltigen Zwischenprodukten, die
Fertigprodukte sind jedoch technisch unbefriedigend und wei-
sen zu hohe Stippen- bzw. Fischaugenzahl auf.

Aufgabe der Erfindung ist es somit, ein Verfahren zur Her-

20 stellung von Homo- und Copolymeren von Vinylchlorid nach
dem Suspensionsverfahren aufzuzeigen, das nach dem Kalt-
oder Heissmischverfahren grosse Weichmacheraufnahme zeigt
und Fertigprodukte mit niedriger Stippenzahl liefert.

Gegenstand der Erfindung ist das im Patentanspruch 1 defi-

25 nierte Verfahren,

Weiterhin kann es von Vorteil sein, in Gegenwart von 0,01
bis 5 Gewichtsprozent, bezogen auf das Gesamtgewicht der Mo-
nomere eines oder mehrerer nichtionischer Emulgatoren mit
einem HLB-Wert zwischen 5 und 20 zu polymerisieren.

Das nach dem erfindungsgeméssen Verfahren hergestellte
Polyvinylchlorid bzw. Vinylchloridcopolymere zeigt iiberra-
schenderweise nicht nur eine verbesserte Weichmacheraufnah-
me, sondern auch eine geringere Stippenzahl gegeniiber Pro-
dukten herkémmlicher Verfahren. Weiterhin zeichnen sich die
Polymere durch eine grossere Weichmacheraufnahme-Ge-
schwindigkeit aus.

Mit Vinylchlorid copolymerisierbare éthylenisch ungesittig-
ten Monomere sind beispielsweise Styrol, substituierte Styrole,
Acrylmonomere und substituierte Acrylmonomere, z.B. Acryl-
nitril, (Meth-)Acrylsiure, (Meth-)Acrylester mit Alkoholresten
von 1 bis 18 Kohlenstoffatomen, wie (Meth-)Methyl-, -Athyl-,
-Propyl-, -Butylacrylat, 2-Hydroxyithyl(-Meth-)acrylat, Phe-
nyl(-Meth-)acrylat, Glycidylacrylat; Vinylester mit Carbonsiu-
renmit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen, die Vinylformiat, Vinyl-
acetat, Vinylpropionat, Vinylbutyrat; Vinylhalogenide mit 1 bis
3 Halogenatomen, wie Vinylfluorid, Vinylidenfluorid, Vinyli-
denchlorid, Vinylbromid, Vinylidenbromid; Vinylither, wie Vi-
nylpropyléther, Vinylbutyléther, Vinylither, wie Vinylpropyl-
dther, Vinylbutyléther, Vinyl-2-4thylhexylither; Vinylketone,
wie Vinylmethylketon, Vinylathylketon, Vinylphenylketon; un-
gesittigte Carbonsduren, wie Malein-, Fumarsaure, Ttakonsiure
sowie deren (Halb-)Ester mit Alkoholen mit 1 bis 18 Kohlen-
stoffatomen; ungesittigte Alkohole, wie z.B. Allylalkohol.

Das in Mengen von 20 bis 80 Gewichtsprozent der Gesamt-
schutzkolloidmenge zur Anwendung gelangende, partiell hydro-
lysierte Polyvinylacetat mit dem Hydrolysegrad von 40 bis
55 Mol-%, entsprechend einer Verseifungszahl von 400 bis
480 mg Kaliumhydroxyd pro Gramm, und einer Viskositit der
4 %igen Losung in einem 1:1-Isopropanol/Wasser-Gemisch bei
60 20 °Cvon 5 bis 15 mPas, gemessen mit dem Hoppler-Kugelfall-

viskosimeter, ist in Wasser weitgehend unldstich. Es kann dem
Polymerisationsansatz in fester, feinteiliger Form oder gelést in
organischen L8sungsmitteln oder einer Mischung von Wasser
und damit mischbaren organischen Lésungsmitteln, die die Po-

65 lymerisation nicht stéren, zugegeben werden.

Beispiele solcher organischer Losungsmittel sind kurzketti-
ge Alkohole, wie Methanol, Athanol; Ketone, wie Aceton, Me-
thyldthylketon, oder auch Essigester, Tetrahydrofuran usw.
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Die zweite Komponente der Schutzkolloidkombination ist
wasserloslicher Polyvinylalkohol mit 10 bis 30 Mol-% Restace-

tatgruppen, vorzugsweise Polyvinylalkohol mit 20 bis 30 Mol-%

Restacetatgruppen. Die Viskositit einer 4 %igen wissrigen Lo-
sung bei 20 °C betridgt 5 bis 40 mPas, vorzugsweise 5 bis
15 mPas, gemessen mit dem Hdppler-Kugelfallviskosimeter
oder eine aminoéthylierte und oxypropylierte Cellulose mit ei-
nem Aminoéthylierungsgrad pro Anhxdroglukoseeinheit im
Bereich von 0,05 bis 1,5 und einem Oxypropylierungsgrad pro
Anhydroglukoseeinheit im Bereich von 3 bis 5.

Die Viskositiit einer 2 %igen Losung in Wasser bei pH-Wert
5 bei 20 °C betrégt 50 bis 500 mPas (gemessen mit dem Hopp-
ler-Kugelfallviskosimeter). Als weitere Alternative fiir die zwei-

te Komponente der Schutzkolloidkombination sind Copolymere

aus Vinylpyrrolidon und Vinylacetat geeignet. Das Gewichts-
verhéltnis von Vinylpyrrolidon zu Vinylacetat betrégt 50 zu 50
bis 70 zu 30. Der K-Wert ist gemessen analog DIN 53 726 25—
40, Die Schutzkolloide konnen sowohl als Feststoffe als auch in
Form ihrer wissrigen Lsung zum Polymerisationsansatz gege-
ben werden. Es kommen Mengen von 0,05 bis 0,5 Gewichtspro-
zent, bezogen auf Gesamtmonomere zur Anwendung.

In manchen Fillen kann es auch von Vorteil sein, zusétzlich
nichtionische Emulgatoren dem Polymerisationsansatz zuzufii-
gen. Als Emulgatoren eignen sich solche mit einem HLB-Wert
(hydrophil lyophil balance) zwischen 5 und 20, insbesondere
2.B. Polyoxyithylensorbitanfettsaureester.

Als monomerldsliche Radikalinitiatoren eignen sich alle {ib-
licherweise bei der Suspensionspolymerisation eingesetzten Po-
lymerisationskatalysatoren aus den Gruppen der Diacyl-, Dial-
kyl- oder Aroylperoxyde, wie beispielsweise Diacetyl, Diben-
zoyl-, Dilauroyl-, 2,4-Dichlorbenzoylperoxyd; der Peroxydi-
carbonate, wie Diisopropyl-, Dicyclohexyl-, Di-tert.-butylcyclo-
hexyl-, Disthylcyclohexyl-, Dimyristyl-, Dicetyl-, Distearylper-
oxydicarbonat; der Perester, wie Isopropyl-, tert.-Butylperace-
tat, tert.-Butylperoctoat, tert.-Butylperpivalat, tert.-Butyl-, Iso-
Amylperneodecanoat; der gemischten Anhydride organischer

Sulfopersiuren und organischer Sduren, wie z.B. Acetylcyclohe-

xylsulfonylperoxyd; der Azoverbindungen, wie z.B. Azoisobut-
tersdurenitril und Azobisdimethylvalerodinitril. Die Initiatoren
werden in Mengen von 0,01 bis 0,3 Gewichtsprozent, bezogen
auf Gesamtmere, und zwar einzeln oder in Kombination mitein-
ander eingesetzt.

Die Polymerisation kann bei den fiir die PVC-Polymerisa-
tion iiblichen Bedingungen durchgefiihrt werden und erfolgt bei
Temperaturen zwischen 30 und 70 °C, vorzugsweise 40 und
65 °C, unter autogenem Vinylchloriddruck und bei pH-Werten
zwischen 3 und 8. Der pH-Wert des Reaktionsmediums kann
durch Zugabe iiblicher Puffersysteme, wie z.B. Bicarbonat, Hy-
drogenphosphat oder auch Borat konstant gehalten werden.
Auch der Zusatz von Wandanlage verhindernden Substanzen,
wie anorganischer Reduktionsmittel, beispielsweise Natriumni-
trit, oder auch organischer Farbstoffe bzw. deren Leukobasen
sowie die Anwendung von Polymerisationsreglern, wie bei-
spielsweise cis- bzw. trans-Trichlor4thylen oder deren Gemi-
sche, oder auch Aldehyde, wie Acetaldehyd, Propionaldehyd
usw., kann oft von Nutzen sein. Als Reaktionsbehilter dienen
z.B. die iiblichen Polymerisationsautoklaven mit Riihrorgan,
Stromungsstorer und gegebenenfalls Riickflusskiihler. Der An-
teil der Monomere im Polymerisationsansatz kann 10 bis 50
Gewichtsprozent betragen. Wihrend der Polymerisation kann
sowohl Wasser als auch Monomeres nachdosiert werden.

Die folgenden Beispiele dienen der weiteren Erliuterung
des erfindungsgemissen Verfahrens (Propositions- und prozen-
tuale Konzentrationsangaben sind gewichtsmassig):

Vergleichsversuch
In einem Polymerisationsautoklaven wurde ein Polymerisa-
tionsansatz folgender Zusammensetzung vorgelegt:
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910 kg
0,088 kg

entionisiertes Wasser,

einer Methylcellulose mit einem Methyl-Substi-
tutionsgrad von 2,1 und einer Viskositiit von

18 mPas in 2 %iger wissriger Losung bei 20 °C,
5 nach Hoppler,

0,792 kg eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-
grad von 72 % und einer Viskositit von 5 mPas
in 4 %iger wissriger Losung bei 20 °C, nach
Hoppler,

10 0,285kg Dicetylperoxydicarbonat,
25 ccm Schwefelsdure, 10%ig.

Nach dem Evakuieren wurden 570 kg Vinylchlorid einge-
bracht. Anschliessend wurde iiber 8 Stunden lang bei 56 °C po-
15 lymerisiert. Die Eigenschaften des Produkts sind in den Tabel-
len I und II wiedergegeben.

Beispiel 1
Es wurde wie im Vergleichsversuch verfahren, jedoch mit
20 folgender Zusammensetzung des Polymerisationsansatzes:

910 kg entionisiertes Wasser,
570 kg Vinylchlorid,
- 0,703 kg eines Kpolyvinylalkohols mit einem Hydrolyse-
grad von 72 Mol-% und einer Viskositét von
25 5 mPas in 4 %iger wissriger Losung bei 20 °C,
nach Hoppler,
0,176 kg eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-
grad von 48 Mol-% und einer Viskositit von
9 mPas in 4 %iger Losung in einem 1:1-Ge-
30 misch von Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach
Hoppler, gelost in 534 g Methanol,
0,285 kg Dicetylperoxydicarbonat,
25 cecm  Schwefelsdure, 10 %ig.

35
1L

Die Produkteigenschaften finden sich in den Tabellen I und

Beispiel 2
Es wurde wie im Vergleichsversuch und in Beispiel 1 verfah-
40 ren, jedoch mit folgender Zusammensetzung des Polymerisa-
tionsansatzes:

910 kg entionisiertes Wasser,
570 kg Vinylchlorid,
0,740 kg eines Polyvinylalkohols mit einem Hydrolyse-
45 grad von 72 Mol-% und einer Viskositét von
5 mPas in 4 %iger wissriger Losung bei 20 °C,
nach Hoppler,
0,396 kg eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-

grad von 48 Mol-% und einer Viskositit von
0 9 mPas in 4 %iger Losung in einem 1:1-Ge-
misch von Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach
Hoppler, gelost in 1,214 kg Methanol,
Dicetylperoxydicarbonat,
Schwefelsdure, 10%ig.

w

0,285kg
25 ccm
55
Die Eigenschaften des erhaltenen Polyvinylchlorids sind in
den Tabellen I und IT aufgefiihrt.

60 Beispiel 3
Es wurde wie in den vorigen Beispielen verfahren, jedoch

mit folgender Zusammensetzung des Polymerisationsansatzes:

915 kg entionisiertes Wasser,
570 kg Vinylchlorid,
65 0,439kg eines Polyvinylalkohols mit einem Hydrolyse-

grad von 72 Mol-% und einer Viskositét von
5 mPas in 4 %iger wissriger Losung bei 20 °C,
nach Hoppler,
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0,439 kg eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-

grad von 48 Mol-% und einer Viskositit von

9 mPas in 4 %iger Losung in einem 1:1-Ge- 0,250 kg
misch von Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach 25 ccm
Hbéppler, geldst in 1330 g Methanol, 5
0,285 kg Dicetylperoxydicarbonat,
25 ccm  Schwefelsdure, 10%ig.

Die Eigenschaften des erhaltenen Produktes sind in den Ta-

Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach Hoppler,
geldst in 740 g Methanol,
Dicetylperoxydicarbonat,

Schwefelsdure, 10 %ig.

Die Eigenschaften des erhaltenen Produktes sind in den Ta-
bellen I und IT wiedergegeben.

Beispiel 7

Die Verfahrensweise war dieselbe wie in den vorherigen

Beispielen, jedoch wurde der Polymerisationsansatz wie folgt

bellen I und IT angegeben. 10
Beispiel 4 gedndert:
Die Verfahrensweise war diesselbe wie in den vorherigen 910 kg
Beispielen, jedoch mit folgendem Polymerisationsansatz: 570 kg
990 kg entionisiertes Wasser, 15 0,940kg
500 kg  Vinylchlorid,
0,500 kg eines Polyvinylalkohols mit einem Hydrolyse-
grad von 88 Mol-% und einer Viskositit von 0,313 kg
40 mPas in 4 %iger wissriger Losung bei 20 °C,
nach Hoppler, 20
0,492 kg eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-
grad von 48 Mol-% und einer Viskositit von
9 mPas in 4 %iger Losung in einem 1:1-Ge- 0,285kg
misch von Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach 50 ccm
Hboppler, gelost in 1508 g Methanol, 25
0,250 kg Dicetylperoxydicarbonat,
25 ccm  Schwefelsdure, 10%ig.

Die Produkteigenschaften sind in den Tabellen I und II an-

entionisiertes Wasser,

Vinylchlorid,

eines Copolymeren aus 60% Vinylpyrrolidon
und 40% Vinylacetat mit einem K-Wert von
32,

eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-
grad von 48 Mol-% und einer Viskositit von
9 mPas in 4 %iger Losung in einem 1:1-Ge-
misch von Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach
Héppler, geldst in 947 g Methanol,
Dicetylperoxydicarbonat,

Schwefelsiure, 10%ig.

Die Eigenschaften des erhaltenen Polyvinylchlorids sind den
Tabellen I und II zu entnehmen.

gefiihrt. 30 Beispiel 8
Es wurde wie in Beispiel 7 verfahren, jedoch mit folgendem
Beispiel 5 Polymerisationsansatz:
Der Polymerisationsansatz war wie folgt, ansonsten wurde 930 kg entionisiertes Wasser,
wie bei den iibrigen Beispielen verfahren: 570 kg  Vinylchlorid,
910 kg entionisiertes Wasser, 35 0,297kg eines Polyvinylalkohols eines Hydrolysegrades
570 kg  Vinylchlorid, von 72 Mol-% und einer Viskositét von 5 mPas
" 0,684kg eines Polyvinylalkohols eines Hydrolysegrades in 4%iger wissriger Losung bei 20 °C, nach
von 72 Mol-% und einer Viskositéit von 5 mPas Héppler,
in 4%iger wissriger Losung bei 20 °C, nach 0,445 kg eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-
Héppler, 40 grad von 48 Mol-% und einer Viskositét von
0,228 kg eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse- 9 mPas in 4 %iger Losung in einem 1:1-Ge-
grad von 48 Mol-% und einer Viskositit von misch von Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach
9 mPas in 4 %iger Losung in einem 1:1-Ge- Hoppler, gel6st in 1,5 kg Methanol,
misch von Isopropanol/Wasser bei 20 °C, nach 0,285kg  Dicetylperoxydicarbonat,
Héppler, gel6st in 672 g Methanol, 45 25  cem  Schwefelséure, 10%ig.
0,285kg eines Polyoxyéthylen-Sorbitan-Monostearats,
0,285kg  Dicetylperoxydicarbonat, Die Eigenschaften des Produktes sind in den Tabellen I und
25  ccm  Schwefelsiure, 10%ig. II wiedergegeben.

Das Schiittgewicht des jeweiligen Produktes wurde nach

Die Eigenschaften des erhaltenen Produktes finden sich in
den Tabellen Iund IL

so DIN 53 194, das Riittelgewicht nach DIN 53 468 bestimmt.
Die Porositit wurde nach der Quecksilbereindring-Methode

mit einem « Aminco»-Porosimeter der Fa. American Instru-
ments Co. ermittelt. Es warde bei einem Uberdruck von 350 bar

Beispiel 6
Es wurde wie in den vorigen Beispielen verfahren, jedoch 55
mit folgendem Polymerisationsansatz:
975 kg entionisiertes Wasser,
500 kg Vinylchlorid,

0,500 kg einer aminoéthylierten und oxypropylierten
Cellulose mit einem Aminoéthylierungsgrad
pro Anhydroglukoseeinheit von 0,2 und einem
Oxypropylierungsgrad pro Anhydroglukose-
einheit von mehr als 2 und einer Viskositit von
170 mPas in einer 2 %igen wissrigen Losung
bei pH-Wert 5, nach Hoppler, bei 20 °C,
eines Polyvinylacetats mit einem Hydrolyse-
grad von 48 % und einer Viskositit von 9 mPas
in 4%iger Losung in einem 1:1-Gemisch von

gemessen.

0,500 kg

Zur Bestimmung der aufgenommenen Weichmachermenge
wurde wie folgt verfahren:

5 g des zu untersuchenden Polyvinylchlorids wurden in einer
Porzellanschale mit Dioctylphthalat aus einer Biirette unter
Riihren mit einem Spatel so lange versetzt, bis die Mischung bei
60 leichtem Pressen zwischen Filterpapier Weichmacherspuren

hinterldsst. Alle angegebenen Werte sind Mittelwerte aus 5
Messungen. Die Geschwindigkeit der Weichmacheraufnahme
wurde nach folgender Methode gemessen: Die Priifung erfolgt
im Brabender-Plastographen mit einem Planetenmischer, der
65 von einem Thermostaten auf 80 °C beheizt ist. Im Planetenmi-
scher werden 500 g Polyvinylchlroid vorgewarmt, mit 250 g
vorgewidrmtem DOP versetzt, was beim Plastographen einen
hohen Drehmomentanstieg zur Folge hat. Das Drehmoment hat



ab dem Zeitpunkt der vdlligen Weichmacheraufnahme, dem
«Trocknungspunkt», einen konstanten Wert. Die Zeit zwischen
Weichmacherzugabe und Trocknungspunkt wird als Trocken-

5

zeit in Minuten angegeben. Zur Bestimmung der Stippigkeit

wird nach dem Leuchstest ein Walzfell aus einer Polyvinylchlo-
rid-/Weichmacher-/Russ-Mischung hergestellt, das nach be-

Tabelle I:

Vergleich der Produkte aus den einzelnen Beispielen
d' = Mittelkorn, n = Gleichmissigkeitskoeffizient nach Rosin-Rammler

Beispiel d’ n Schiitt-

mm gewicht

g/em™3

Vergleichs-
versuch 0,145 5,0 0,465
1 0,14 6,0 . 0,466
2 0,14 49 -+ 0,454
3 0,145 43 0,468
4 0,16 55 0,476
5 0,135 43 0,418
6 0,138 5,5 0,509
7 0,145 4,5 0,454
8 0,15 4,8 0,468
Tabelle IT

Stippenzahl nach min
Beispiel: 6 7 8
Vergleichs-
versuch 14 13 12
1 4 2 1
2 0 0 0
3 2 0 0
4 2 0 0
5 1 1 0
6 1 0 1
7 1 0 0
8 1 1 0

Riittel-
gewicht
g/em™?

0,526
0,526
0,515
0,538
0,550
0,476
0,581
0,515
0,515

SO oo DO W

Poro-
sitét
cm®/g

0,253
0,303
0,371
0,350
0,282
0,395
0,296
0,427
0,322

10

3/4
0/0
0/0
0/0
0/0
0/0
0/0
0/1
0/0
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stimmten Zeiten von der Walze abgenommen wird. Die Zeiten
sind 6, 7, 8,9 und 10 Minuten. Die Stippen werden in einer
definierten Fliiche ausgezihit und pro 100 cm? angegeben.

Als Mass fiir die Rieselfihigkeit gilt die Zeit, die fiir den

DOP-
Aufnahme
Gew.~-%

34
40
45
40
38
45
36
45
45

Trocken-
zeit/min

11,75

10,0
8,75
9,0
9,5

11,5
10,75
9,5

Riesel-
fahigkeit
s

41,7
39,7
33,2
383
32,2
38,4
354
36,7
35,7

5 Auslauf von 135 g Polyvinylchlorid aus einem Trichter mit Off-
nungsdurchmesser von 8 mm ndtig ist.
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