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Urządzenie do ciągłej polimeryzacji w roztworze

Przedmiotem wynalazku jest urządzenie do
ciągłej polimeryzacji roztworowej w rozpuszczal¬
nikach, które rozpuszczają zarówno monomery, jak
i polimery, zwłaszcza w Układzie o niestałym
przepływie, jak na przykład w układzie akrylo-
nitryl-dwumetyloformamid lub akrylonitryl-dwu-
metylosulfotlenek.

Niestałość przepływu układu polimerów określa
się za pomocą gradientu gęstości S, który oblicza
się według następującego wzoru:

W. p

S =

\Pm pp/
Po

w którym:

W oznacza ciepło reakcji
c oznacza ciepło właściwe
P oznacza wskaźnik rozsze¬

rzalności objętościowej
pm oznacza gęstość mono¬

meru

pp oznacza gęstość polimeru
po oznacza gęstość badanej

mieszaniny
(przy czym często jest ona prawie równa gę¬
stości użytego rozpuszczalnika).
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Jeżeli S<1, wówczas układ jest układem o sta¬
łym przepływie, a jeżeli S>1, wówczas jest on
układem o przepływie niestałym. Dla układu
akrylonitryl-dwumetyloformamid gradient gęstości
wynosi około 4, co znaczy, że układ ten jest za¬
sadniczo układem o niestałym przepływie.

Znane jest urządzenie do (przeprowadzania ciąg¬
łej polimeryzacji w rozpuszczalniku, składające
się z rury przepływowej, do której mieszanina
reakcyjna wpływa przez zanurzony w rurze roz¬
dzielacz, przy czym mieszanina ta płynie laminar-
nie po ścianie rury. W ten sposób zapobiega się
powstawaniu w rurze warstw i zaburzeniom prze¬
pływu.

Znane są też urządzenia do prowadzenia ciągłej
polimeryzacji w rozpuszczalniku, wyposażone w
elementy chłodzące, a także urządzenia zbudowa¬
ne kaskadowo z mieszalników, przy czym w toku
ciągłego procesu polimeryzacji katalizator dozuje
się do poszczególnych naczyń w kaskadzie.

Ze względu na ograniczone możliwości odpro¬
wadzania ciepła reakcji proces polimeryzacji me¬
todą ciągłą w rozpuszczalniku prowadzony w
urządzeniu rurowym nie nadaje się do dużych
przerobów, gdyż w takich przypadkach trzeba
stosować dużą liczbę takich urządzeń połączonych
równolegle. Poza tym dobór średnicy rur jest
ograniczony możliwością wstecznego mieszania się
w przypadku dużych średnic, powodowanego
głównie ruchem cieczy pod wpływem uwalnianego
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ciepła reakcji. Na skutek tego wstecznego mie¬
szania się ciecz rozwarstwia się, co prowadzi do
niejednorodności produktu opuszczającego urzą¬
dzenie i zakłóca ciągłość procesu.

Wprawdzie przy użyciu mieszalników unika się
powstawania ostro odgraniczonych warstw cieczy,
ale zwiększa się mieszanie wsteczne talk, że ko¬
nieczne są większe pojemności naczyń reakcyj¬
nych niż przy polimeryzacji w rurze przepływo-
wejt Dalszą wadą mieszalników jest spadek pręd-
fcołdiy procesu polimeryzacji. Ciągła polimeryzacja
w Kaskadowo umieszczonych mieszalnikach, przy
stopniowym dodawaniu katalizatora, ułatwia
wprawdzie odprowadzanie ciepła reakcji, ale-ko¬
nieczne są urządzenia do dozowania katalizatora.
Wadą wszystkich mieszalników jest poza tym, to że
powodują one dodatkowe zużycie energii elek¬
trycznej, którą w postaci ciepłą trzeba odprowa¬
dzać z komór reakeymyfh.

Wynalazek ma m ^lu uniknięcie opisanych
wad urządzeń do ciągłego prowadzenia procesu
polimeryzacji w rozpuszczalniku i umożliwienie
uzyskania produktu o jednolitych właściwościach.
Urządzenie według wynalazku umożliwia odpro¬
wadzenie ciepła reakcji polimeryzacji bez stoso¬
wania mieszadeł, a produkt otrzymywany w tym
urządzeniu ma stale jednakowe właściwości.

Według wynalazku osiąga się to w ten sposób,
że stosuje się szybowy reaktor złożony z 'kilku
nałożonych na siebie członów, w którym do od¬
prowadzania ciepła reakcji stosuje się elementy
chłodnicze, w postaci rur, rur użebrowanych lub
wężownic wbudowanych płasko i poprzecznie wzglę¬
dem pionowego kierunku głównego przemysłu
mieszaniny reakcyjnej. Odstęp elementów chło¬
dzących wzdłuż reaktora może być większy lub
mniejszy, zależnie od ilości ciepła wywiązywanego
oraz od lepkości mieszaniny reakcyjnej. Odstęp
rur leżących w jednej płaszczyźnie powinien być
korzystnie mniejszy niż ich dwukrotna średnica.

W urządzeniu tym zbędne jest stosowanie mie¬
szadeł, toteż unika się tu wstecznego mieszania.
Korzystne jest umieszczanie grup elementów chło¬
dzących na przemian z przestrzeniami wolnymi od
elementów chłodzących. Elementy chłodzące jed¬
nej grupy korzystnie jest umieszczać na przemian
względem siebie w odległości mniejszej od po¬
dwójnej ich średnicy. Dzięki takiemu układowi
ipowstają wzdłuż reaktora strefy o różnej tempe¬
raturze, a wysokość warstw powstających w cie¬
czy reakcyjnej jest ograniczona do odległości po¬
między grupami elementów chłodzących. W przy¬
padku wysokich reaktorów czas przebywania mie¬
szaniny reakcyjnej, odpowiadający wysokości jed¬
nej grupy elementów chłodzących może być utrzy¬
many tak krótki, że uzyskuje się produkt o pra¬
wie jednolitych właściwościach. Ten sam cel
osiąga się, jeżeli grupy elementów chłodzących
ściślej upakowanych wbudowuje się na przemian
z grupami mniej ściśle upakowanymi.

W celu zwiększenia skuteczności działania urzą¬
dzenia można poziomo pomiędzy warstwami ele¬
mentów chłodzących lub ich grupami umieszczać
stabilizatory przepływu w postaci gęstej karty
wykonanej z pasów blach lub z płaskowników
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ustawionyych równolegle do głównego kierunku
przepływu tak aby dzieliły wolne przestrzenie w
komorach przepływowych. Poza tym pomiędzy
elementami chłodzącymi lub pomiędzy grupami

5 tych elementów można umieszczać stabilizatory
przepływu w postaci blach ustawionych nie w
kratownicę lecz równolegle w stosunku do siebie,
tak że przechodzą pionowo przez kilka warstw
elementów chłodzących lub ich grup. Stabilizatory

10 przepływu wykonuje się z metali.o dobrym prze¬
wodnictwie cieplnym.

Urządzenie według wynalazku umożliwia ciągły
proces polimeryzacji w układzie o niestałym
przepływie, na przykład w układzie akrylonitryl-

15 -dwumetylofonmamid lub akrylonitryl-dwumety-
losufotlenek, z wydajnością na jednostkę czasu
i pojemności aparatury wyższą od uzyskanej
przy użyciu mieszalników, a równocześnie z uni¬
knięciem nie dającego się kontrolować powstawa-

20 nia warstw, występującego przy użyciu znanych
rur*przepływowych.

Wynalazek wyjaśniono poniżej w odniesieniu do
przykładu urządzenia według wynalazku, uwidocz¬
nionego na rysunku, na którym fig. 1 przedstawia

25 reaktor do polimeryzacji w przekroju pionowym,
fig. 2 — odmianę reaktora z inaczej umieszczo¬
nymi elementami chłodzącymi, w przekroju pio-
niowym, fig. 3 — reaktor jak na fig 1 ale ze
stabilizatorami przepływu, również w przekroju

30 pionowym, fig 4 — przekrój wzdłuż linii A—A
na fig 3, a fig. 5 — przekrój pionowy części reak¬
tora wyposażonego w odmienne umieszczone ele¬
menty chłodzące i stabilizatory z kratownicy
i równolegle umieszczonych blach.

3* Na fig. 1 przestawiony.jest szybowy reaktor 1
do polimeryzacji, składający się z dwóch nałożo¬
nych na siebie członów. W górnej części reaktora
są umieszczone rury chłodzące 2 równoległe do
siebie i w jednej grupie co druga warstwa rur

40 jest przesunięta w płaszczyźnie prostopadłej do
osi reaktora. Pomiędzy dwiema grupami tych rur
jest wolna przestrzeń 3. W dolnej części reaktora
są umieszczone również dwie grupy równoległych
rur chłodzących 4, obrócone w stosunku do rur 2

45 o kąt 90° i oddzielone od siebie wolną przestrze¬
nią 5. Płaszcz 6 służy do chłodzenia reaktora wo¬
dą. Mieszaninę monomerów wprowadza się przez
wlot 7, a roztwór polimeru odprowadza z reak¬
tora przez wylot 8.

50 W urządzeniu uwidocznionym na fig. 2 umiesz¬
czone są grupy rur 9 i pojedyncze szeregi rur 10
w wolnych przestrzeniach 11. Reaktor ma wlot 12
i wylot 13.

Urządzenie przedstawione na fig. 3 jest podob-
55 ne do uwidocznionego na fig. 1, ale pomiędzy gru¬

pami rur chłodzących 14 zawiera stabilizatory
przepływu 15 w postaci gęstej kratownicy. Stabi¬
lizatory te są uwidocznione w przekroju na fig. 4.

Na fig. 5 przedstawiono częściowy przekrój reak-
60 torą, w którym rury chłodzące 16 nie są wzglę¬

dem siebie przestawione. Reaktor ten posiada sta¬
bilizator przepływu 15 z gęstej kratownicy, a po¬
między rurami 16 są wbudowane pionowo stabi¬
lizatory przepływu 17, w postaci równoległych,

65 płaskich blach.
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Zastrzeżenia patentowe

Urządzenie do ciągłej polimeryzacji w roztwo¬
rze, zwłaszcza do polimeryzacji układów o nie¬
ciągłym przepływie, na przykład akrylonitry-
lu-dwumetyloformamidu lub akrylonitrylu-
-dwumetylosulfotlenku, znamienne tym, że
składa się z szybowego reaktora do polimery¬
zacji, wykonanego z kilku nałożonych na sie¬
bie członów, wyposażonego w elementy chło¬
dzące do odprowadzania powstającego ciepła
reakcji, mające postać rur, rur użebrowanych
lub wężownic i umieszczone płasko i poprzecz¬
nie względem pionowego kierunku głównego
przepływu mieszaniny reakcyjnej.
Urządzenie według zastrz. 1, znamienne tym,
że grupy elementów chłodzących (2, 4, 9, 14) są

10

15

umieszczone na przemian z przestrzeniami wol¬
nymi od elementów chłodzących.
Urządzenie według zastrz. 1, znamienne tym,
że ściślej upakowane grupy elementów chłodzą¬
cych (9) są umieszczone na przemian z mniej
ściśle upakowanymi grupami elementów chło¬
dzących (10).
Urządzenie według zastrz. 1 i 2, znamienne
tym, że pomiędzy grupami elementów chłodzą¬
cych lub ich warstwami są wbudowane stabi¬
lizatory przepływu (15), w postaci pasów bla¬
chy lufo płaskowników tworzących kratownicę.
Urządzenie według zastrz. 1—3, znamienne
tym, że pomiędzy szeregami lub grupami ele¬
mentów chłodzących są wbudowane stabiliza¬
tory przepływu (17), w postaci równolegle
umieszczonych blach, sięgających pionowo przez
kilka szeregów lub grup elementów chłodzą¬
cych.
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