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KIVONAT

eiéd, Az eljirads soran osszetapado szemcsés polimereket fluid-
agyas reaktorba juttatﬁ%k és kataliz&tor jelenlétében egymassal
kapcsolatba hozva polimerizacibés reakcidba v1ss;ﬁk: Lényege,
hegy & polimeriz&cibés reakcidt az Osszetapadd szemcsés polime-
rek l&gyulasi pontjat meghaladd hdémérsékleten Vegegiuk mikéz-
ben az Osszetapadd szemcsés polimerekhez mennyiségiikre vonat-
koztatva 0,3 tdmeg% és 80 tdmeg% kdz6tti mennyiségben szemcsé-
zett semleges anyag jelenlétét tart}uk fenn, ahol a szemcsézett
semleges anyag &atlagos szemcsemérete 0,01 um &s 10 um kozdtt
van,( i adasat olya é
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sébez—szﬁkgéﬁﬁvgﬁﬁ A javasolt kompozicidé fluidagyas polimerizéa-
cibés eljarassal etilén-propilénbdl és/vagy etilén-propilén-di-
énbdl és/vaqgy ggllbutadlenb6l és/vagy propilén-etilénb8dl 4116
6polima£ea)els6 assaetevét és korom, szilicium-dioxid vagy agyag
alapa semleges masodik essz-etevﬁt tartalmaz, és Q:eﬁyege——heg-ﬁ a
masodik 953323290 az elsd és a masodik eé;§Z£e4%—ossztomegehez
képest 0,3 tdmeg% és 80 tdmeg: kdzétti mennyiségben van jelen,
dtlagos szemcsemérete 0,01 um &s 10 um kdzdtti érték.
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A taladlmény targya eljaris Osszetapadd szemcsés polimer
elBallitasara, valamint Osszetapadd szemcsékbdl &l116 polimer
kompozicié. Az eljarads soradn Osszetapadd szemcsés polimereket
fluidagyas reaktorba juttatunk és katalizdtor jelenlétében egy-
massal kapcsolatba hona polimerizaciés reakcidba vissziik. A
javasolt kompozicié fluiddgyas polimerizécidés eljarassal eti-
lén-propilénbdl és/vagy etilén-propilén-diénbdl és/vagy polibu-
tadiénbdl és/vagy propilén-etilénbdl 4116 polimeres elsd Ossze-
tevdt és korom és/vagy szilicium-dioxid és/vagy agyag alapl
semleges masodik Osszetevdt tartalmaz. A talalmany szerinti el-
jarast gazfazisG reaktorokban valdésitjuk meg, lényege az, hogy
az Osszetapadd szemcsés polimer 1lagyulasi pontjat tdlhaladd
hémérsékleteket biztositunk.

A nagy aktivitasd Ziegler—Natta—féle katalizdtorrend-
szerek megalkotdsa Gj polimerizdcidés technoldégiai eljarasok ki-
fejlesztéséhez vezetett, amelyek megvaldsitésa sorédn géazféazist
kdzeget tartalmazd reaktorokat alkalmaznak. Ilyet ismertet pél-
daul az US-A 4,482,687 lsz. US szabadalmi leirds. Az 6mlesztett
monomeres zagyokat, illetve oldészereket hasznositdé folyamatok-
hoz képest az emlitett katalizdtorrendszerek szamos eldnyds le-
het&séget biztositanak. Az eljarasok gazdasdgossdga az ismer-
tekhez képest nagyobb, tovibba biztonsdga javul, mivel nincs
sziilkség nagy mennyiségli olddészer kezelésére és visszanyerésére,
a lépések kis nyomas mellett is végrehajthaték.

A gazfazisG fluidagyas reaktorok sokoldalG haszn&lhatd-
sdga vezetett oda, hogy éz ezt hasznositd eljarasok gyorsan el-
terjedtek. Az ilyen jellegl reaktorokban gyartott alfa-olefinek

sziikség szerint a sfirliség, a molekulatdmeg szerinti eloszlés és
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az olvadékindex széles értéktartomidnydba esd paraméterekkel
jellemezhetd valtozatokban gyarthatdk. A gézfazisad fluidagyas
reaktorokban ezért sikeriilt Gj és az eldzdeknél jobb mindségi
_ termékeket szintetizalni, amit a gdzf&zisG reaktorok flexibili-
tasa és sokrétd alkalmazhatéséga‘tett lehetdvé, mivel ezek a

reaktorok a miiveleti feltételek széles értéktartomanyaihoz jb61




illeszthetdk.

A tovabbiakban az "dsszetapadd polimer" fogalma oiyan
anyagot jelent, amely &sszetapaddsi vagy l&gyuldsi hOmérséklet
alatt szemcsés alaki, de az emlitett homérsékletet tallépve
nagyobb részecskékké témdrddik Ossze, nagyobb agglomeratumokat
alkot. Az "8sszetapaddsi hdmérséklet" ennek megfelelden olyan
hémérsékletet jelent, amelyen a fluidédgyas reaktorban jelen le—‘
v8 polimer részecskéi Osszetapadnak, amelynél a fluidizéaciés
folyamatok 1lényegében ledllnak, tekintettel az &gyban Jjelen
levd részecskék intenziv folyamatban bekdvetkezd &sszetapaddsa-
ra. Az ilyen Osszetapad&s spontdn médon, vagy viszonylag révid
idd alatt lerakdédassal kovetkezhet be.

A polimer anyag onmagdban véve is, tekintettel kémiai
vagy mechanikai tulajdonsdgaira, lehet &sszetapaddsra hajlamos,
egy masik lehet&ség szerint a gyartdsi ciklusban keriil &ssze-
tapadasra alkalmas &llapotba. Az Osszetapadd polimereket Ggy is
meghatdrozhatjuk, mint nem szabadon ©&mleszthetd anyagokat, mi-
vel részecskéik hajlamosak az eredeti méreteket jeleht6sen meg-
haladd nagysigi agglomerdtumokkd O&sszedllni. Az ilyen tipusi
polimerek a gazfazisG fluiddgyas reaktorban elfogadhatd mértékid
fluiditdst mutatnak, de amikor a mozgds megszlnik, az elosztd
lemezen Atdramld fluidizdld gazkdzeg altal kifejtett kiegészitd
mechanikai erdhatds midr nem elegendd ahhoz, hogy az agglomera-
tumok felemelkedjenek és a kdzeg Gjbdél fluidizalt allapotba ke-
riiljén. Ezeknél a polimereknél teh&t az osztdlyozas egyik lehe-
t8sége az, hogy hozzajuk mintegy 60 cm-es szabad &tfolyasi nyi-
lassal ellatott tartdly rendelhetd zérus tartési idd mellett,

mig 5 percnél nagyobb tartasi idd esetén a minimdlis tartaly-



nyilads legaldbb 1,2 - 2,4 m.

Az Osszetapadd polimereket Omlesztett &llapotban megfi-
gyelhetd aramlési jellemzdikkel is megkiilonbdztethetjlik. Ez le-
het a folyasi fliggvény. A szabadon folydé anyagokra, mint pé&lda-
ul a sz&raz homokra a folyasi fiiggvény értéke végtelen. A tel-
jes mértékben A&4116 anyagoknal ez zérus, mig a szabadon folyd
polimerek esetében a 4 — 10 értékek jellemzdek, a nem szabadon
folyd, esetleg &sszetapadd polimerekre az 1 — 3 értéktartomény
dllapithatd meg.

A mlanyag 8sszetapadéasi fbkét szamos tényezd befolyasol-
ja, de a legfontosabb ezek kdzdtt a homérséklet és a mdanyag
kristdlyosodasi foka. A magasabb h&mérsékletek az Osszetapadas
mértékét ndvelik, é&s ugyanigy a kisebb kristalyosodasi foki
anyagokndl a nagyobb részecskékké vald Osszetomdrddésre vald
hajlam fokozottabban jelentkezik, mint a nagyobb kristalyosoda-
si fokoknal. Ilyen kis kristdlyosoddsi fokaG termékek a nagyon
kis slriiségdl polietilén (VLDPE), az etilén-propilén-monomer
(EPM), az etilén-propilén-dién-monomer (EPDM) és a polipropilén
(PP) alapi kopolimerek.

Az ismert eljar&sok szerint a polimereket a 1l&gyulési
pontjukat nem meghaladd® hdmérsékleteken &llitjak eld. Ennek so-
ran lényegében arra tamaszkodnak, hogy a lagyul&si pont folotti
hdmérsékletek alkalmazisakor erdteljes Osszetomdrddési problé-
mékkal kell sz&molni. Igy példidul a BP Chemicals Limited &altal
bejelentett és W088/02379 szamon 1988. &prilisdban kdzzétett
nemzetkdzi (PCT) bejelentés szerint a polimerizdcidés reakcid
sordn poritdé hatasi szervetlen anyagokat kell mintegy 0,005

tdmeg%-nadl nagyobb, de 0,2 tdmeg% alatt maradd részarényban al-



kalmazni, mik&zben a szabadalmi leiras értelmében a folyamat
sordn az eldallitandd poliolefin l&gyulédsi pontja alatt maradd
hdmérsékleteket szabad csak fenntartani. A leiréas kitanit&sabol
egyértelmiien kévetkezik, hogy 0,2 témeg%-ndl nagyobb arényban a
poritdé hatdsG adalékanyagok felhasznalisat feleslegesnek, sot
eldnytelennek tartjdk, mivel a polimerizécidés vagy kopolimeri-
zacids folyamatok javulasa a gazfazisG kdrnyezetben nem észlel-
hetd, adott esetben a 0,2 tdmeg%-ndl nagyobb részaranyban be-
vitt adalékanyag karos;thatja az eldallitott polimer vagy a ko-
polimer egyes mindségi jellemzdit.

A kataliz&torok hatadsmechanizmusabdél ismert, hogy a hé-
mérséklet emelésével adott feltételek kdzo6tt a folyamatok kiho-
zatala javul. Ezért felmeriilt az az igény, hogy a polimerizéaci-
6s folyamatokat az Osszetapaddé polimerek lagyulasi pontja f£f&-
16tti hdmérsékleteken folytassuk le, hiszen ennek komoly gazda-
s&gi eredménye lehet. Ezeken a hdmérsékleteken a polimerizalt
termék &blitése is hat&asosabb.

Ennek megfelelden feladatunk olyan eljaras kidolgozasa,
amelynek révén Osszetapadd polimerek a lagyuladsi pontot megha-
laddé homérsékleteken &llithatdék eld. Feladatunk tovabba az is-
merteknél kedvezdbb folyasi jellemzdkkel rendelkezd, Ssszetapa-
ddé szemcsékbdl 4116 polimer kompozicid kidolgozéasa.

A talalmény alapja az a felismerés, hogy a gazfazist k&-
zeget tartalmazd reaktorban a fluidagyas feltételeket a polime-
rizacidés folyamattal szemben szemcsézett semleges anyag bevite-
le mellett kell fenntartani.

A kitGzdtt feladat megoldasaként olyan eljarast dolgoz-

tunk ki Osszetapadd szemcsés polimer eldallitasara, amikoris



Osszetapadd szemcsés polimereket fluidagyas reaktorba juttatunk
és kataliz&tor jelenlétében egymissal kapcsolatba hozva polime-
rizéciés reakcidba vissziik, és a taldlmany értelmében a polime-
rizdcidés reakcidét az Osszetapadd szemcsés polimerek lagyulési
pontjat meghaladé homérsékleten végezziik, mikdzben az Osszeta-
padd szemcsés polimerekhez mennyiséglikre vonatkoztatva mintegy
0,3 tbmeg% és mintegy 80 tdmeg%, eldnydsen mintegy 5 é&s mintegy
75 tomeg% kozdtti mennyiségben szemcsézett semleges anyag Jje-—
lenlétét tartjuk fenn, ahol a szemcsézett semleges anyag, kilo-
nésen korom, szilicium-dioxid vagy agyag &atlagos szemcsemérete
mintegy 0,01 um és mintegy 10 um k&6z6tt van, ezzel a polimerek
dsszetapadasit olyan mértékben tartjuk fenn, amire az Osszeta-
padd szemcsés polimer folyamatos gyértasét biztosité technold-
gidban sziikség van.

Ha szemcsézett semleges anyagként kormot valasztunk, a
taldlmény szerinti eljarast célszerlien Ggy valésitjuk meg, hogy
mintegy 10 nm és mintegy 100 nm k&zdtti primer szemcseméretd,
mintegy 0,1 um és mintegy 10 um k6z6tti a&tlagos méretd tomorit-
vényekbdl 4116, mintegy 30 m2/g és mintegy 1500 m2/g k&zdtti
fajlagos feliileti, tovabba dibutil-ftaldttal szemben minteqgy
80 cm3/100 g és mintegy 350 cm3/100 g k&zdtti abszorpciéji kor-
mot alkalmazunk, mégpedig &altaldban a végtermék mennyiségére
vonatkoztatva mintegy 0,3 tdmeg% és mintegy 50 tomeg%, még
eldnybsebben mintegy 5 témeg% és mintegy 30 tdmeg% kozotti
mennyiségben. Ha viszont a szemcsézett semleges anyag szilici-
um-dioxid, akkor arra célszerlien a mintegy 5 nm és mintegy
50 nm kézdtti primer szemcseméret, a mintegy 0,1 um és mintegy

10 pum kSz6tti &dtlagos méretdl tombritvények jelenléte, a mintegy
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50 m2/g é&s mintegy 500 m2/g k&z8tti fajlagos fellilet, és a
mintegy 100 cm3/100 g &s mintegy 400 cm3/100 g k&zdtti dibutil-
. —ftalat abszorpcid jellemzd, és azt a végtermék mennyiségére
vonatkoztatva mintegy 0,3 témeg% é&s mintegy 50 tdmeg% kozdtti,
még eldnydsebben mintegy 3 tdmeg%¥ és mintegy 30 tdmeg% kozotti
mennyiségben visszilk a folyamatba. Ugyancsak célszeri az a meg-
valdésitasi médja a taldlmany szerinti eljadrasnak, amikor szem-
csézett semleges anyagként mintegy 0,01 um é&s mintegy 10 um ko-
28tti atlagos szemcseméreti, mintegy 3 m2/g é&s mintegy 30 m2/g
kozétti fajlagos feliiletd, tovdbba mintegy 20 g/100 g é&s mint-
egy 110 g/100 g kdzdtti olaj abszorpcidji agyagot alkalmazunk,
ahol eldnydsen az agyagot a végtermék mennyiségére vonatkoz-
tatva mintegy_lz tomeg% és mintegy 75 tdmeg% k6zdtti mennyiség-
ben hasznositjuk.

Kiilondsen eldnybsen valbésithatdé meg a talalmany szerinti
eljiras, ha az Osszetapadd szemcsés polimerként etilén-propilén
alapG gumikat, etilén-propilén-dién alapG termonomer gumikat,
célszerlien etilén-propilén-etilidén-norbornén termonomereket
vagy etilén-propilén—hexadién termonomereket, polibutadién gu-
mikat, illetve nagy etiléntartalmi propilén-etilén blokk-kopo-
limereket valasztunk.

Igen célszer@ a talalmény szerinti eljadr&snak az a meg-
valdsitasa, amikor a szemcsézett semleges anyagot a reaktorba
vald bevitel eldtt felhevitjlik és nitrogénnel atsdblitjiik.

A talalmany alapgondolatara tamaszkodva hasonld eljara-
sokat dolgoztunk ki etilén-propilén-etilidén-norbornén terpoli-
merek, tovabba etilén-propilén gumik eldallitaséra, ahol kiils-

ndsen célszerfien szemcsézett semleges anyagként kormot, illetve
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szilicium-dioxidot hasznéalunk.

Ugyancsak a kitGzétt feladat megoldasaként alkottuk meg
azt az Osszetapadd szemcsékbdl 4116 polimer kompozicidt, amely
fluidagyas polimerizdcidés eljdréassal etilén-propilénbdl és/vagy
etilén-propilén-diénbdl és/vagy polibutadiénbdl és/vagy pro-
pilén-etilénbdl 4116 polimeres elsd O6sszetevdt és korom, szi-
licium-dioxid vagy agyag alapG semleges midsodik Osszetevdt tar-
talmaz, és a taldlmény szerint a masodik Osszetevd az elsd és a
misodik O&sszetevd Ossztdmegéhez képest mintegy 0,3 tdmeg% és
mintegy 80 tSmeg% k&zdtti mennyiségben van jelen, és az mintegy
0,01 um és mintegy 10 pum k&z6tti atlagos szemcseméretli részecs-
kékbsl all.

A talalmany szerinti kompozicidé egy kiilondsen eldnyds
megvaldsitasaban a masodik &sszetevd 10 ... 100 nm primer szem-
cseméretd, mintegy 0,1 uym é&s mintegy 10 um k&zdtti 4tlagos
szemcseméretll téméritvényekbdl 4116, minteqgy 30 m2/g és mintegy
1500 m2/g kdzdtti fajlagos feliiletd, mintegy 80 cm3/100 g és
mintegy 350 cm3/100 g k&zdtti dibutil-ftalat abszorpcibéja ko-
rommal van kiképezve, ahol a korom 4ltaldban 0,3 ... 50 témeqg%,
célszertfien 5 ... 30 td&meg% mennyiségben van jelen.

Ugyancsak eldnyds a taldlmény szerinti kompozicidénak az
a valtozata, amelynél a masodik Osszetevd 5 ... 50 nm primer
szemcseméretd, mintegy 0,1 pum és mintegy 10 um kézdtti &tlagos
szemcseméretl tomdritvényekbdl 4116, mintegy 50 m2/g és mintegy
500 m2/g kozdtti fajlagos feliiletdi, mintegy 100 cm3/100 g és
mintegy 400 cm3/100 g kézdtti dibutil—-ftaladt abszorpcidja szi-
licium-dioxiddal van kiképezve, ahol a szilicium-dioxid &altala-

ban 0,3 ... 50 tdmeg%, célszerfien 5 ... 30 t6meg% mennyiségben
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van jelen.

Egy tovabbi eldnyds megvaldsitdsdban a taldlmany szerin-
ti kompozicid mésodik Osszetevdje 0,01 ... 10 pum atlagos szem-
cseméretti, mintegy 3 m2/g é&s mintegy 30 m2/g k&zdtti fajlagos
feliiletd, mintegy 20 g/100 g é&s mintegy 110 g/100 g kozotti
olaj abszorpci6éjG agyaggal van kiképezve, ahol az agyag résza-
ranya célszer(ien 12 ... 75 tomeg%.

Altalaban célszerli a taldlmany szerinti kompozicidénak az
az Osszetétele, amelynél a masodik Osszetevd részarénya

5 ... 75 tomeg%.

A talilmény targyat a tovabiakban példakénti megvaldsi-




tisi médok alapjan, a csatolt rajzra hivatkozédssal ismertetjiik
részletesen. A rajzon az
1. &bra: Osszetapadd polimer elSdllitasdra szolgdld tipikus
fluidagyas reakcidérendszer vazlata, a
2. abra: kiilénbdzd slrliségd polimerek lagyuldsi pontjait bemu-
taté gorbe, mig a
3. dbra: a kiilénbdzd propiléntartalmid polimerek slrlségét be-
mutatdé gorbe.

A taldlmany szerinti eljaras megvaldésitdsdhoz célszeriien
haszndlhaték az ismert felépitésd, példaul az US-A 4,558,790
1sz. US szabadalmi leirasban bemutatott szerkezetd fluidagyas
reaktorok. Az emlitett leir&sban ismertetett elrendezéshez ké-
pest a kiilénbség az, hogy kompresszor eldtt hdScseréldt helye-
zlink el és a szemcsézett semleges anyag bevezetése céljabdl a
reaktor fenékszintjén bedmlést alakitunk ki, illetve a semleges
szemcsézett anyagot kdzvetleniil a reaktornak a fenékszintjébe
csatlakozd visszacsatold vezetékébe juttatjuk. A hagyomdnyosan
gazfiazisli reakcidk lefolytatdsival polietilén vagy etilén kopo-
limerek és terpolimerek eldallitasdra alkalmazott reaktorok
gyakorlatilag minden v&altozata ugyanigy megfelel. A folyamat
kezdetekor granuldlt polietilénbdl hozunk létre réteget. A po-
limerizacidés folyamat kézben a fluiddgyas kdzeg a létrejoévd po-
limerrészecskéket tartalmazza, benne jelen vannak a névekvd po-
limerrészecskék, tovabb& a katalizator szemcséi, amelyeket a
polimerizilhatd és mbédositd Osszetevdket tartalmazdé gadz halmaz-
allapotd kdzeg tartanak aramlasban. Ez utdébbit olyan térfogat-
&ramban és/vagy sebességgel juttatjuk a belsd térbe, hogy a

szemcsék egymdstél elvdljanak, beldliik fluid jellegl kdzeg ala-



kuljon ki. A fluidizaldé gaz a kiindul&si alapanyagot, az eld-
készitd jelleggel betdplalt anyagbdl és a visszavezetett (re-
cirkuldlt) g&zbdél &1l Bssze, amelyben a monomer é&s ha sziiksé-
ges, egy vagy tdbb mdédosité adalékanyag van jelen, adott eset-
ben semleges hordozd gézt is haszndlunk. A fluidiz&lé gazkdzeg
ugyancsak tartalmazhat halogén vagy mas gdzt. A fluidizald gaz-
kézeg tipikusan 4&llhat etilénb&l, nitrogénbdl, hidrogénbél,
propilénb8l, butén és hexén monomerekbdl, dién monomerekbdl.
Ezek az OsszetevBk kiildn-kiilén és kombin&cidéban ugyancsak al-
kalmazhatodk.

A talalmany szerinti eljar&s hasznositésaval az Osszeta-
paddé polimerek szamos fajtdja gyarthaté. Ezek kozétt emlithet-
jliik az etilén-propilén gumikat, az etilén-propilén-dién termo-
nomer gumikat, a polibutadién gumikat, a nagy etiléntartalmi
propilén—etilén blokk-kopolimereket, a poli(l-butén)-t (ez bi-
zonyos reakciéfeltételek mellett gyarthatd), a nagyon kis slrd-
ségld (kis modulusd) polietiléneket, mint az etilén-butén gumi-
kat vagy a hexéntartalmi terpolimereket, a kis slrliségd etilén-
—propilén—etilidinén—norbornén és etilén-propilén-hexadién ter-
polimereket.

A javasolt eljaras végrehajthatdé a kiindulasi anyagagok
adagonkénti vagy folyamatos beadagoléasaval, kﬁl&nésen a folya-
matos gyartds a célszerd.

A taldlmadny szerinti eljarassal eldallithatdéd manyagok
két alaptipusat a kdvetkezdkkel lehet jellemezni:

Az egyik mdanyag olyan etilén-propilén gumi, amelyet
hozzavet8legesen 25 - 65 tomeg%—-ban propilén alkot. Ez az anyag

érintésre is Osszetapadd jellegd, 20 és 40 °C hdmérsékletd re-
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aktorban igen kénnyen 8sszetémérddik, és ha legalabb 2 — 5 per-
cig pihentetjiik, részecskéi nagyon hajlamosak a nagyfokd &ssze-
tapaddsra. A masik alaptipus az etilén-butén kopolimer, amelyet
a reaktorban mintegy 50 °C és mintegy 80 °C k&z&tti homérsék-
letet fenntartva &llithatunk eld, Jjellemzd s{irUsége a mintegy
880 - 905 kg/m3 értéktartomdnyba esik, olvadékindexe 1 és 20
kdzdtt van és amelyet a fluidigyas reaktorban vald eldallités
utan klérozunk vagy klér-szulfonatozunk.

A taldlm&ny szerinti eljdr&s megvaldsitdsa sordn alkal-
mazott szemcsézett semleges anyagok 1lényege, hogy a polimer
el5411it4sat biztositd reakcidéban lényegében nem vesznek részt,
azzal szemben kémiailag semlegesek. A legfontosabb ilyen jelle-
gd anyagok a korom, a szilicium-dioxid, az agyagok kilénbdzd
fajtai, de ezeken kiviil mds anyagok is emlithetdk. Kiiléndsen
eldnydsnek tekinthetd a korom. A felhaszndlt korom Jjellegil
anyagok primer szemcsézettségére a mintegy 10 - 100 nm kdzdtti
érték jellemzd, primer struktirajat mintegy 0,1 - 10 um nagysa-
gld toémdritvények, agglomeratumok alkotjdk. A felhasznalt korom
fajlagos feliilete célszeriien a mintegy 30 - 1500 m2/g, mig di-
butil-ftalattal (DBP) szembeni abszorpcidéja &ltaldban a mintegy
80 cm3/100 g és mintegy 350 cm3/100 g kdzdétti értéktartomanyba
esik.

A felhasznilasra keriild szilicium-dioxid sokféle valfajd
lehet. Altal&ban az amorf vAltozatokat tekintjiik eldnydseknek,
amelyek primer szemcsemérete a mintegy 5 - 50 nm tartoményba
esik, a primer szemcsé&kb®l kialakult tomdritvényei pedig nagy-
jdbdl 0,1 - 10 um nagysdgdak. A felhasznialt anyagra a mintegy

2 — 120 um szemcsenagysag a jellemzd. Az alkalmazott szilicium-
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—dioxid fajlagos feliilete a mintegy 50 — 500 m2/g, mig dibutil-
—ftalattal (DBP) szembeni abszorpcidja &altaldban a l1lényegében
100 — 400 cm3/100 g tartomanyba esik.

Mint emlitettiik, ugyancsak eldnydsnek tekinthetd az
agyagok bevitele a folyamatba, amelyeknek célszeri szemcsenagy-
sdga mintegy 0,01 — 10 um tartomdnyba esik, fajlagos feliiletiik
pedig mintegy 3 — 30 m2/g. Olajjal szembeni abszorpcidéjukra a
mintegy 20 — 100 g/100 g érték jellemzd.

A folyamatba bevitt szemcsézett semleges anyag mennyisé-
gét Aaltaldban ennek az anyagnak a fajtaja, tovdbba az eldalli-
tani kivant polimer tipusa hatdrozza meg. Ha szemcsézett semle-
ges anyagként kormot vagy szilicium-dioxidot vAalasztunk, &lta-
laban a végtermékben részaranyuk mintegy 0,3 - 50 tSmeg%, el&-
nydsen mintegy 5 - 30 tomeg%. Az agyagok esetében a semleges
szemcsézett anyag részardnya a végtermékbén véglilis a mintegy
0,3 — 80 tomeg%, célszerllen a mintegy 12 — 75 tomeg% értéktar-
tomadnyba esik. |

A polimerizacidés folyamathoz felhasznalt reaktor belse-
jébe a szemcsézett semleges anyagot &dltaldban a reaktor fenék-
lemezén keresztiil juttatjuk, de beadagolhatjuk a reaktor belse-
jével visszacsatoldsban levd, a reaktor fenéklemezéhez csatla-
kozb6 visszacsatoldé vezetékbe is. A szemcsézett semleges anyagot
a reaktorba vald bejuttatds eldtt célszerl megfeleld mddon ke-
zelni abbdl a célbél, hogy beldle a nedvesség és az oxigén ma-
radékat a lehetd legnagyobb mértékben eltavolitsuk. Ez példaul
végrehajthatd G4gy, hogy az anyagot nitrogénnel A&tdblitjiik és
hagyomédnyos médon hevitjiik. |

A talalmény szerinti eljaras megvaldsitdsdhoz sziikséges
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fluidagyas reaktorrendszer egy igen célszerd kiviteli alakjat a
rajz mutatja be. Egy kiiléndsen eldnyds megoldist az 1. &bran
lathatunk, amelynél 12 reakcibézdéndt é&s 14 sebességredukild z6-
nat tartalmazdé 10 reaktor van.

A reakcidézéna magassigédnak és atmérdjének aranya altala-
ban a mintegy 2,7 : 1 és a mintegy 5 : 1 k&zdtti értéktarto-
manyban vAltozhat. Ez nem kiz&rdélagos értéktartomédnyt jelent, a
kivant kihozataltdl, gyartasi kapacitastol filiggden az emlitett
tartoményba es&knél kisebb é&s nagyobb értékek egyardnt bizto-
sithaték. A 14 sebességredukaldé zbna keresztmetszeti feliilete
dltaldban a 12 reakcibézbédna keresztmetszeti feliiletének legalébb
mintegy 2,5-sz8rdse, legfeljebb mintegy 2,9-—szerese.

A 12 reakcidzédndban a névekvd polimerrészecskéket befo-
gadd agyazat van, amelynek anyagat a polimerrészecskék és a kis
mennyiségd katalizator képezi. Ezeket a polimerizdlhatdé és mod-
dosithaté gdz alaki komponensek folyamatos &rama tartja fluid
dllapotid agyazatban, a gazt a sziikség szerinti mértékben a re-
akcib6zéndba visszacsatold vezetéket alkalmazunk. A kivant mér-
tékd fluidizacidés folyamat fenntartasa érdekében az &gyazaton
keresztiil &ramldé gaz sebességfeleslegének tdl kell 1lépnie a
fluidizdcidhoz szilikséges minimdlis értéket, amely &altaldban a
mintegy 0,06 - 0,25 m/s tartomanyba esik. A tényléges sebesség
mindenkor a termék &tlagos szemcsenagysagatdél fligg. A gaz se-
bességfeleslege &altaldban legaldbb 0,3 m/s a fluidizaciés fo-
lyamathoz sziikséges minimdlis értékhez képest, amely a mintegy
0,36 — 1,83 m/s tartomdnyba esik. A sebességfelesleg nem 1lépi
thl az esetek tobbségében a hozzdvetdlegesen 1,83 m/s értéket,

dltaladban nagyjabdél 1,68 m/s alatt marad.
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A fluid&gyban levd részecskék eldsegitik, hogy a réteg-
ben kiil6nallé "forrd pontok" alakuljanak ki, eldnydsen befolya-
soljak a kataliz&tor eloszlasat és igy a katalitikus folyamatok
lezajlasat a reakcibzédnédban. A reaktor iizemeltetésének megindu-
lasakor a gizaramlids beinditdsa eldtt a siemcsézett polimerbdl
bazist készitiink. Ez a bazis a kialakitanddé polimerbdl vagy at-
tdé1 eltérd anyagbdl &llhat. Ha attdl eltérd, azt a késziild po-
limerrészecskéktdl az utdbbiak elddllitadsdnak mértékében elta-
volitjuk. Az eldallitandd polimer részecskékbdl &l116 fluid
Aggyal adott esetben célszerd lehet a kiindulaskor létrehozott
agyat felvaltani.

A polimeriz&cidés folyamatban alkalmazott katalizatorok
sok esetben oxigénnel szemben érzékenyek. Ennek megfelelden a
fluidadgyas reakcidban felhaszndldsra keriilé katalizatort 16
tartalyban raktarozzuk, amelyben a raktdrozott anyaggal szemben
semlegesen viselkedd gazbdl, példdul nitrogénbdl vagy argonbdl
biztositunk védd hatdsi atmoszférat.

A fluidiz&ciét dgy érjik el, hogy az agyazatba é&s azon
keresztiil nagy térfogatdramban fluid kdzeget vezetlink. A térfo-
gatdram Altaldban mintegy 50 — 150-szer 1épi tdl a készitéshez
szlikséges fluidaram intenzitasat. Ez a nagy visszacsatolasi
item lehet&vé teszi, hogy a fluidagyat fenntartd sebességfeles-
leget biztositani tudjuk. A fluidagy az esetek tdbbségében sird
réteget alkot, benne a részecskék kiilén-kiilén, egyedi médon mo-
zognak, amit a gdznak az agyon vald a&taraml&sa biztosit. A flu-
idagy lényegében legaldbb akkora nyomdsesést okoz, mint amennyi
az agy toémegének és Kkeresztmetszetének hanyadosa. Ehhez képest

valamivel nagyobb nyomasesések is kialakulhatnak. Igy a nyoméds-
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esés értéke a reaktor geometriai felépitésének ugyancsak filigg-
vénye.

A folyamatba 18 bedmlésen keresztiil elSkészitd gdzt jut-
tatunk, amely 22 visszacsatold vezetéken &t &ramlik. Az eldké-
szitd fluid &llapotd kbzeg egyébként 24 hdcseréld és a 14 se-
bességredukiald zéna kdzdtt ugyancsak bevezethetd a 22 vissza-
csatold vezetékbe. A visszacsatolt gazaram Osszetételét 21 gaz-
elemz8d késziilék kdveti, jelei alapjdn az eldkészitd g&zaram
Osszetétele és térfogatdramlasa Ggy szabalyozhatdé, hogy a reak-
cibézéndban lényegében &llandd jelleggel stabil g&zdsszetételd
atmoszféra legyen fenntarthaté.

A 21 gazelemzd hagyomdnyos felépitésd késziilék, amely
ismert médon mikédik, kijelzi a visszacsatold vezetékben aramléd
gaz Osszetételét és kimend jele alapjan ismert mbédon a betépléa-
1l4s szabalyozhatd. A készililék 6nmagdban ismert felépitésd, kii-
16nb6zd tipusai széles valasztékban &1l rendelkezésre. A 21
gazelemzd a 14 sebességredukdldé zéna és a 38 elosztd kodzott
tetszdleges ponton elhelyezhetd, célszerlen 30 kompresszor ki-
6émlése utan van beiktatva.

A fluidiz4cidés folyamat teljessé tétele céljaboél a
visszacsatolt gézéramot és szilikség esetén az eldkészitd gézaram
egy részét a 22 Qisszacsatolé vezetéken keresztiil 26 bedmlésen
juttatjuk a 10 reaktorba, ahol a 26 bedmlés az Aagyazat alatt
helyezkedik el. A 26 bedmlés f6lott 28 gazelosztd lemez van el-
rendezve, aminek feladata a gaz egyenletes eloszlatésa és igy a
fluidagy egyenletes szerkezetének 1létrehozédsa, illetve a ré-
szecskék megfogadsa a fluid kézeg aramlasénak megsziinése utéan.

Az Agyazaton &taramldé gazdram abszorbedlja a polimerizécids re-
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akcibéban keletkezd hot.

A reaktorba belépd gazaramnak az &gyazat anyagdval nem
reakcidba 1épd része a visszacsatold gézdram részévé valik,
amely a 12 reakciézénat elhagyva a 14 sebességredukald zdénaba
keriil, itt a benne levd, vele elvitt részecskék jelentds része
beldle kivalik és az &gyba visszahullik, vagyis a 10 reaktort
elhagyd gdz&ramban a szildrd részecskék mennyisége minimdlisra
csokkenthetd.

A 30 kompresszort elhagyd visszacsatold gazaram a 10 re-
aktorba a 26 bedmlésen jut vissza, vagyis a 10 reaktor fenékré-
szénél. Innen Gjbdl a 28 gazelosztd lemezhez és ezen Keresztiil
a fluidagyba &ramlik. A 10 reaktor bemeneténél 32 tereldlap van
célszerlien elrendezve, ami lehet&vé teszi, hogy a gé&z&ramban
levd polimerrészecskék lerakdédasat és nagyobb témdritvénnyé va-
16 8sszedllasat elkeriiljik, az esetleg lerakdéddott vagy befogott
folyékony vagy szildrd részecskéket az a&ramlasban tartsuk vagy
oda visszajuttassuk.

A 32 tereldlap altaldban gydrQ alaki korongszerd lemez,
amelyet a 26 bedmléstdl meghatdrozott t&volsigon helyeziink el,
amit 32a tavtartd elemekkel &llitunk be. A 32 tereldlapnak az a
feladata, hogy a belépd. visszacsatolt gaz&ramot kd&zépponton
felfelé éramié résszé és keriiletén gylrd alakban lefelé aramléd
résszé ossza fel, ahol az utébbi a 10 reaktor alsd oldalfalai
mentén mozog. A gazaramok ezt kdvetden a 28 gazelosztd lemez
alatti 26a keverdkamradban Osszekeverednek és 27 védSernydn ha-
ladnak at, majd a 28 géazelosztd lemez 29 nyilasaiba, illetve
36a és 36b fedSelemeibe jutnak, onnan keriilnek a fluidizalt

anyagot tartalmazdé Aagyba.
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A 26a keverdkamriaban, annak ko&zépponti tartom&nyéaban
felfelé &ramld gaz eldsegiti a 26a keverdkamra alsd részében a
folyadékcseppeknek az &aramld kdzegben vald tartasat, illetve a
befogott folyadékszemcséknek a fluidagyas koézegbe vald sz4alli-
t4sat, amikor a reaktor kondenzicidés ilizemmddban mikddik. A ke-
riileti &aramlds segitségével minimalisra lehet csdkkenteni a
fenékrész tartomdnydban a szildrd részecskék felhalmozddasat,
mivel az lényegében letisztitja a reaktorfalak belsd felililetét.
A keriileti &ramlas ennek megfelelden a falaknal esetleg meg-
fogott vagy a fenéknél felhalmoz6dd folyadékrészecskék 0Gjboli
atomizaldsat és folyamatba vitelét segiti eld, ami kiilindsen
akkor fontos, ha a visszacsatolt gazaramban a folyadék mennyi-
sége viszonylag nagy. Mint emlitettiik, a 32 tereldlap gyuri
alakd, igy a 26a keverdkamra belsejében k&zépponti felfelé ira-
nyuld és kiilsd keriileti &ramlast hoz létre, ezért a reaktor a
folyékony alsdé réteggel az ismert megoldasokndl jelentkezd
problémak nélkiil lizemeltethetd, a 10 reaktor fenékrészén a szi-
lard anyagok lényegében nem halmozdédnak fel.

A fluidagyas zdéna hdmérséklete lényegében harom tényezd-
t61 fligg, mégpedig (1) a katalizator bevezetésének iitemétdl,
amivel a polimerizacidé litemét és az ezzel kapcsolddd héfelsza-
badulas litemét &all1itjuk be; (2) a visszacsatolt gézéram hoémér-
sékletétdl; és (3) a fluidagyon keresztiil mozgd visszacsatolt
gdz alakli kozeg térfogataramatdl. Természetesen a fluidagyba a
visszacsatolt gazarammal egylitt vagy kiilon 1épésben bejuttatott
folyadék mennyisége ugyancsak hatdssal van a h&mérsékletre, hi-
szen ez a folyadék a fluidagyas kdzegben elpdrolog és az altala

okozott hdelvonds a hdmérsékletet csdkkenti. Altalaban a poli-
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mer gyartasanak ﬁtémét a katalizdtor beadagolasanak {itemével
szabalyozzuk. Az &gyazat hdémérsékletét lényegében &llandd érté-
ken tartjuk, stabil jelleggel egy adott feltételrendszert tar-
tunk fenn, mégpedig a reakcidéhd elvondsé&nak biztosit&sa révén.
Az &llandéan stabil miiveleti rendszer lényegében a dinamikus
egyensilyt jelenti, amikor idében a rendszer &allapota nem val-
tozik, a valtozasokat folyamatosan kiegyenlitjiik. Ennek megfe-
lelden a folyamatban keletkezd h3 mennyiségét az eltdvolitott
hd mennyiségével tartjuk egyensilyban, ennek sordn a rendszerbe
ugyanannyi anyagot juttatunk, mint amennyit elvezetilink. Mind-
ezek eredményeként a reakcibébrendszer minden egyes pontjan idé-
ben &llandé homérsékleti, nyomdsi és Osszetételi viszonyok
uralkodnak. Az agyazat felsd részében lényegében a hdmérséklet-
gradiens is zérushoz k&zeli értékd. Az Aagy alsd részénél vi-
szont a 28 gazelosztd lemez f616tti rétegben vagy zéndban, pél-
diul mintegy 1,8 — 3,6 m magassagig a hdmérséklet valtozéasa fi-
gyelhetd meg, ami annak k&évetkezménye, hogy a belépd fluid
kézeg és az &agyazat tovabbi részei koézoétt homérsékletkiilonbség
4l1 fenn. Az emlitett alsd réteg fd16tti részeken azonban a
fluidagyas kdzeg hémérséklete 4llandd és a kivadnt maximllis ér-
téken tarthaté.

A gézaram jb6 eloszldsa igen fontos szerepet jatszik a
reaktor mdkoédési hatékonysdgdnak biztositasaban. A fluidagyas
kdzeg a ndvekvd és kialakuld szemcsés polimerrészecskéket, va-
lamint a katalizatorrészecskéket tartalmazza. Amig a polimerré-
szecskék forrdok és kisebb vagy nagyobb mértékben aktivak, lera-
kddasukat meg kell akadalyozni, mivel ha nyugvé témeget alkotd

részik kialakul, a kataliz&tor aktiv hat&sa megszinik, a poli-
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merrészecskék 8sszeolvadhatnak és szélsdséges esetben a reakto-
ron beliil olyan szildrd anyagtdmeg alakulhat ki, amelyet csak
nagy nehézségek, jelentds koltségek és hosszi iizemsziinet &rén
lehet eltavolitani. Mivel a kereskedelmi forgalomba keriild ha-
gyomadnyos reaktorokndl a fluiddgyas kdzeget akar tébb tonnanyi
anyagb6l hozzak létre, igen nagy gondot kell forditani az ilyen
mennyiség szildrd anyag bevezetésére &s eltdvolitdsara. Ezért
a recirkulalt fluid k&zeg térfogatdramlasat elegendSen magas
szinten kell biztositani ahhoz, hogy a reaktor belsejébe beve-
zetett Osszetevdkbdl a fluidagyas kdzeg mindenilitt kialakulhas-
son.

A visszacsatoldé gazdramban minden olyan fluid kdzeg je-
len lehet, amely a katalizatorral és a reakcidéba 1épd anyagok-
kal szemben semleges és amely, ha kiindul&si &llapotdban folya-
dékot alkot, a fluidagyas kdrnyezetben uralkodd hdmérséklet ha-
tasara elparolog. A tovabbi anyagokat, mint péld&ul a kataliza-
tort aktivalé vegyiileteket, ha szilikséges, célszerfien a 30 komp-
resszor kidmlése utani ponton juttatjuk a rendszerbe. Erre a
célra kivaléan alkalmas a 38 elosztd, amely 40 vezetéken ke-
resztiil kapcsolddik a 22 visszacsatold vezetékbe.

A talalmany szerinti eljdr&s mar bemutatott lényege az,
hogy a fluidégyat tartalmazé 10 reaktort a polimerrészecskék
lagyulasi pontjat meghaladd hémérsékleten mikddtetjiik. A lagyu-
lasi pont &ltaldban a mianyag slriségétdl fligg, mint azt a 2.
dbran mutatjuk be. fgy példdul a 0,860 g/cm3 sUrlségl etilén-
—propilén gumik lagyulasi pontja minteqgy 30 °C, mig ha a slrd-
ség mintegy 0,900 g/cm3 értékd, a lagyuladsi pont 67 °C hdmér-

sékletre emelkedik.
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A 10 reaktorban a fluidiz&lt kdzeget befogadd tartomény-
ban mintegy 6,9.106 Pa-ig terjed6 nyomdst tartunk fenn. Célsze-
rffen a nyomds a mintegy 1,72.106 Pa és mintegy 3,47.10% Pa k&-
z6tti értéktartomdnyba esik, ahol a nagyobb nyomdsok a hdatada-
si folyamatokat segitik eld, mivel a nyomds ndvekedése révén a
gaz térfogatira szamitott hdkapacitds szintén ndvelhetd.

A talalmany szerinti eljar&s megvaldsitasdhoz ismert ka-
taliz&atorokat alkalmazunk, mégpedig &altalédban &tmeneti fémekre
épiild kompozicidkat, amelyeket 42 bedmlésen keresztiil a 28 gaz-
elosztd lemez szintje f£f&61l8tt juttatunk a fluidadgyas koézegbe,
mégpedig akar szakaszosan akar pedig folyamatosan. A Kkatalizé&-
tort célszerlien olyan ponton adagoljuk a folyamatba, ahol a
polimer részecskékkel vald jo Osszekeveredése biztosithatdé. Ezt
viszonylag k&nnyen érhetjiik el akkor, ha a katalizatort a 28
gadzelosztd lemez szintje £f616tt injektdljuk a fluidagyas kdzeg-
be, ezzel a polimerizdcids folyamat hatékonysdgat is javitjuk.
Mivel nagy aktivitadsa katalizatorokat haszndlunk, a 28 gazel-
osztd lemez alatt bejuttatott kataliziator hatasadra esetleg a
polimerizadciés folyamat mar a bejuttatds szintjén megkezdddik
és igy a létrejdvd polimer anyag a 28 gazelosztd lemez nyilésa-
it eltdmheti. A fluidigyas kdzegbe valdé kozvetlen beinjektalas
tovabbi eldnye, hogy a katalizator az agyazat teljes térfogaté-
ban viszonylag egyenletesen tud eloszlani, nehezen alakulnak ki
lokalis koncentraciécsidcsok, ahol "forrd pontok" 1létrejotte
mellett a nagy katalizatorkoncentriacidé jellemzd. A katalizatort
a reaktorba célszerfien a fluidadgyas kdzeg alsd részébe vezet-
jik, ezzel eloszlasédnak nagyfoki egyenletességét érhetjiik el,

minim&lis mértékldvé valik a katalizatornak a visszacsatold gaz-
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&ramba vald bejutdsa és igy korlatozédik annak lehet8sége, hogy
a visszacsatold vezetékben és a hdcseréldben esetleg polimeri-
z4ciés folyamatok kezdddjenek meg, amelyek mind a vezetéket,
mind a h8cserélét eltdmni képes polimer anyag létrejottéhez ve-
zethetnek.

A 10 reaktorba a szemcsézett semleges anyagot 31 edény-
bl adagoljuk a folyamatba, mégpedig 3la vezetéken keresztiil. A
szemcsézett semleges anyagot semleges hatdst gdz viszi magaval,
a 3la vezeték pedig csatlakoztathaté a 10 reaktorhoz, vagy 31b
vezetéken &t a 22 visszacsatold vezetékre.

A szemcsézett semleges anyagot a katalizatorral szemben
semleges gazzal kell tovabbitani. Ez lehet nitrogén vagy argon,
célszeriien ugyanolyan gazt hasznositunk erre a célra, mint
amellyel a katalizatort vissziik a folyamatba.

A fluidagyas kdzegben a polimer anyag eldallitasanak
{iteme a katalizator beadagoladsdnak és a recirkuldldé rendszerbe
bejuttatott monomer (ek) koncentrdciéjénak fliggvénye. Az eldal-
litas ilitemét megfelelden lehet szabdlyozni azaltal, hogy a ka-
talizator beadagolasanak litemét szabalyozzuk.

Az {izemeltetési feltételek egy adott rendszerében a
fluidagyas kdzeget altalaban egy adott magassdgig tartjuk fenn,
mégpedig dgy, hogy a kdzegb8l a szemcsézett polimer termék eld-
411itasanak ilitemében ez utébbit eltdvolitjuk. Ha a fluidagyas
kbzeg tartomanyat é&s a recirkuldld vezetéket, illetve a hiito-
rendszert megfeleld mérdmiszerekkel 1latjuk el, ezzel hasznos
informdcidék nyerhetdk az &dgyazatban bekévetkezd homérsékletval-
toz&sokrdl, aminek alapjan a kezeld személyzet vagy esetleg ha-

gyomadnyos felépitésl automatikus ellendrzd rendszer a sziikséges
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beavatkozisokat megteheti, Igy a visszacsatold gazaram hdmér-
séklete bedllithatd, a katalizator beadagoldsédnak iliteme a ki-
vant mértékben szabalyozhatd.

Amikor a szemcsézett polimer anyagi terméket a 10 reak-
torbél eltavolitjuk, kivanatos a fluid kdzegnek a terméktdl va-
16 elvalasztasa és a 22 visszacsatold vezetékbe vald juttatéasa.
Ezt a feladatot a miszaki gyakorlatbdl ismert szamos lehetdség
megvalésitisdval lehet elldtni. Az egyik ilyen lehet8séget az
1. abra mutatja. A 10 reaktort 44 kidmlésnél elhagyd, a fluid
kBzeget és a végterméket tartalmazdé keverék 46 lilepitd tartaly-
ba jut, mégpedig 48 szelepen keresztiil, amely nyitott &llapota-
ban az &ramlassal szemben minim&lis ellendllast mutat. Ez pél-
ddul golydés szelep. A 46 ililepitd tartaly foloétt és alatt 50 és
52 szelepek helyezkednek el, ezek hagyomdnyos felépitéslek, az
utébbi utat engedélyez a végterméknek 54 tartdlyba valdé tovab-
bitasdhoz. Az 54 tartdlyhoz 56 szelldzd tartozik, illetve vele
58 gazbevezetd egység kapcsolédik. Az 54 tartaly alsd részében
60 lritd szelep van elrendezve, amely nyitott &llapotdban a
végterméket elszallitd berendezéshez engedélyez &aramlédsi utat.
Ha az 50 szelep nyitott &llapotban van, a fluid kdzeg 62 tar-
talyba jut. A 46 iilepitd tartalybdl ily mdédon nyert fluid kdzeg
64 szGrdn &t 66 kompresszorba jut, innen 68 vezetéken &t éara-
moltathatd a 22 visszacsatold vezetékbe.

Az 1. abran bemutatott elrendezés tipikus lzemdllapotéa-
ban a 48 szelep nyitott, az 50 és 52 szelep zarva van. A 46
lilepitd tartdlyba az eldallitott termék a fluid kdzeggel egyiitt
jut. A 48 szelepet adott idd elteltével lezarjuk, a terméket a

46 llepitd tartalyban hagyjuk felhalmozdédni. Ezutdn az 50 sze-
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lepet nyitjuk, a 46 iilepitd tartalybdl a felhalmozdédott fluid
kdzeg a 62 tartalyba &ramlik, amelybdl a 66 kompresszor révén
folyamatosan a 22 visszacsatold vezetékbe juttathaté. Ezutén az
50 szelepet lezdrjuk, az 52 szelep nyitasaval a 46 Ulepitd tar-
talyban levd szildrd anyagot az 54 tartalyba dramoltatjuk. Ez-
utin az 52 szelepet z&rjuk, az 54 tartdlyban levd anyagot sem-
leges gdzzal, példdul nitrogénnel atdblitjliik, ezt 58 bedmlésen
keresztiil vezetjilkk be és az 56 szelldzdn &t tdvolitjuk el. Ezt
kdvetSen az 54 tartalybdl 60 szelepen keresztiil a szildrd anyag
elvezethetd, az 20 vezetéken a4t a raktdrozads helyére szallit-
haté.

A szelepek mikddtetésének idSbeni kiosztasa hagyomanyos,
ismert felépitésli programozott vezérld berendezésekkel bizto-
sithatdé. Ez a miszaki megoldds ©Snmagdban jél ismert és ugyan-
csak ismert az a megoldas, hogy a szelepeken id&szakosan gazt
Aramoltatunk &t, amellyel a szelepeket a benniik esetleg felhal-
mozddott sziladrd részecskéktdl megtisztitjuk, mig a gadzaramot a
10 reaktorba vezetjiik.

A talalm&ny targyat a tovabbiakban még részletesebben
példak bemutatasival ismertetjiik.

A példadk megvaldsitidsa sordn az etilén-propilén gumi
(EPR) lagyuldsi pontjat a 2. a&brara tamaszkodva, az anyag sUrd-
sége alapjan hataroztuk meg. Ez esetben is, mint altalédban a
polimer lagyuldsi pontja a slrliséggel csokken. A polimer olva-
dékindexe és granulalt polimer anyag esetén a felilileten jelen
levd szemcsés anyag a lagyuldsi pontot befoly&solhatja. A kii-
18nb62z8 sOr(ségd etilén-propilén gumik lagyuldsi pontjait ta-

gulasmérdvel (dilatométerrel) hatéroztuk meg, az eredményeket a
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2. &bra mutatja be. Masrészt viszont az etilén-propilén kopoli-
merek (EPM) és az etilén-propilén-dién terpolimerek (EPDM) sU-
riisége a polimerben levd propilén részardnyanak ndvekedésével
cs6kken, amint azt a 3. &bra mutatja. Ezért az etilén-propilén
gumi propiléntartalmidnak mérésével a 2. és 3. &bra alapjén a
polimer lagyuldsi pontja meghatdrozhaté.

A k&vetkez8kben bemutatandd példak mindegyikénél az eti-
lén-propilén kopolimerek és’az etilén-propilén-dién terpolime-
rek polimerizacidjat ismertetjiik, mégpediqg Ziegler—Natta—féle
katalizatorrendszer alkalmazasaval, ahol az egyik katalizator
titanium alapi, mig a masik vanddium alapd, ahol az utdbbi ko-
katalizi&tort és promotor Osszetevdt tartalmaz. Kokatalizator-
ként triizobutil-aluminiumot (TIBA) vagy trietil—-aluminiumot
(TEAL) hasznaltunk. A promotor Osszetevdt freon vagy kloroform
alkotta. Ez utdébbira lényegében csak a vanédium alapd kataliza-
torndl volt sziikség. Mivel a polimerizaciés reakcibhoz a koka-
talizatort és a promotort csak kis mennyiségekben kell felhasz-
nalni, izopentdnnal bel&liik mintegy 5 — 10 tdémeg%-os oldatot
készitettiink és ezt juttattuk a reaktorba, amivel a beadagolas
litemének szabalyozasat koénnyitettiik meg. A reaktor nyomasat
mintegy 2,1.106 Pa értéken tartottuk. Az etilén parcidlis nyo-
médsa &ltaldban hozzivetdlegesen 8,3.10° Pa volt vanddium alapd
katalizdtor alkalmazidsa esetén, mig ha a katalizator tit&nium
alapid volt, a példakban nem emlitett egyéb értékek esetében ez
3,45.105 Pa k&riili volt. A fluiddgyas reaktorban a gz sebes-
ségfeleslege a mintegy 0,48 — 0,82 m/s értéktartomanyba esett.
Legfontosabb valtozdé paramétereknek a reaktor homérsékletét és

a propilén parcidlis nyomdsat tekintettiik.



_24-

Ezeknél a polimereknél a slrfiséget vagy a propiléntar-
talmat Ggy szabalyoztuk, hogy a propilén (komonomer) parcialis
nyom&sit megfeleld értéken tartottuk, amivel a propilén é&s eti-
1én C3/C, mdlaranyat befolydsoltuk. Minél nagyobb volt a mél-
arany a reaktoron beliil, a polimer annal kisebb sliriségét é&s az
eld4allitandd polimer anndl nagyobb propiléntartalmat észleltiik.
Minden futtatas kezdete el&tt ezért a C3/C; mbélaranyt olyan
alacsony értéken tartottuk, amennyi elegendd volt ahhoz, hogy a
megfeleld polimerizacids feltételek alakuljanak ki, legalébbis
harom polimerizaciés folyamat részére. A polimer sliriségének
csdkkentése cél1jabdl ezutdn a mdélardnyt a propilén parcidlis
nyomadsanak fokozatos ndvelésével a kovetkezd magasabb szintre
emeltiik. Ezutdn h&rom futtatist hajtottunk végre, mieldtt a
propilén parciadlis nyomdsat tovabb n&veltiik volna. A propilén
parcidlis nyomdsdnak ndvelése azt eredményezte, hogy a polimer
slirisége lecsdkkent és ugyanigy csokkenés volt megfigyelhetd a
polimer 1l&gyuldsi pontjara is. Amikor az el8allitott polimer
lagyuldsi pontja a reaktor {iizemeltetési homérsékletéhez kdzel
keriilt, vagy azt tGlhaladta, a polimerb&l késziild manyag flui-
diz&ciéja megszlint, mivel a polimerrészecskék Osszetdmdrddtek
és 1igy a csatornds &ramlds rendkiviil kedvez&tlen feltételei
jottek létre. |

Amikor a propilén és az etilén mélardnyat megfeleld mo-
don valasztjuk, az etilén—propilén gumik propiléntartalma a re-
aktor hdmérsékletének ndvelésével csdkkenthetdvé valik. Ez mind
a vanadium, mind a titédn alapi katalizatorrendszerek mellett
j61 megfigyelhetd. Adott siliriségd és propiléntartalmi etilén-

—propilén gumik gyartadsahoz nagyobb reaktorhd&mérsékletek mel-
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lett a propilén és az etilén mélarénydt kellett ndvelni, 1leg-
alibbis a kisebb hémérsékletd polimergydrtas feltételeihez ké-
pest.

Az olvadékindexet (folydsindexet) a hidrogén és etilén
mennyiségére jellemzd H,/C, mélardny szabdlyozasdval lehetett
befolyasolni. Az emlitett mélarényt a reaktoron beliil ndvelve a
kapott etilén-propilén gumik olvadékindexe nodvekedett. A nagy
oivadékindexﬁ granuldlt etilén-propilén gumik elBallitéasa alta-
laban nehezebb, mint a kis olvadékindextieké a fluidagyas reak-
torok felhaszndlasaval. Az etilén—propilén—dién terpolimerek
gyadrtasadhoz felhasznidlt dién 5-etilidén—2-norbornén volt. A gaz
alaki kdzeget az emlitett Osszetevdkdn tal nitrogén alkotta. Az
etilén—propilén gumikban jelen levd propilén és 5-etilidén—2-
norbornén részaridnyadt infravdrds spektroszkdépids mddszerekkel
mértiik. Az etilén—propilén gumikban jelen levd szemcsézett sem-
leges anyag mennyiségét termogravimetriai analizissel tudtuk

megdllapitani.

1. PELDA

Elsdnek szemcsézett semleges anyag hozz&adasa nélkil
etilén—propilén kopolimert kivantunk gyértani a lagyulasi pon-
tot nem meghaladé reaktorhSmérséklet mellett.

Vanadium alapi katalizdtor jelenlétében a reaktor 20 °C
hdmérsékletének biztositdsa mellett az etilén—propilén kopoli-
mer gyartasat kiséreltiik meg pilot jellegli fluid&gyas reaktor-
ban, amelynek belsd atmérdje mintegy 4,2 m volt. A 2. &bra ta-
nisdga szerint ez a reaktorh8mérséklet mintegy 10 °C-kal ki-

sebb, mint az el&allitani kivant etilén—propilén gumi lagyuléasi
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pontja. Kokataliz&atorként és proﬁotorként triizobutil-aluminiu-
mot &s kloroformot alkalmaztunk. A H,/C, arény tipikus értéke
mintegy 0,003 volt. A gdz sebességfeleslegére mintegy 0,54 m/s
érték addédott. A reaktorban a mlanyag nem témsrodstt Ossze, le-
het&ség volt granuldlt etilén-propilén kopolimer eldallitésara,
az anyagra a 0,864 g/cm3 s{iriség és a 0,77 dg/10 perc olvadék-
index volt jellemzd. A termék propiléntartalma mintegy 35 t&-
meg%-nak adédott.

A 2. példa azt mutatja be, hogy milyen problémédkkal kell
szdmolni akkor, ha hagyomdnyos mdédon, tehat szemcsézett semle-
ges anyag hozz&adasa nélkiil prébalunk meg a lagyuldsi ponthoz

k6zeldlld hdmérsékleten mlanyagot gyartani.

2. PELDA

Az 1. példa szerinti reaktort hasznositottuk, ugyanazt a
katalizatort, kokatalizatort, promotort, H,/C, (hidrogén/eti-
1lén) aranyt, valamint a g&z ugyanolyan sebességfeleslegét biz-
tositottuk. A cél ezittal is granulilt etilén-propilén kopoli-
mer mdanyag eldallitdsa volt, a reaktorhdmérsékletet 30 °C-ra
vdlasztottuk. A 2. &bra bizonyitja, hogy ez a homérséklet igen
k6zel al1l1 az etilén—propilén kopolimer lagyuldsi pontjdhoz, ha
mintegy 0,860 g/cm3® és mintegy 0,865 g/cm3 k&z6tti slrlségd
anyagot haszndlunk. A reaktor megfelelden mnidksédott, ha a md-
anyagra a mintegy 0,870 g/cm3 é&s mintegy 0,868 g/cm3 k&zdtti
sirség volt jellemzd, mikdzben a C3/C, aradny értéke 0,325-rdl
0,376-ra ndvekedett. Az anyagban mintegy 31,7 tdmeg%, illetve
34,1 témeg% propilén volt, amikor a C3/C, aréany értéke 0,325,

illetve 0,376 volt.
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Ha a C3/C, arany értékét 0,376-ré1 0,403-ra ndveltiik,
megfigyelhetd volt, hogy a manyag 0,868 g/cm3 alatti slrségf-
vé vAalt, a fluidiz&ciés folyamat hirtelen ledllt, az anyagban
csatorna jellegd gédzaramlds alakult ki é&s ezt a fluidagyas ko-
zegben mérhetd nyomisesés hirtelen csdkkenése bizonyitotta. Ek-
kor a reaktort ledllitottuk, beldle viszonylag nagy méretd té-
méritvényeket é&s anyagdarabokat emeltiink ki. A tdmdritvények
elemzése azt mutatta, hogy mintegy 0,867 g/cm3 sOrUségd és
0,97 dg/10 perc olvadékindexszel jellemzett polimer keletke-
zett, amelyben a propiléntartalom hozzavetSlegesen 35 tdmeg%
volt.

A kdvetkez8, 3. példa azt kivdnja bemutatni, hogy a fo-
lyamat milyen feltételek kdz8tt zajlik, ha a manyag lagyuléasi

pontjat meghaladdé hémérsékleteket valasztunk.

3. PELDA

Az 1. példa szerinti reaktort hasznositottuk, ugyanazt a
katalizatort, kokataliz&tort, promotort, H,/C, (hidrogén/eti-
1én) aranyt, valamint a g&z ugyanolyan sebességfeleslegét biz-
tositottuk. A cél eziGttal is granuldlt etilén—propilén kopoli-
mer mifanyag eldallitasa volt, a reaktorhdmérsékletet 40 °C-ra
valasztottuk. A 2. abra bizonyitja, hogy ez a hdmérséklet tal-
lépi az etilén-propilén kopolimer lagyuldsi pontjat, ha legfel-
jebb mintegy 0,873 g/cm3 sliriségd anyagot hasznadlunk. Ha a pro-
pilén és etilén mdélaranyat (C3/C;) 0,374 értékre nodveltik, a
fluidagyas reaktor fluiddllapotdnak megsziinése, illetve a csa-
tornds légaramlas kialakuldsa a 2. példa szerinti jelenségekkel

kisérten jbtt 1létre, vagyis a reaktor onmagatdl leallt. Ez
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esetben is bel8le viszonylag nagy méretd tomdritvényeket és
anyagdarabokat emeltiink ki. A téméritvények elemzése azt mutat-
ta, hogy minteqgy 0,866 g/cm3 strségd és 0,31 dg/10 perc olva-
dékindexszel jellemzett polimer keletkezett, amelyben a propi-
léntartalom hozz&vetdlegesen 34 todmeg% volt.

A kdvetkezd, 4. példa azt kivénja bemutatni, hogy a re-
aktor nem mikddtethetd a polimer lagyulasi pontjaval egyenld
vagy azzal kozeli hémérsékleteken, tekintet nélkiil arra, hogy

milyen katalizdtorrendszert valasztunk.

4. PELDA

A katalizatorrendszer alapja titan volt, a reaktor ho-
mérsékletét a lagyulasi ponthoz kdzel, illetve az alatt valasz-
tottuk megq.

Mivel vanadium alapd katalizatorrendszer alkalmazésa
mellett az etilén—propilén kopolimerek gyartasa a 1l4gyuléasi
pontot meghaladé reaktorhdmérsékletek mellett gyakorlatilag le-
hetetlen volt, tekintettel a reaktort iizemképtelenné tevd tomé-
ritvények és nagy anyagdarabok kialakulds&ra, a lagyuldsi pont
alatt maradd és ahhoz kdzeli, azaz mintegy 20 °C és mintegy
30 °C hdmérsékleten titan alapi katalizatorrendszer felhaszna-
lasaval prdébalkoztunk. A reakcidkat minden esetben az 1. példa
szerinti feltételek é&s ugyanolyan reaktor biztositasaval haj-
tottuk végre. A gaz sebességfeleslege ezGttal is hozzavetdlege-
sen 0,55 m/s volt. Kokatalizdtorként triizobutil—aluminiumot
szerepeltettiink. A titanium alapt katalizatorrendszerben nincs
szilkség promotorra. Ezzel szemben a reaktorban a vanaddium alap

kataliz&torrendszerekhez képest az wugyanolyan stiriségd (vagy
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propiléntartalmi) és olvadékindexd etilén-propilén kopolimerek
gyartasshoz jelentds mértékben megemelt C;3/C, és H,/C, aranyok-
ra van szilkkség. A H,/C, ardnyt 0,050 érték koril tartottuk, az
etilén parcislis nyomésa 3,75.105 Pa volt, két reakciét hajtot-
tunk végre, az egyiket 20 °C, a méasikat pedig 30 °C homérsékle-
ten. Mindkét kisérlet sorén a C3/C, arényt fokozatosan 1,6-rdl
a kivant 2,2 értékre ndveltik, amivel azt kivantuk biztositani,
hogy az etilén-propilén kopolimerek sirtisége a kiinduldsi mint-
egy 0,875 g/cm3 értékrdl a célul kitdizott mintegy 0,865 g/cm3
értékre csdkkenjen. Mindkét esetben sikertelen kisérletet haj-
tottunk végre, mivel amikor a slrséget 0,870 g/cm3 érték ala
préb&ltuk csdkkenteni, a reaktorhdmérséklettdl fﬁggetlénﬁl a

fluidizacidés folyamat megsziint.

5. PELDA

A cél szemcsézett semleges anyag felhaszndldsa nélkil a
lagyuldsi pont alatti reaktorhdmérséklet mellett etilén—propi-
1én—dién terpolimerek gydrtéasa volt.

Granulalt etilén—propilén—dién terpolimerek alapt mia-
nyagot kivantunk késziteni fluidagyas pilot rendszerd reaktor-
iizemben (a reaktor belsd atmérdje mintegy 4,2 m volt) vanadium
katalizator felhasznilasa mellett, mégpedig a reaktorhdmérsék-
letet 30 °C—ra valasztva. Az etilén parcidlis nyomdsa mintegy
9,0.105 Pa volt. A folyamatokat triizobutil—-aluminium kokatali-
zator és kloroform promotor jelenlétében futtattuk, mig a Hy/Cy
arany tipikus értéke mintegy 0,002 volt. A fluidiz4lt agyban az
5—etilidén—2—-norbornén koncentracidéja mintegy 4,5 tdmeg% volt,

a gaz sebességfeleslege pedig mintegy 0,55 m/s. A reaktor md-
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kddtetésében semmiféle probléma sem jelentkezett, amikor lega-
14bb 0,882 g/cm3 sﬁfﬁségﬁ granuldlt etilén—propilén—dién terpo-
limer alapG m@lanyagokat &llitottunk eld. A polimerben a propi-
1én és az 5—etilidén—2—norbornén részaranya rendre mintegy
21 tdmeg% és mintegy 1,5 témeg% volt. Amikor azonban a polimer
slriségét 0,880 g/cm3 ala kivantuk szoritani, mégpedig a C;3/C;
arany ndvelésével, a reaktor lizeme ledllt, tekintettel a flui-
dizaciés folyamat megsziinésére. A reaktort ezt kdvetden kinyi-
tottuk, az Osszetdmorodott és naqyobb anyagdarabokat beldle ki-
emeltiik. Ez utdbbiak Osszetételének elemzésével megdllapitot-
tuk, hogy a polimer 0,8775 g/cm3 strdségd, 28,0 tdmeg%-ban pro-
pilént és 2,1 todmeg%-ban 5—etilidén—2—norbornént tartalmazd ké-
szitmény volt.

A kévetkezd, 6. példa az etilén-propilén—dién terpolime-
rek lagyuldsi pontjdhoz kodzeli reaktorhémérséklet alkalmazasa-

val kapott eredményeket mutatja.

6. PELDA

Az 5. példaval azonos felépitésid reaktort hasznositot-
tunk, ugyanazt a katalizatort, kokatalizdtort és promotort
hasznidltuk. Az etilén—-propilén—dién terpolimerek eldallitasahoz
mintegy 40 °C hdmérsékletd reaktort készitettiink eld. A reak-
torfeltételek lényegében ugyanazok voltak, mint az 5. példa
megvalésitdsa soran, azzal a killdnbséggel, hogy a fluidagyban
az 5—etilidén—2—norbornén koncentrécidéja 5,5 témeg%-kal, mig a
C;/C, arany mintegy 0,003-mal nagyobb volt, mint amikor az 5.
példa szerint jartunk el. Ha a C3/C, aranyt 0,34-re ndéveltik,

amivel a cél a polimer stirGségének leszoritasa 0,885 g/cm3 ala
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volt, a fluidizadciés folyamat leallt, mivel az Osszetdmorsdott
anyagban csatornds &ramlds jott létre. Ez a reaktor ledlléasat
jelentette, amikor a kapott nagyobb tomdritvényeket és anyagda-
rabokat 8sszetétel szempontjabdl elemeztiik. Kitdnt, hogy mint-
egy 0,883 g/cm3® sOrliségd és mintegy 0,15 dg/10 perc olvadékin-
dexd polimert kaptunk. A kapott anyagban a propilén és az 5-
—etilidén—2—norbornén részaranya rendre 22,9 tdémeg% és 2,6 to-
meg% korili volt.

A kdvetkezd, 7. — 13. példak azt mutatjidk be, hogy a ta-
141many szerinti eljaras megvaldsit&sival, teh&t szemcsézett
semleges anyagnak a folyamatba vald bevitelével milyen eldnyos
hatédsok érhetdk el.

A szemcsézett semleges anyagot etilén—propilén gumik,
mint granulalt mdanyag eldallitadsdra szolgdld reaktorba beve-
zetve végtermékként olyan keveréket kapunk, amely az etilén-
—pfopilén gumik és a szemcsézett semleges anyag keveré&kébdl jén
létre. A szemcsézett semleges anyag slrisége &altaldban eléggé
eltér az etilén—propilén gumik sUrliségétdl. Ezért a keverék
slr(isége eltér a polimerre jellemz& tényleges értéktdl. A poli-
mer tényleges sfiriségét a kévetkezd képlettel meghatarozott

korelacié felhasznalasival allapithatjuk meg:

Dy = (1 - X) Dm/[l - (XDm/Dp)]I (1)

ahol D, a polimer tényleges siirlisége, x a szemcsézett semleges
anyag részaranya (tdmeg%), D, a keverék, mig D, a szemcsézett
semleges anyag siirlisége.

Dilatométer felhasznaladsa mellett a kiilonbdzd szemcsé-

zett semleges anyagoknak az etilén—propilén gumik 1&gyulasi



-32_

pontjaira gyakorolt hatéasat megvizsgdltuk, az lényegében elha-
nyagolhaténak adédott. Mint mar korabban is emlitettiik, a poli-
mer tényleges sliriségére az etilén—propilén gumikban jelen levd
propilén részarédnyénak mérése jé kdvetkeztetési alapot nyGjt.
Ezért az etilén-propilén gumik propiléntartalmat és keverékének
sfrdségét a reaktorbdl valé kivétel utéan megmértik, ezt a pél-
dakban elért eredmények kdzétt felsoroljuk. Emellett minden
etilén—propilén gumira az (1) képlet alapjan szamitott slrUség-
értéket is feltiintetjiik. Az eldz8 példékra hivatkozassal megje-
gyezzﬁk, hogy az ott bemutatott eljarasokkal lényegében nem le-
het 35 tdmeg%-ndl nagyobb propiléntartalmi etilén—propilén gu-
mit eld&llitani, ez csak a szemcsézett semleges anyag felhasz-
naliasaval lehetséges.

A kdvetkezd, 7. példa korom, mint szemcsézett semleges
anyag hasznositdsa mellett mutatja be etilén—-propilén kopolime-

rek eldallitéasat.

7. PELDA

A talalmany szerinti eljdras megvalésitasa céljabol
55 nm kdriili primer részecskenagysdgld, mintegy 2 um nagysagi
témdritvényekbdl 4116 kormot (a Columbian Chemical Co. Inc. RA-
VEN-230 jeld terméke) haszndltunk, amelyre a 44 m2/g fajlagos
feliilet &s a mintegy 220 cm3/100 g dibutil-ftaldt abszorpcid
volt jellemzd. A folyamatot az 1. példaban leirt reaktor fel-
hasznilasaval hajtottuk végre, a cél granulalt etilén—propilén
kopolimeres mlanyag el&allitdsa volt, amihez titan alapd kata-
1izatort hasznaltunk. A reaktorhdmérséklet nagyjabdél 30 °C

volt, mig a kormot mintegy 1,8 g/cm3 slirliség jellemezte. Mi-
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eldtt a kormot a reaktorba bevezettiik volna, mégpedig az alsd
26a keverdkamran At, vagyis a 28 géazelosztd lemez eldott beada-
golva, azt felhevitettiik &s egydttal Sblitettiik, amivel a benne
abszorbedlt vizet és oxigént kivantuk eltavolitani, hiszen ez
utébbi anyagok a lefuttatni kivént reakcid szempontjabdél méreg-
ként viselkednek. Az 8blitést nitrogénarammal végeztﬁk.bA koka-
talizator triizobutil—aluminium volt. Az etilénre mintegy
1,4.105 Pa parcidlis nyomast biztositottunk, mig a H,/C, arény
mintegy 0,03 é&s mintegy 0,04 k&z&6tt volt. A C3/C, aranyt a
mintegy 2,30 é&s mintegy 2,50 kdzé es8 értékek kodzdtt tartottuk,
amivel amorf etilén—propilén kopolimerek el&allitasa volt a
célunk. A reaktorban a korom koncentraciéjat végig a mintegy
0,5 témeg% és mintegy 1,2 t&meg3 k6z6tti értéktartomédnyban tar-
tottuk. A polimer 1l&gyuldsi pontj&hoz kdzeli, vagy azt megha-
ladd homérsékleten etilén—propilén kopolimeres manyagot készi-
tettiink. A kapott anyag mintdit elemeztiik, a szerkezetvizsgélat
lényegében amorf struktirat bizonyitott. A kapott termékre
nagyjabél a 0,859 g/cm3 és 0,865 g/cm3 kdzdtti slrlség volt
jellemzd, a propiléntartalomra pedig mintegy 47 tdmeg% és mint-
egy 53 tdmeg% kdzdtti értékek addédtak. Az etilén—propilén kopo-
limerek szamitott sdr(isége a 0,854 g/cm3 &s 0,863 g/cm3 kdzdtti

értéktartomédnyba esett.

8. PELDA

A taldlmény szerinti eljirast hidrofdéb égetett szilici-
um—dioxid felhasznilasaval valdsitottuk meg, amihez a Cabot
Corporation Cab-0-Sil mérkanevll termékét hasznaltuk. Erre a

primer részecskék 14 nm-es mérete, a mintegy 100 m2/g fajlagos
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feliilet, a 2,2 g/cm3 kériili stirtiség volt jellemz&. Az 1. példa-
ban meghatirozott feltételeket biztositottuk, a cél 30 °C ho-
mérsékleten amorf etilén—propilén kopolimerek elddllitasa volt.
A reakciéhoz kataliz&torként titd&n alapG katalizdtort valasz-
tottunk, mint a 7. példdndl. A szilicium-dioxidban jelen levd
reakciémérgek eltdvolitdsa céljabdl ezt a szemcsézett semleges
anyagot is ugyanigy el8kezeltiik, mint az emlitett 7. példaban a
kormot. Az etilén parcidlis nyomdsa mintegy 2,1.105 Pa volt, a
H,/C, arédnyra mintegy 0,02 érték adddott. A C3/C; aranyt az
amorf etilén—propilén kopolimerek el&allitdsdhoz sziikséges
mintegy 2,30 &s mintegy 3,30 kdz8tti értékeken tartottuk. A re-
aktorban a szilicium-dioxid viszonylag nagy koncentracidjat
tartottuk fenn (legaldbb 0,6 témeg% és legfeljebb 1,3 tomeg%) ,
hogy a minta nagy mennyiségét készithessiik el. A kisérletek so-
r4n nem sikeriilt olyan mértékben a szilicium-dioxid koncentra-
ciéjat csokkenteni, hogy a fluidizadcidés folyamat ledlljon. A
kapott mintak elemzése azt bizonyitotta, hogy amorf szerkezeti
polimer anyag keletkezett, amelyre a mintegy 0,862 g/cm3 és
mintegy 0,867 g/cm3 kozdtti slriség volt jellemzd, a propilén-
tartalom mintegy 47 témeg% és mintegy 52 tdmeg%® kdzé esett. A
mintikbél eldallitott hamu elemzése szerint a szilicium-dioxid
részar&nya mntegy 0,3 témeg% és mintegy 1,0 tdmeg% ko6zott val-
tozott. Az etilén—propilén kopolimerek tényleges slrliségére az
(1) képlet alapjan a 0,857 g/cm3 és a 0,865 g/cm3 kozdtti érté-

kek addédtak.

9. PELDA

A cél korom, mint szemcsézett semleges anyag felhaszna-
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154sa mellett etilén—propilén kopolimerek gyartdsa volt, mégpe-
dig 50 °C reaktorh&mérséklet mellett, amely tdllépi a lagyulési

pontot.

Az 1. példaval azonos felépitésl reaktort hasznaltunk,
amelyet mintegy 50 °C hdmérsékleten mikddtettiink. Az 1. példa-
val azonos volt a kataliz&torrendszer is, tehadt vanaddium alapd
anyagot hasznositottunk. Most is a Raven T-230 jelld kormot
hasznaltuk, a kokatalizator triizobutil—aluminium, a promotor
kloroform volt. Az etilén parcidlis nyomdsat 5,9.10° Pa értékre
dllitottuk be, a C3/C, &s a Hy/C, ardnyok értéke rendre 0,46 és
0,045 volt. A reaktoron beliil a korom koncentrdcidéjat a mintegy
1,5 témeg% és mintegy 1,8 tdmeg% kozotti értéktartomanyban tar-
tottuk és a koromtartalmi etilén-propilén kopolimerek gyartéasa
minden zavar nélkiil zajlott. A kapott koromtartalmi etilén—pro-
pilén kopolimerekre mintegy 0,870 g/cm3 sfirliség volt jellemz§,
az (1) képletbdl viszont a slriliségre 0,863 g/cm3 érték adédott.
A 2. &brabdl jél lathatd, hogy az ilyen etilén—propilén kopoli-
merek lagyuladsi pontja 34 °C, vagyis a reaktorhdémérséklet mint-
egy 16 °C-kal lépte tal az adott polimer l&agyuldsi pontjat. A
kisérlet végén sajnalatos médon a korom bevezetésében lzemzavar
keletkezett és ezért a korom koncentrdcidéja fokozatosan csok-
kent. Ennek eredményeként a reéktor ledllt, a fluidizacidés fo-
lyamat megszdnt &s a reaktor belsejébdl etilén—propilén kopoli-
mer alapd anyagdarabokat emeltiink ki. Ezekben a korom részara-
nya mintegy 0,6 tdmeg% volt. A kapott anyag sfiriségére nagyja-
b6l 0,870 g/cm3 érték és a mintegy 36 tomeg%-os propiléntarta-
lom volt jellemzd. Az (1) képlet alapjén ilyen mennyiségd szem-

csézett semleges anyag feltételezésével a polimerre mintegy
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0,867 g/cm3 sliriség adbédott.

10. PELDA

Korom, mint szemcsézett semleges anyag felhaszndléasaval
etilén-propilén kopolimereket kivantunk gydrtani mintegy 66 °C
reaktorhdmérséklet mellett.

A 9. példaval azonos feltételeket biztositottunk, de a
folyamatot a reaktor mintegy 60 °C hdmérséklete mellett indi-
tottuk. Ez esetben is vanadium alapi katalizatorrendszert, tri-
izobutil—aluminium kokataliz&atort, kloroform promotort é&s Raven
T-230 jeld kormot hasznaltunk, akarcsak a 9. példanal. Az indi-
tist kbvetden a reaktor hdmérsékletét fokozatosan 66 °C-ra
emeltiik. Az etilén parcidlis nyomédsat mintegy 6,1.105 Pa érté-
ken tartottuk, mig a C3/C, arény tipikus értéke mintegy 0,45 és
mintegy 0,50 k&zé esett. A H,/C, ardny értéke 0,005 volt. A Ra-
ven T-230 jeldi korom koncentracidéjat a reaktorban mintegy
5,0 tdmeg% szinten tartottuk, a reaktorban folyamatos és zavar-
talan mOkddtetés mellett granuldlt etilén—propilén kopolimer
alapi manyagot kaptunk. A manyag atlagos szemcsenagysaga
2,06 mm volt. A kapott anyagbdl vett mintdk tantsaga szerint a
propiléntartalom mintegy 30 témeg% &s mintegy 34 tomeg% kozott
volt, az olvadékindexre mintegy 0,50 dg/10 perc &s mintegy
0,63 dg/10 perc kdzdtti értékek addédtak, a polimerre nagyjabdél
a 0,893 g/cm3 é&s 0,895 g/cm3 kdzdtti sfrtségek voltak jellemzs-
ek. A mintdk termogravimetriai elemzése szerint a polimerben a
korom részardnya nagyjabdl 4,5 tdémeg% volt. Az (1) egyenlet
alapjan szamitadssal a mintdkra ennek megfelel&en 0,873 g/cm3

sliriség adédott. A 2. &brabél kitlnik, hogy ilyen etilén—propi-
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1én kopolimerek esetében a lagyuldsi pont mintegy 38 °C, ezért
a reaktorhdmérséklet mintegy 28 °C-kal lépte thGl az adott eti-
lén-propilén kopolimerek lagyuldsi pontjat.

A 11., 12. és 13. példa megvalésitdsa soran az 1. példa-
val azonos vanadium alapG kataliz&torrendszert é&s ugyanolyan
reaktort hasznositottunk. A kokatalizator triizobutil-alumini-
um, a promotor kloroform volt. A triizobutil—-aluminiumbdl és a
kloroformbél izopentédnban 10 tdmeg%-ot tartalmazé oldatot ké-
szitettiink, amelyet mintegy 100 cm3/h és mintegy 150 cm3/h k&-
z6tti térfogataramban t&plaltunk be a reaktorba. A reaktorban a
teljes nyomads nagyjabol 2,1.106 Pa volt, mig az etilén parcia-
lis nyomasat mintegy 4,1.105 Pa értéken tartottuk. A hidrogén
és etilén mélaranyat, azaz a H,/C, aranyt mintegy 0,002 és
mintegy 0,004 k&zotti értéken tartottuk. A kisérletek megvalé-
sitasa sordn mindenek el&tt a propilén parcidlis nyomasat a
reaktorban és az 5-etilidén—2—norbornénnek a reaktorba vald
betaplalasi sebességét szabalyoztuk. A reaktor mikodésének
megkdnnyitése céljibél szemcsézett semleges anyagként Raven T-
230 jeld kormot haszndltunk, amelynek koncentraciéjat mind a
reaktorban, mind pedig a granuldlt etilén—propilén—dién terpo-
limer alapi manyagban vagy a polimer el&allitdsi iitemének,
vagy pedig a korom beadagolédsi iitemének, esetleg mindkét iitem
egyidejli szabalyozdsaval befolyasoltuk. A fluidiz&cid és a gra-
nuldlt etilén—propilén—dién terpolimer alapG mianyag keverésé-
nek megkdnnyitése célj&bél a reaktort viszonylag nagy sebesség-
felesleggel iizemeltettiik, tipikusan mintegy 0,67 m/s é&s mintegy
0,82 m/s kdzdtti értékeket allitottunk be és tartottunk. A re-

akcié iddtartaménak jelentds részében a korom beadagoldsi lite-
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mét a fluidiz&ciés folyamat megfeleld mértékd fenntartasahoz
sziikséges magas szinten tartottuk, amivel a kapott manyag at-
lagos szemcsenagysagat csdkkenteni lehet, mivel a kisebb t&mo-
ritvények kialakuldséanak intenzitasa lecsdkken. A kapott vég-
termékben a korom részardnya &ltalaban tallépte az 5 tomegi-ot,
sdt, tdbb esetben a 10 tdmeg%-ndl nagyobb értékek addédtak. Az
eldallitott etilén—propilén—dién terpolimerekben jelen 1levd
nagy mennyiségl koromra tekintettel a sfiriség mérésének kis je-
lent8sége volt, mig a minta sirGségét a mért propiléntartalom-
bé1 kiindulva, a 3. &bra alapjan dllapitottuk meg, vagyis a
kdzvetlen siliriségmérést nem alkalmaztunk és az (1) képlet alap-
ja&n tdrténd szamitast nem végeztiik el. Ettdl fliggetleniil a ko-
rom mennyiségét minden mintara nmegmértiik és egyidttal a kristéa-

lyossagra jellemzd értékeket is megdllapitottuk.

11. PELDA

A taldlmany szerinti eljarassal etilén—propilén—dién
terpolimer alapG granuldalt mdanyagot kivantunk eldallitani a

kdvetkezd feltételek mellett:

reaktorhdmérséklet: 60 °C
gézaramlis sebességfeleslege: 0,76 - 0,84 m/s
C;3/C, mdlarény: 1,1 -1,3

H,/C, mdlarany: 0,001 - 0,0025

5—etilidén—2—norbornén beadagolédsi
sebessége: 210 cm3/h
korom beadagolisi sebessége: 700 - 850 g/h
A koromtartalmd etilén—propilén—dién terpolimer alapt

granuldlt mGanyag gyartédsi {iteme mintegy 2,3 kg/h és 3,6 kg/h
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k8z6tt volt, a reaktor iizemeltetésében semmiféle Xkomolyabb
probléma nem jelentkezett. Az eldallitott anyagbél vett mintak-

ra a k&vetkezd tipikus paraméterértékek adddtak:

propiléntartalom: 41,2 tamég%
5—etilidén—2—norbornén-tartalom: 5,1 tomeg%
koromtartalom: 22,3 tomeg%
olvadékindex: 11,5

a mdanyag atlagos szemcsenagységa: 1,35 mm

A 3. &bra alapjan a 41,2 tdmeg%-os propiléntartalombdl
kiindulva az etilén—-propilén—dién terpolimerek étlégos slirisége
mintegy 0,86 g/cm3. A 2. abrabdl kitlnik, hogy az ilyen polimer
l4gyulasi pontja mintegy 40 °C, tehat a reaktort 1lényegében a
lagyulasi pontot mintegy 20 °C-kal meghaladd homérsékleten lize-
meltettiik anélkiil, hogy a felhasznilt korom mennyisége mellett
a fluidizacidés folyamat ledllt volna.

Amikor a korom beadagolédsi litemét az etilén—-propilén—-di-
én terpolimerek hasonldé gyartdsi {teme mellett a mintegy
300 g/h és mintegy 400 g/h kozotti értékekre csdkkentettiik le,
a reaktoron beliil kisebb témdritvények keletkeztek, ezek a bel-
s8 teret a granuldlt mGanyaggal egyiitt a terméket eltavolitd
szelepen &t hagytdk el, Jjutottak a tovabbi tartalyba. Mintat
vettiink és ennek alapjan az eldallitott anyagra a kdvetkezd ti-

pikus paraméterértékek adddtak:

propiléntartalom: 49,1 tomeg%
5—etilidén—2—norbornén-tartalom: 6,1 tomeg%
koromtartalom: 12,6 tomeg%
olvadékindex: 5,2

A kisebb méretd tdméritvények megjelenésének észlelése
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utan a gyartas iitemét azonnal lecsdkkentettiik és egytGttal né-
veltiik a reaktoron beliil a korom koncentraciéjat. Ezzel megint
granulalt etilén-propilén—dién terpolimer alapG mGanyagot &lli-
tottunk eld, amelyben a korom részaranya a 20 tomeg%-ot is tdl-
lépte, a tipikus atlagos részecskenagysdg a mintegy 1,55 mm és
mintegy 2,13 mm k&zotti értéktartomanyba esett. Az etilén—pro-
pilén—dién terpolimerek tovabbi tipikus paraméterértékei a ko-

vetkezdk voltak:

propiléntartalom: 45,8 - 52,3 tomeg%
5—etilidén—2—norbornén-tartalom: 3,6 - 7,5 témeg%
olvadékindex: 0,6 - 1,0

Amikor a korom koncentracidja a reaktoron belil G4jbol
lecsdkkent, a fluidiziciés folyamat ledllt, az anyagban géazve-
zetd csatornak alakultak ki és igy a reaktor mikddése megszint.
A kapott tdméritvényeket a reaktorbdl eltavolitottuk, anyagukat

elemeztiik és a kdvetkezd tipikus paraméterértékeket dllapitot-

tuk meg:

propiléntartalom: 40,8 tomeg%
5—etilidén—2—norbornén-tartalom: 4,3 tomeg%
koromtartalom: 12,5 tomeg%

12. PELDA

A talalmadny szerinti eljaréassal etilén—propilén—dién
terpolimer alapi granuldlt mdanyagot kivantunk el8allitani
70 °C hémérsékleten a kdvetkezd feltételek mellett:

reaktorhdmérséklet: 70 °C
gazaramlas sebességfeleslege: 0,76 n/s

C3/C, mbélarany: 1,3
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H,/C, mélaréany: - 0,003
5—etilidén—2-norbornén beadagolési
sebessége: 210 cm3/h
A korom megfelelden nagy koncentriacidéjat a reaktorban
fenntartva etilén—propilén—dién terpolimer alapd granuldalt mda-
nyagot kaptunk. Az elddllitott anyagbdl vett mintdkra a kévet-

kez8 tipikus paraméterértékek adddtak:

propiléntartalom: 38,1 tomeg%
5—etilidén—2—norbornén-tartalom: 3,1 témeg%
koromtartalom: 22,5 tomeg%
a manyag atlagos szemcsenagysaga: 1,93 mm

A 3. &bra alapjan a 41,2 tdmeg%-os propiléntartalombél
kiindulva az etilén—propilén—dién terpolimerek &atlagos slrlsége
mintegy 0,86 g/cm3. A 2. abrabél kitfinik, hogy az ilyen polimer
l4gyuldsi pontja mintegy 40 °C, tehat a reaktort lényegében a
lagyulasi pontot mintegy 30 °C-kal meghaladé hoémérsékleten lize-
meltettiik anélkiill, hogy a felhasznalt korom mennyisége mellett
a fluidiz&cidés folyamat ledllt volna.

A termék szempontjabdl kritikus koromtartalom megdllapi-
tasa céljabdl a reaktorban a korom koncentraicidjat fokozatosan
csdkkentettiik egészen addig, amig a reaktor ledllasa be nem ko-
vetkezett. Ekkor az anyagot a reaktorbdl kivettiik és elemeztiik.
RA a kdvetkezd tipikus paraméterértékek adddtak:

propiléntartalom: 47,4 tomeg%
5—etilidén—2—norbornén-tartalom: 4,6 tomeg%

koromtartalom: 10,9 tomeg%



- 42 -

13. PELDA

A tal&lmany szerinti eljarassal etilén—propilén—dién
terpolimer alapd granuldlt mdanyagot kivdntunk eld&allitani

80 °C hdmérsékleten a kdvetkezd feltételek mellett:

reaktorhdmérséklet: 80 °C
gdzaramlas sebességfeleslege: 0,67 m/s
C3/C, mélarany: 1,8
H,/C, mélarany: 0,003

5—etilidén—2-norbornén beadagolési
sebessége: 150 - 210 cm3/h, de
dltalaban 210 cm3/h
A koromtartalmi etilén—propilén—dién terpolimer alapi
granulalt m@anyag gyartédsi liteme mintegy 1,8 kg/h és 2,7 kg/h
k&zd6tt volt, a reaktor iizemeltetésében semmiféle komolyabb
probléma nem jelentkezett. Az eldallitott anyagbdl vett mintak-
ra a kdvetkezd tipikus paraméterértékek adddtak, amikoris a

C;3/C, arény értéke 1,8 volt:

propiléntartalom: 46,3 tomeg%
5—etilidén—2—norbornén-tartalom: 2,2 tomeg%
koromtartalom: 25,1 tomeg%
olvadékindex: 5,9

a mlanyag &tlagos szemcsenagysaga: 1,75 mm

A termékben a mBanyagbdl keletkezett t&mdritvények kis
mennyiségének jelenlétét észleltiik. Ezt a kisérletet idsé eldtt
befejeztiik, mivel a reaktorrendszerben mechanikai problémék
adédtak. A 3. abra alapjén a 41,2 tdmeg%-os propiléntartalombol
kiindulva az etilén—propilén—dién terpolimerek atlagos slrusége

legfeljebb mintegy 0,86 g/cm3, ami extrapoldciéval addédik. A 2.
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sbrabél kitfnik, hogy az ilyen polimer l4gyuldsi pontja mintegy
30 °Cc, tehat a reaktort az adott korommennyiség felhaszndlasa
mellett lényegében a l&gyuldsi pontot mintegy 50 °C-kal megha-

1add® hoémérsékleten ilizemeltettiik.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras Osszetapadd szemcsés polimer el8&llitéaséra,
amikoris Osszetapadd szemcsés polimereket fluidagyas reaktorba
juttatunk &s katalizdtor jelenlétében egymdssal kapcsolatba
hozva polimerizdciés reakcidba vissziik, azzal jellemezve, hogy
a polimerizaciés reakciét az dsszetapadd szemcsés polimerek la-
gyuladsi pontjat meghaladé hdmérsékleten végezziik, mikdzben az
bsszetapadd szemcsés polimerekhez mennyiségiikre vonatkoztatva
mintegy 0,3 tdmeg% és mintegy 80 tomeg% k6z6tti mennyiségben
szemcsézett semleges anyag jelenlétét tartjuk fenn, ahol a
szemcsézett semleges anyag atlagos szemcsemérete mintegy
0,01 um és mintegy 10 pm k&zdétt van, ezzel a polimerek oOsszeta-
paddsadt olyan mértékben tartjuk fenn, amire az O&sszetapadd
szemcsés polimer folyamatos gyartdsdhoz szilikség van.

2. Az 1. igénypont szerinti eljédrds, azzal jellemezve,
hogy a szemcsézett semleges anyag korom, szilicium-dioxid vagy
agyadg.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljéréas, azzal jel-
lemezve, hogy szemcsézett semleges anyagként mintegy 10 nm és
mintegy 100 nm k&z8tti primer szemcseméretd@, mintegy 0,1 pm és
mintegy 10 um k&zdtti &atlagos méretd téméritvényekbdl allo,
mintegy 30 m2/g és mintegy 1500 m2/g kézdtti fajlagos feliiletd,
mintegy 80 cm3/100 g és mintegy 350 cm3/100 g k&zdtti dibutil-
—ftalat abszorpciéji kormot valasztunk.

4. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jel-

lemezve, hogy szemcsézett semleges anyagként mintegy 5 nm és
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mintegy 50 nm k&zdtti primer szemcseméretd, mintegy 0,1 um és
| mintegy 10 um k&zdtti A&tlagos méretd toéméritvényekbdl 4&l16,
mintegy 50 m2/g és mintegy 500 m2/g kdzdtti fajlagos feliiletd,
mintegy 100 cm3/100 g és mintegy 400 cm3/100 g k&z&étti dibutil-
ftalat abszorpcidéji szilicium-dioxidot valasztunk.

5. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljarés, azéal jel-
lemezve, hogy szemcsézett semleges anyagként mintegy 0,01 um és
mintegy 10 pm kdzdtti &atlagos szemcseméretd, mintegy 3 m2/g és
mintegy 30 m2/g k&zétti fajlagos feliiletd, mintegy 20 g/100 g
és mintegy 110 g/100 g ko&ézdétti olaj abszorpcidjd agyagot
valasztunk.

6. Az 1. — 5. igénypontok bAarmelyike szerinti eljéaras,
azzal jellemezve, hogy az 6sszetapadd szemcsés polimerként

a) etilén-propilén alapd gumikat,

b) etilén-propilén-dién alapi termonomer gumikat,

c) polibutadién gumikat és

d) nagy etiléntartalmid propilén-etilén blokk-kopolimere-
ket valasztunk.

7. A 6. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az etilén-propilén-dién termonomernek etilén-propilén-eti-
lidén-norbernén termonomereket valasztunk.

8. A 6. igénypont szerinti eljarads, azzal jellemezve,
hogy az etilén-propilén-dién termonomernek etilén-propilén-
—hexadién termonomereket valasztunk.

9. Az 1. — 8. igénypontok bAarmelyike szerinti eljéaras,
azzal jellemezve, hogy a szemcsézett semleges anyagot a végter-
mék mennyiségére vonatkoztatva mintegy 5 témeg%¥ és mintegy

75 tomeg% kozotti mennyiségben alkalmazzuk.
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10. Az 1. — 9. igénypontok barmelyike szerinti eljéaras,
azzal jellemezve, hogy a szemcsézett semleges anyagot a reak-
torba vald bevitel eldtt felhevitjlik és nitrogénnel atsdblitjiik.

11. A 2. — 10. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a kormot a végtermék mennyiségére vonat-
koztatva mintegy 0,3 tdémeg%¥ és mintegy 50 tdmeg% kozétti
mennyiségben alkalmazzuk.

12. A 2. — 11. igénypontok b&rmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a kormot a végtermék mennyiségére vonat-
koztatva mintegy 5 tdmeg% és mintegy 30 tdmeg% kozdtti mennyi-
ségben alkalmazzuk.

13. A 2. — 10. igénypontok barmelyike szerinti eljéras,
azzal jellemezve, hogy a szilicium-dioxidot a végtermék mennyi-
ségére vonatkoztatva mintegy 0,3 tomeg% és mintegy 50 tSmeg%
kozotti mennyiségben alkalmazzuk.

14. A 2. — 13. igénypontok b&rmelyike szerinti eljéaras,
azzal jellemezve, hogy a szilicium-dioxidot a végtermék mennyi-
ségére vonatkoztatva mintegy 3 tomeg% és mintegy 30 tdmeg% ko-
z6tti mennyiségben alkalmazzuk.

15. A 2. — 10. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy az agyagot a végtermék mennyiségére vo-
natkoztatva mintegy 12 témeg% és mintegy 75 tdmeg% kozotti
mennyiségben alkalmazzuk.

16. Eljarads etilén-propilén-etilidén-norbornén terpoli-
merek eld&llitaséara, amikoris atmeneti fém alapd katalizatorral
elliatott fluidagyas reaktorba megemelt h&mérséklet mellett eti-
lén-propilén etilidén-norbornén terpolimereket vezetiink be és

polimerizalunk, azzal jellemezve, hogy a polimerizaciés reakci-
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6t az etilén-propilén-etilidén-norbornén terpolimerek l&agyulési

pontjat meghaladd hdémérsékleten folytatjuk le, ekdzben a vég-

termék mennyiségére vonatkoztatva mintegy 0,3 tdmeg% és mintegy
50 tomeg% kozotti mennyiségben szemcsézett semleges anyagként
mintegy 10 nm és mintegy 100 nm ko&zdtti primer szemcseméretd,

mintegy 0,1 um és mintegy 10 pum kozotti dtlagos méretd tSmbrit-

vényekbdl 4116, mintegy 30 m2/g és mintegy 1500 m?/g kdzdtti

fajlagos  feliiletd, mintegy 80 cm3/100 g és  mintegy
350 cm3/100 g kozdétti dibutil-ftalat abszorpcidéjid kormot vi-
szlink a folyamatba, amivel az etilén-propilén-etilidén-norbor-

nén terpolimerek polimeragglomeraciéjat az etilén-propilén-eti-

lidén-norbornén terpolimerek folyamatos gyartasdhoz sziikséges

mértékben tartjuk fenn.

17. A 16. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a kormot a végtermék mennyiségére vonatkoztatva mintegy 5
tomeg% és mintegy 30 tdmeg% k&6z6tti mennyiségben alkalmazzuk.

18. A 16. vagy 17. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a szemcsézett semleges anyagként
bevitt kormot a reaktorba vald bevitel eldtt felhevitjilkk és
nitrogénnel &toblitjiik.

19. Eljaréds etilén-propilén gﬁmik eldallitésara, amikor-
is &tmeneti fém alapi katalizitorral ellitott fluidigyas reak-
torba megemelt hémérséklet mellett etilén—propilén gumikat ve-
zetlink be és polimerizdlunk, azzal jellemezve, hogy a polimeri-
zacids reakcidét az etilén-propilén kopolimerek 1lagyuldsi pont-
jat meghaladdé homérsékleten folytatjuk le, ekdzben a végtermék
mennyiségére vonatkoztatva mintegy 0,3 tdmeg% és mintegy 50 to&-

meg% k&zOtti mennyiségben szemcsézett semleges anyagként mint-
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egy 10 nm &s mintegy 100 nm kdz6tti primer szemcseméretd, mint-
egy 0,1 pm és mintegy 10 um kSz6tti atlagos méretd tomdritvé-
nyekbdl 4116, mintegy 30 m2?/g és mintegy 1500 m2/g kdzétti faj-
lagos felillet, mintegy 10 cm3/100 g és mintegy 350 cm3/100 g
k&z5tti dibutil-ftalat abszorpcidjG kormot visziink a folyamat-
ba, amivel az etilén-propilén gumik polimeragglomerdcidjat az
etilén-propilén gumik folyamatos gyadrtasdhoz szilikséges mérték-
ben tartjuk fenn.

20. A 19. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a kormot a végtermék mennyiségére vonatkoztatva mintegy
5 témeg% és mintegy 30 tdmeg% kodzdtti mennyiségben alkalmazzuk.

21. A 19. vagy 20. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a szemcsézett semleges anyagként
bevitt kormot a reaktorba vald bevitel eldtt felhevitjiik és
nitrogénnel atoéblitjiik.

22. Eljaras etilén-propilén-etilidén-norbornén terpoli-
merek eldallitisira, amikoris atmeneti fém alapi katalizatorral
ellatott fluiddgyas reaktorba megemelt hdmérséklet mellett eti-
1én—propilén etilidén-norbornén terpolimereket vezetiink be és
polimerizdlunk, azzal jellemezve, hogy a polimerizaciés reakci-
6t az etilén—propilénietilidén-norbornén terpolimerek lagyuléasi
pontjat heghaladé hémérsékleten folytatjuk le, ekdzben a vég-
termék mennyiségére vonatkoztatva mintegy 0,3 tdmeg% és mintegy
50 témeg% koz6tti mennyiségben szemcsézett semleges anyagként
mintegy 5 nm és mintegy 50 nm kozotti primer szemcseméretd,
mintegy 0,1 um &s mintegy 10 um k&zdtti atlagos méretd tomoérit-
vényekbdl 4116, mintegy 50 m2/g és mintegy 500 m?/g kdzdtti

fajlagos feliiletdq, mintegy 100 cm3/100 g és mintegy
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400 cm3/100 g kdzdtti dibutil-ftalat abszorpciéja szilicium-di-
oxidot visziink a folyamatba, amivel az etilén-propilén-etili-
dén-norbornén terpolimerek polimeragglomericidjat az etilén-
—propilén-etilidén-norbornén terpolimerek folyamatos gyartasa-
hoz sziikséges mértékben tartjuk fenn.

23. A 22. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy a szilicium-dioxid a végtermék mennyiségére vonatkoztatva
mintegy 5 témeg% é&s mintegy 30 tdmeg% k&zotti mennyiségben al-
kalmazzuk.

24. A 22. vagy 23. igénypontok barmelyike szerinti elja-
r4s, azzal jellemezve, hogy a szemcsézett semleges anyagként
bevitt szilicium-dioxidot a reaktorba valdé bevitel eldtt felhe-
vitjilk és nitrogénnel &atoblitjik.

25. Eljaras etilén-propilén gumik el&&llitdsara, amikor-
is atmeneti fém alapd katalizatorral elldtott fluidagyas reak-
torba megemelt h&mérséklet mellett etilén—-propilén gumikat,
mint kopolimereket vezetiink be é&s polimerizdlunk, azzal jelle-
mezve, hogy a polimerizdciés reakciét az etilén-propilén gumik
lagyulasi pontjat meghaladd hdmérsékleten folytatjuk le, ekdz-
ben a végtermék mennyiségére vonatkoztatva mintegy 0,3 tdmeg%
és mintegy 50 tdmeg% k&zdtti mennyiségben szemcsézett semleges
anyagként mintegy 5 nm és mintegy 50 nm‘kazétti primer szemcse-
méretd, mintegy 0,1 um &s mintegy 10 um kozotti atlagos méretd
téméritvényekbdl 4116, mintegy 50 m2/g és mintegy 500 m2/g k&-
zdtti fajlagos feliilet@, mintegy 100 cm3/100 g é&s mintegy
400 cm3/100 g kdzdtti dibutil-ftalat abszorpcidjd szilicium-di-
oxidot visziink a folyamatba, amivel az etilén-propilén gumik

polimeragglomerdciéjat az etilén—propilén gumik folyamatos
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gyartasahoz sziikséges mértékben tartjuk fenn.

26. A 25. igénypont szerinti eljaréas, azzal jellemezve,
hogy a szilicium-dioxid a végtermék mennyiségére vonatkoztatva
mintegy 5 tomeg% é&s mintegy 30 tomeg% k&zdtti mennyiségben al-
kalmazzuk.

27. A 25. vagy 26. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy a szemcsézett semleges anyagként
bevitt szilicium-dioxidot a reaktorba valé bevitel eldtt felhe-
vitjlik és nitrogénnel atsblitjiik.

28. Osszetapaddé szemcsékbdl 4116 polimer kompozicid,
amely fluidagyas polimerizacidés eljarassal etilén-propilénbdl
és/vagy etilén-propilén-diénbdl és/vagy polibutadiénbdl és/vagy
propilén-etilénbdl &116 polimeres elsd Osszetevét és korom,
szilicium-dioxid wvagy égyag alapi semleges masodik &sszetevdt
tartalmaz, azzal jellemezve, hogy a masodik Osszetevd az elsd
és a masodik Osszetevd Ossztdmegéhez képest mintegy 0,3 tdmeg$
és mintegy 80 tdmeg% kdz&tti mennyiségben van jelen, &tlagos
szemcsemérete mintegy 0,01 um é&s mintegy 10 um kdzdtti érték.

29. A 28. igénypont szerinti kompozicid, azzal jellemez-
ve, hogy a mésodik Osszetevd 10 ... 100 nm primer szemcsemére-
tld, mintegy 0,1 pum é&s mintegy 10 pum kézétti &tlagos szemcsemé-
retl tomoéritvényekbdl 4116, tovabba mintegy 30 m2/g és mintegy
1500 m2/g k&z8tti fajlagos feliileti, mintegy 80 cm3/100 g és
mintegy 350 cm3/100 g kdzdtti dibutil-ftalat abszorpcidjd ko-
rommal van kiképezve.

30. A 29. igénypont szerinti kompozicié, azzal jellemez-
ve, hogy a masodik Osszetevd 0,3 ... 50 tdmeg%, célszeriien

5 ... 30 tOmeg% mennyiségll kormot tartalmaz.
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31. A 28. igénypont szerinti kompozicid, azzal jellemez-
ve, hogy a madsodik Osszetevd 5 ... 50 nm primer szemcseméret(,
mintegy 0,1 um é&s mintegy 10 um k&z6tti atlagos szemcseméretd
tomoritvényekbdl 4116, mintegy 50 m2/g és mintegy 500 m2/g ko-
zo6tti fajlagos fellileti, mintegy 100 cm3/100 g é&s mintegy
400 cm3/100 g k&ézétti dibutil-ftaldt abszorpcidja szilicium-di-
oxiddal van kiképezve.

32. A 31. igénypont szerinti kompozicid, azzal jellemez-
ve, hogy a mésodik Osszetevdben 0,3 ... 50 tdmeqg%, célszerfien
5 «.. 30 t6meg% szilicium-dioxid wvan.

33. A 28. igénypont szerinti kompozicid, azzal jellemez-
ve, hogy a masodik Osszetevd 0,01 ... 10 um Atlagos szemcsemé-
ret, mintegy 3 m2/g és mintegy 30 m2/g kdzdtti fajlagos felii-
letd, mintegy 20 g/100 g és mintegy 110 g/100 g kd&zdtti olaj
abszorpcidéji agyaggal van kiképezve.

34. A 33. igénypont szerinti kompozicié, azzal jellemez-
ve, hogy a masodik Osszetevd 12 ... 75 t&meg% mennyiségli agya-
got tartalmaz.

35. A 28 - 33. igénypontok barmelyike szerinti kompozi-

ci6é, azzal jellemezve, hogy a masodik Osszetevd részaranya
5 ... 75 tomeg%.
I Lk + vac»yL
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