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(54) Verfahren zum Einmischen von fliissigen Monomeren

(57) Es wird ein Verfahren zum Betrsiben von Hochleistungsreaktoren nach der konti'uierlichen
Massepolymerisationstechnologie zur Herstellung von Styrenpolymerisaten mit erhohter Raum-Zeit-Ausbeute,
verbesserten Produkteigenschaften und erhohter Betriebssicherheit beschrieben, bei dem die Zumischung des
Zulaufgemisches in Form diinner Schlieren in axialer Richtung eines Riickstromkanales, der Bestandteil des inneren
Kreislaufes der Reaktionsmasse ist, verteilt iiber dem Querschnitt des Riickstromkanals erfolgt.
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Erfindungsanspruch:

1. Verfahren zum Einmischen von flissigen Monomeren in geflutete Polymerisationsreaktoren, die
mit einem Riickstromkanal ausgeriistet sind und zur kontinuierlichen Masse- oder
LOsungspolymerisation von ungesittigten Monomeren, gegebenenfalls in Gegenwartvon Elasten,
eingesetzt werden, dadurch gekennzeichnet, daR der die Monomeren enthaltende niedrigviskose
Zulauf durch eine oder mehrere Einspeisungséffnungen so in die Anfangszone des
Ruckstromkanales geférdert wird, daf der dquivalente Durchmesser d, geman
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(Y U Umfang aller Einspeisungsoffnungen an der Zulaufstelle in die Reaktionsmasse
i

\
®: Volumenstrom im Riickstromkanal dividiert durch den zulaufenden Volumenstrom
[Kreislaufverhéltnis]

Frs: Querschnittsflache des Riickstromkanales)

einen Wert von 2cm nicht iiberschreitet und der dquivalente Durchmesser d, gemiaR
V' e

einen Wert von 10cm nicht tibersteigt und der von den Einspeisungséffnungen beanspruchte
Stréomungsquerschnitt im Riickstromkanal weniger als 20 (in %) (aber maximal 95%) der

gesamten Querschnittsfliche des Riickstromkanales betrégt,

Hierzu 1 Seite Zeichnungen

Anwendungsgeblet der Erfindung

Dis Erfindung betrifft ein Verfahren zum Einmischen von flissigan Monomeren in geflutete Polymerisationsreaktoren, die mit
einem Ruckstromkanal ausgeriistet sind und zur kontinuierlichen Masse- oder Lésungspolymerisation von ungesiittigten
Monomeren, gegebenenfalls in Gegenwart von Elasten, eingesetzt werden.

%
Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Bei der kontinuierlichen Masse- oder Lésungspolymerisation ungesittigter Monomerer wie Styren, a-Methylstyren, Acrylaten
usv/. ist es erforderlich, laufend niedrigviskose Monomere in die hachviskose Reaktionsmasse einzuspeisen und einzumischen.
Dabeiist wesentlich, daB neben einer verbesserten Abfuhr der Reaktionswérme (durch den im allgemeinen kalteren Zulauf) eine
Erhéhung der Homogenitit der Reaktionsmasse erreicht wird, um die Qualitét der polymeren Produkte, charakterisiert durch
ihre Molmassenvaerteilung, ihre chemische Verteilung usw., zu verbessern.

Esistbekannt, zu diesem Zweck Riihrkesselreaktoren mit Schneckenriihrern und Leitrohr bzw. mit Wendelriihrer und Hohlwelle
einzusetzen (GB-PS 1239943, 14( 163: DD-PS 144064 und US 4007016).

Die Zufuhr des Monomeren erfolgt abei direkt in die Reaktionsmasse innerhalb oder auerhalb des Riickstromkanals.

Der Nachteil dieser Verfahrensweise besteht darin, daB das Einmischen des oder der niedrigviskosen Monomeren in die
hachviskose Reaktionsmischung nicht schnell genug erfolgt und/oder darin, daR sich an den Warmeiibergangsflachen ein
relativ kalter Monomerfilm bildet. Da die Kihlmitteltemperatur im allgemeinen oberhalb der Temperatur liegt, mit der die
Monomeren eingespeist werden, erfolgt eine teilweise Aufheizung des Monomerfilms durch das Kiihimedium. Das fithrt dazu,
daB die mdgliche Reaktorleistung nicht ausgenutzt werden kann, weil die Abfiihrung der anfallenden Reaktionswirrae
beeintréchtigt wird. Gleichzeitig wird die Homogenitit der Reaktinnsmasse verringert.

Es ist auch bekannt, Reaktoren mit Riickstromkandlen einzusetzen, in denen statische Mischer angebracht sind, Der
Monomereintrag erfolgt dabei in einen Riickstromkanal, so daf die Filmbildung auf den Warmeaustauschflichen vermieden
wird (DD-PS 211791).

Der Nachteil dieser Verfahrensweise besteht darin, daB durch die statischen Mischer der Druckverlust im inneren Kreislauf des
Reaktors erhéht und die Beseitigung von eventuellen Wandansitzen erschwert werden. Infolge des groBeren Druckverlustes
verringert sich Durchmischung und Warmeabfiihrung mit allen nackteiligen Folgen fir die Produktqualitit, wenn die
Riihrerleistung nicht wesentlich erhéht wird. Eine Frhéhung der Riihrerleistung bedeutet aber zusitzlichen Eintrag von Energie,
die liber die Warmetauschflichen wieder abgefiihrt werden mug.
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Ziel der Erfindung

.
Es ist das Ziel der Erfindung, die Leistungsfhigksit von mit Rilckstromkandlen versehenen Reaktoren zur kontinuierlichen
Masse- oder Lésungspolymerisation von ungeséttigten Monomeren, gegebenenfalls in Gegenwart von Elasten, zu verbessern.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zum Einmischen von niedrigviskosen Monomeren in die hochviskose
Reaktionsmasse bsi der Masse oder Lésungspolymerisation ungesittigter Monomerer, gegebenenfalls in Gegenwart von
Elasten, zu entwickeln, das es unter Verwendung bekannter, mit Riickstromkanalen versehener Riihrkesselreaktoren gestattet,
bei Erhdhung der Reaktorleistung die Warmeabfuhr zu gewdhrleisten und bei gleichzeitiger Erhdhung der Homogenitat der
Reaktionsmasse zu qualitativ verbesserten Polymerisaten zu gelangen,

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB geldst, indem der die Monomeren enthaltende niedrigviskose Zulauf durch eine oder
mehrere Einspeisungséffnungen so in die Anfangszone des Riickstromkanals geférdert wird, daR der #quivalente Durchmesser
dy geméR
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{ Z Ui Umfang aller Einspeisungsflachen an der Zulaufstelle in der Reaktionsmasse
i

(Y Volumenstrom im Riickstromkanal dividiert durch den zulaufenden Volumenstrom [Kreislaufverhiltnis)
Frs: Querschnittsfliche des Riickstromkanals)

einen Wert von 2¢m nicht {iberschreitet und der dquivalente Durchmesser d, gemiR
ne

einen Wert von 10cm nicht {ibersteigt und der von den Einspeisungsoffnungen beanspruchte Strémungsquerschnitt im
Riickstromkanal weniger als 20 (in %),aber maximal 95% der gesamten Querschnittsfldche des Riickstromkanales betrégt.

Dadurch werden insbesondere folgends Vorteile erreicht: Das Volumen der monomerreichen eingespeaisten Mischung im
Reaktor (Schlieren) bleibt klein g :gen das Volumen der gesamten Reaktionsmasse, d. h., der Anteil des Polymeren, der in diesem

Bereich des Reaktors mit vergleichsweise hoher Polymerisationsgeschwindigkeit erzeugt wird und zu vom Mittelwert
abweichenden Eigenschaften {Molmassenverteilung usw.) fiihrt, ist gering.
Des weiteren wird die Reaktionsmasse maximal mit dem kalten Monomerstrom gekiihlt und hierdurch die Reaktorleistung

erhéht. Hinzu kommt, daR keine groRen Volumenelemente zugelassen werden, die durch hohe Monomerkonzentrationen und
hohe Temperaturen, d.h. durch extrem hohe Polymerisationsgeschwindigkeiten, charakterisiert sind und als ~GlOhnester”
Ausgangspunkte fiir das ,Durchgehen* der Reaktoren darstellen kdnnten,

Ausfiihrungsbeisplel

DieErfindung soll nachstehend in einem Ausfiihrungsbeispiel ndher erldutert werden. Fig.12zeigt einen gefluteten kontinuierlich
betriebenen Riihrkesselreaktor 1 mit Hohiwellen-Wendel-Riihrer 2 mit auBenliegender Wendel 3 und der erfindungsgemifen
Zufiihrung der Monomeren iiber den Stutzen 4 und die Schlitzdiise 5, die den Monomerzustrom tiber den Querschnitt des
Riickstromkanales 6 verteilt. Die Reaktionsmasse verliit den Reaktor durch den Stutzen 7. Der Hohlwellen-Wendelriihrer fordert
die Reaktionsmasse aufwirts, so daR der Riickstromkanal abwidrts durchstromt wird.

Mit der dargesteliten Anordnung werden die Monomeren in axialer Richtung des Riickstromkanales 6 als Doppelwendel-Film
verteilt, mit der Reaktionsmasse nach unten geférdert und an den Umlenkstellen, d.h. an den Ubergdngen

Riickstromkanal-£uenraum und AuBenraum-Riickstromkanal, intensiv mit der Reaktionsmasse vermischt, sofern nicht
bereits beim einmaligen Durchstrémen des Riickstromkanales infolge von Diffusionsprozessen eine Auflésung der
Monomerschlieren erfolgt.

Bei einem Riickstromkanalquerschnitt von Fas = 80cm?und einem Schlitzdiisenumfang von U = 4,5cm wurden unter den
Bedingungen

o Reaktionstemperatur: 180°C

o Riihrleistungseintrag:  55kWm™2
o Riihrerdrehzahl; 80min~!
o Polymermassenbruch: 0,58,

bei denen ein Kreislaufverhiltnis von ca. ¢ = 80 ereicht werden konnte, die dquivalenten Durchmesser dy=0,2cm; d; = 1,7cm
und ein Flachenanteil der Zulauféffnung von ca. 6,3% erfindungsgemR erhalten. Die Tenmperaturunterschiede zwischen
Reaktorboden und Reaktordeckel (in der Reaktionsmasse) betrugen weniger als 0,5K bei einer Raum-Zeit-Ausbeute von 2 800kg
Polymeres je Stunde und Kubikmeter Reaktionsvolumen. Die Uneinheitlichkeit der M simassenvertsilung wurde zu 2,05
bestimmt, d.h., die Molmassenverteilung des Produktes war eng.
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