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Einleitung

Emulsions- und Suspensionspolymerisa-
tion sind im technischen Bereich weit-
verbreitete Methoden zur Produktion
von synthetischen Polymeren. Obwohl
diese heterogenen Polymerisationen seit
Jahrzehnten groBtechnisch durchgefiihrt
werden, besteht im Bereich der Untersu-

| chung des Polymerisationsprozesses auf-

grund von offenen Einzelfragen zum
TeilchenbildungsprozeB ein groBes In-
teresse an weiterfiihrenden Methoden
zur MeBtechnik und ProzeBsteuerung.

Herausforderung on-line Uberwachung

Bisher waren die Produkteigenschaften
des synthetisierten Polymers auf der Ba-
sis der Rezeptur - z.B. die Partikel-
groBenverteilung - nicht bzw. nur schwer
vorhersagbar. Optische Methoden zur
Kontrolle der PartikelgroBenverteilung
kénnen wihrend des Prozessablaufs auf-
grund der mangelnden Eindringtiefe
keine zufriedenstellenden Ergebnisse lie-
fern.

Im LabormaBstab bei hochverdiinn-
ten Suspensionen laBt sich die Polymeri-
sation iiber die Aufnahme von Fluores-
zenzspektren noch verfolgen. Fir die
Kontrolle im industriellen MaBstab ist je-
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Abb. 1: Sympatec OPUS in MeBposition im

Batch-Reaktor
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Abb. 2: PartikelgroBenverlauf ln einem typ. Suspensionspolymerisationsproze
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doch i.d.R. die Monomerkonzentration
zu hoch. Auch eine Analyse entnomme-
ner Proben liefert wegen des zeitlichen
Abstands, vor allem aber aufgrund von
Verdiinnung, Druck- und Temperaturab-
weichungen zum ProzeB wenig nutzbrin-
gende Informationen.

Ultraschallextinktion wird erst seit we-
nigen Jahren als Methode zur Partikela-
nalyse genutzt [1]. Die Vorteile bei der Po-
lymerisationsiiberwachung sind  die
Einsetzbarkeit auch bei hohen Konzentra-
tionen und die simultane Erfassung von
Tropfchen und Feststoffpartikeln. Der
Phaseniibergang von Fluid zu Feststoff-
partikel ist damit unmittelbar zu verfol-
gen. Dazu liefert das MeBsystem nicht nur
die kontinuierliche PartikelgréBenanalyse
2. B. im Reaktor, sondern erméglicht auch
einen Eingriff in die physikalisch relevan-
ten ProzeBparameter noch wihrend der
Polymerisation, direkt iiber eine speicher-
programmierbare Steuerung (SPS) oder
indirekt durch den Benutzer [2].

Polystyrolproduktion

Eine typische Installation in einem Batch-
Reaktor (Abb. 1). Als Vorlage wird hier die
Suspension Styrol/Wasser durch Riihren

in die gewiinschte TriopfchengréoBenkon-
stellation gebracht. Die Kontrolle der ein-
gestellten TropfchengriBe des Monomers
zu Beginn der Polymerisation hat fiir die
PartikelgriBe des Polymerprodukts eine
entscheidende Bedeutung. Aber auch
wiihrend der Polymerisation kann noch in
den ProzeB - beispielsweise durch Druck-

oder Temperaturénderung — eingegriffen |

werden, um bestimmte Produktspezifika-
tionen zu erreichen. Das im vorliegenden
Fall eingesetzte MeBssystem OPUS der
Firma Sympatec, Clausthal-Zellerfeld, er-
laubt ProzeBdruck bis 40 °C, Volumen-
konzentrationen bis 70 % und einen Pati-
kelgroBenmeBbereich zwischen 0,01 pm
und 3000 pm.

Die  PartikelgroBenverteilung  ist
wihrend des gesamten Prozesses in drei
charakteristischen Werten aufgetragen
(Abb. 2). Die Einstellung der Styroltropf-
chengroBe und die Gaszugabe sind
ebenso deutlich zu verfolgen wie das Po-
lymerwachstum (120 °C, 7 bar) und das
Schrumpfen beim Aushirten (90 °C,
2 bar). Eine derartige unmittelbare Kon-
trolle ermoglicht aber nicht nur eine
ProzeBoptimierung hinsichtlich der Pro-
duktqualitit, sondern steigert auch
Durchsatz und Effizienz der Anlage,
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