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Este invento se refiere a un aparato para la recupe-
racidén de polimeros & partir de su solucidén en hidrocarbu~
ros, por ejemplo para la coagulacidn .de un elastémero sine-
tédtico de un disolvente hidrocarbonado. Lids perticularmente,
se refiere a un aparato para realizar la seperacidén de poli-
meros en forma de un 8dlido a partir de soluciones hidrocar-

bonedas.
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Esssabido que pueden producirse elastémeros Utiles a per- =

tir de dienos cmjugados en los que los elestdmeros tienen un
elevado contenido del producto de adicidn 1;4—cis. Los més
dtiles de estos productos de adicidén 1,4~-cis son los prepa-—
rados a partir de isoprenc y tutedieno, y& que tienen propie-
dades que lea'hacen particularmente adecuados para la fabri-
cacidn de neuméticos para sutomovil y cemién y otrss eplice~
cicnes en las que se usa caucho natural. Son blen conocidos
los procedimientos anteriormmente seguidos en esta téenica
para la polimerizacidn de dienos conjugados paras producir
productos de adicién 1,4-cis, Bastae mencionar que el 1,4p0-
liisopreno cis puede producirse polimerizaendo isopreno con
cualquiera de una gran varieded de catalizadores de hidroe
carbil-litio, Tales polimerizeclones se resalizan a tempera~
turas comprendides entre unos 252 C. y unos 100¢ C., a pre-—
siones ambientes. Ia cantidad de catalizador empleada puede
ser ‘tan pequefia camo 0,03 milimoles por mol de isopreno y
tan alta cano dos milimoles por mol de isopreno. Alterna-
tivemente, la solucién de eléstémero puede prepararse con
catalizedores del tipo utilizado para produeir 1,4-polibu-
tadieno cis. |

El 1,4-polibutadieno cis se prepara con un cataliza-
dor que es el producto de reaccidén de un comﬁuesto metdli-
co de trameicidbn, particulsrmente haluros, de un metal de
los grupos IV a VIII y un agente reductor emérgico. ELl agen-
te reductor puede ser, por ejemplo, un compuesto metédlico,
perticularmente organometdlico, de un metel de los grupos
I-III. De los numerosos agentes reductores que pueden emplear-

ge, se prefieren los campuestos organo-sluminicos, siendo los

que con més frecuencia se describen como Utiles para producir
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el polibutadieno'que tiene un contenido elevaéo del prodﬁc-
to de adicidén 1,4-cis.

Se conocen muchas combinaciones pare la formecidn de
1 4-polibutadleno cig, pero puede decirse que los haluros
metdlicos de transicidn del grupo IV, particularmente de
titenio, son préferidos pare uso con coupuestos organ o-ali-
minicos. Como en el caso del isopreno, la témpera%ura de
polimerizacidn estd comprendide emtre unos 25¢ C y unos 100°
C. a presién amblente, y les relsciones molares son tales
que el haluro metdlico esté presente en exceso molar con re-
lacidén al compuesto orgsnométalico.

Qtras clases de elastdémeros muy utilizados estdn repre-
sentados por log copolimeros de etilenc y propileno que se
producen por polimerizacidn de une mezcla de los monémqros
con un catalizador que comprende el producto de‘reaccién, épr
ejemplo, de oxicloruro de vanadio y un‘agénte reductof del
tipo anteriormente descrito.

Los elastdmeros se producen bajo condiciones gque ex=
cluyen impurezas atmosféricas, particularmente oxigeno y agua.
Ademés; hay que exluir impurezas tales como azufre, compues—
tog sulfurados, compuestos oxigenados, y endlogos, si se
quiere obtener un polimero que esté dentro do los 1imites
Utiles para caucho. Ias polimerizaciones se realizan en
presencia de disolventes liquidos inertes tales como iso-
penteno, hexano, gasoline, benceno, Yolueno y andlogos, ¥,

a medida que transcurre la polimeriiacién, ge forma el elas-
ténero y permanece disuelto hasta'que he de recuperarse.
Hasta abora, la recuperacién del elastdmero en forma conve-
niente ha sido muy dificil, y segin las informacianes de

que se dispone, no se ha conseguido de un modo adecuado.
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BEste invento proporcione un apurato mejorado pars la re-
cuperacidn de tales elastémeros & partir de soluciones hidro-
cerbonadas.

Eg un objeto de este invento proporcianar un aparato
para efectuar de un modo eficlente la separacidn del soluto
a partir del elastdmero por vapor de agusa, en el que se efec-
tia la coagulacién del polimero sdlido de la solucidn en for-
ma de un codgulo fdcilmente secable, y en el que se evita la
acumuilacién de polimero en los pasos de la tobersa.

El aparato de acuerdo con el invento estéd caracterize-
do por la canbinacién de un extrusor de material, medios de
chorro de vapor para tocar el material sobre dos lados y en
éngulo recto con relacién al flujo de material extruido, y
una cimara de enfriamiento por agua aguas abajo de dichos
medios de dhdrro.

El extrusor estd constituido preferiblemente par un ta~-
pdén que coopera con una placa con orificios, estundo coloca~
do el tapdn en ¢l orificio de una msznera holgada. Bl tapén
puede estar constituido por un eilindro y un pistén movible,
giendo preferiblemente ajustable la posicién del pistdn en
el cilindro. El tapén puede ser también ajusteble con rela-
cidn a la placa de orificios.

Log medios de chorro de vapor pueden comprender conduc-—
tos de vapor de agua concénitricos montados axialmente rodean-
do una cdmars slargade para recib;r continuamente el material
extrufdo, terminando los conductos muy cerca del extrusor de
material. Los conductos de vapor de agua estén provistos pre-
ferivlemente de medios de descarga ajustable que enchufan uno
en otro.

Tos objetos anteriores del invento y otros, se compren-
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deran por los expertos en esta técnica por la siguiente des-
cripeidn de un aspecto especifico del invento, en toda la
cual se ha referencia al dibujo adjunto.

Ia figura 1 es un alzado de aparato parcialmente en
seceidn que muestra la posicidn del dis positivo de tobera en
una ingtalacidén en la que se separa codgulo de caucho de la
golucidn.

Ia figura 2 es un alzado parcialmente en seccidn que
muestra el dispositivo de mezclado y coagulacidn o de tobe-
ra. |

Ia Tigura 3 es wns vista detallada en alzedo del drea
de mezclado de corriente del dispositivo de la figura 2.

Ie figura 4 es una vista en seccidén transversal tomada
a lo largo de la linea 4-4 de la figara 3.

La figura 5 es una vista en seccién iransversal toma-
da a lo largo de la linsa 5-5 de la figurse 3.

Le figﬁra 1 muestra wne disposicién general del dispo~
sitivo de mezclado y coagulacidn 1 montado de tal manera por
encima de una vasija 2 que recibe agua caliente y elastémero
coagulado. Como @e verd, el vapor de agua procedente de un
canducto 3; agua procedente de un conducto 4 y cemento o solu-
ciéh.de elastémero‘prooedente de un conducto 5, se hacen pam
sar, bajo condiciones controledas, al dispositivo l. E1l coé~
galo de elastémero y el agua caliente entren en la vasije 2
por una tuberia déscendente 6o

La vesija 2 estd provista preferiblemente de un aglita-
dor 7 accionado por un motor 8§ para ayuda a manterer en susg-
pensidn el codgulo en el agua culiente contenida en la vasija.
51 es necesario, pusde afladirse agua adicimel a la vesija a

truvés de un conducto 9. El codgulo de elastémero y el flujo
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de agua caliente procedente de la vasija 2 como papilla a
través de le tuberia'l0 y la papilla se llevan despuds al
aparato para separar el codgulo de elastdmero de su vehiculo
acuoso. Esto puede lograrse mediante separadores de tipo
centrifugo o de otro tipo, cano se deducird evidentemente
por los expertos en esta téenica.

Los vapores, tal como vapor de disolvente y vapor de
agua; ‘arrestrados a 1s vasija 2 o liberados en la misma, y
que ge acumulan en su cimara de vapor, se retiran por el
conducto 11l. E1 disolvente puede reéuperarse deslﬁgés para
nueve utilizacidn. |

Aungue la fig. 1 muestra wa pogicidn tipice del dis-
positivo de tobera 1 en un aparato para la recuperacidn de
elastdémero, se comprenderd que el dispositivo 1 puede estar
situedo taunbién debajo de la vasija 2 o a un lado de dicha
va.s’i;ja 2

Con referencia o las figurss 2; 3,- 4 y 5 que muestren
conjuntemente la construceidn del dispositivo de tobera 1,
asf como el flujo de materiamles a travds del mismo, elv dis~
positivo proplamente dicho comprende varias seccicues, a sa-
ber, una seccién de chorro de vapor de sgua, una seccibn de
extrusién de solucidn o cemento, wna seccidn de "destilacidn
relimpago" de disolvente, y una seccidén de enfriamiento brus-
CO. |

Ie seccidén de chorro de vapor comprende una envoltura
12 provista con una pleze de entrada con pestafie 13, montada
en dngulos rectos con relacidn a una pieza de salida con pes-
tafia 14 unida a la tuberfa de alimentacidn de vepor 3. Un ér-
bol roscado 15 cooperando con un menguito internmxentle roscedo

16 estd dispuesto en un scmbrerete con pestaiin '17 de la en~
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voltura 12. Ia pestafia de salida 14 estd asegurado a la pla-
ca final 18 de una pieze transversal tubular con pestafia 19.
Rodeando al 4rbol 15 y dispuesto sxialmente en la pieza cru~
zada trensversal 19, y asegurado en un extremo a la place fi-
nal 18, hey wn tubo de conduccidn de vapor de ague 20. El dre-
bol 15 termina en el casquete de distribucidn de vapor-de
agua 21 provisto de un anillo 2%; E1l conjunto de casquete es-
t4 montado de tal menera en el extremo del drbol 15 que este
4drbol puede girar libremente can relacidn al casquete por un
volante externo. El anillo 27 enchufa en el fubo 20. Un pezbn
de tubo corto 22 estd unido al extremo con pestafia 23 de la
pieza transversal 19 por medio de su extremo con pestafia 24,
que estd provisto de una pieza tubular interna 25 montada
axislmente en su interier v concéntrice con el tubo de vapor
de agua 20 mencionado anteriormente. Un anillo externo 26 del
casquete 21 estd enchufado en dicha pieza tubuler 25. Almas
28 conecten los anillos 26 y 27 del casquete como se vera por
las figuras 3 y 5. La seccidn de extrusidn de solucidn o ce-
mento comprende una envolbura 30 andloga & la de wna vélvulae
angular que tiene una entrads laterel con pestafia 31 y una
galidea con pestafis 32. Un somtrerete 33 de la envolturs 30
tiene un manguito 34 montado axialmente en su interior que se
extiende por toda la envoltura 30 haste un pézén con pestaiila
35. El manguito 34 termina en una cubeta cili{ndrica 36 que
tiene un pistdén deslizable 37. Le posicidn del pistén 37 en
el cilindro se controla por un filete de tornillo 38 sobre
un eje axial 39 que corre por toda la léngitud del manguito
34. E1 eje estd montado de manera que puede girar en su ex—

tremo interno en el pistén 37 y termina en su otro extremo

en una rueda de control 40. En el menguito 34 hay un apoyo ade-
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cuedo 41 pars soporter el eje 39. ia seccién roscadz 38 dsl
eje 39 coopera con un cesquillo de bronce roscado 42, monte~
do en el manguito 34, cauo se veri claramente por la figurs
3. Bl pezdn con pestafia 35 estd provisto con un tubo concén-
trico interno 43 que forma un pasadizo hacia el interior de
la envoltura 30. Conexiones adecusdas de tuberiass 46 y 47
permiten que la cdmara enular formada se utilice camo camisa
de calefaceidén o de enfriamiento. La cubeta cilindrica 36 en~
caja con una pequefla holgura anular en una abertura en la pla-
ca terminal 48. Ia cubeta cilindrice montada y el tubo 34 pue-
den moverse axialmente por medio de una rueda de control 49
montada sobre el tubo 34 fuera del sombrerete 33. E1 tubo 34
puede moverse axialmente y en forma deslizante en el sambre-
rete 33 o temer controlado su movimienmto axial por filetes de
tornillo sobre el tubo 34 y sobre el interior del sozhbrere‘ce
33, |

Le cubeta cilindrice 36, ademds de actuar como un ele-
mento primerio de una abertura de matriz de extrmusidbn ajus-
table de solucién de polimero puede estar equipada con ras-
cadores o cuchillas 60 estratdégicamente situados pera limpiar
de codgulos de polimero las paredes del conducto de zlimente~
cibn de poln’.méro 43 ¥ la pared externa de la aberturd de la
natriz. La r;tracci&n o camtraccion del pistén 37 hacia la
cubeta 36 limpia tamWién la superficie del pistdn 37 o la
pared interns de la renurs de la matriz. Holguras estrechas
entre las superficies exteriores de las cuchilles que estén
rigldsmente unidas al cilindro 36 o al ’tubo 34 y & la pared
interna del tubo 43, mantienen la concentricidad de la sec-
¢ién central de la matriz de extrusion (pistén 3;7 ¥y cubeta

36) con respecto a la pared externa de la matriz (placa £i-
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El funcionemiento de la tobera o mezclador es como gi-

nal 48).

gue: gse conduce, por el conducto 5, hezsta la envoltura 30,
cemento de csucho o solucién de ceucho, que es un material
viscoso constituido por un elastémero y un disolvente hidro-
carbonado sdecuado tal como hexano, benceno o isopentano.
Desde este 4rea, la solucibdn de caucho se hace passar & pre-
sidén entre la cubets cilindrica 36 y la sbertura que hay en
la placa 48. Como resultado, la solucidn de caucho es extrui-
da en formz de u.n tubo en el pasadizo aﬁular formado entre

los a.nilios concéntricos 26 y 2;? del casquete 2l. Se hace pa~
sar vapor de agua & preailén desde el conducto 3 a la envoltursa
12 v al pezdén de fubo 22. Como se verd mds claramente con re-
ferencia 2 la fig. 3, el vapor de agus que fluye hacia el in-
terior del tubo de'conduceién de vepor 20 y el espacio anular
entre la pared cilindrica del pezdn de tubo 22 y la pieza tu~
bular 25, encuentra al tubo extrufdo de solucién de caucho en
gngulo recto. Como resultado, el disolvente se desprende brus-
camente y el caucho ge coagula en forma de grumos del tamafio
deseado.

Bl codgulo y el dis olvente, en su mayor parte en estado
de vapor, son arrastrados 8 1lo largo de la cdmara snular alar-
gada o espacio intertubular entre los tubos concéntricos 20
¥y 25, movidnd e de derecha a izquierda en el dibujo. Ia ex-
plicacidén anterior se répresenté, por medio ée flechas indi-
cadoraes en la figura 3. Despuds de llegar a la pieza itransver—
gel 19, el codaulo y el disolvente mezclados se enfrian brus-
camente por agua gue llena el interior de la pleza transversal
y es suministrada por la tuberfa 50. El sgua, en la disposi-

cibn prefei*id‘a representads, se carga continuznente desds una
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tuberia de alimentacmn de dgua 51 por medio de las conexio-
nes de tuberias 46 y 47, ¥y la cémara anuvlar que rodea la sec-
cién de slimentacidn de solucidn de caucho, donde sirve prime=-
ro para enfriar la solucidn de elastémero. El codgulo de cau-
cho, el agua y el disolvente pasan despuds como mezcla por
medio de una tuberia descendente 6 & la vasija 2, como se

ha mencionado anteriormente. Aqui, eZ[. disolvente vaporizado
puede separarse fdcilmente de la mezcla y retirarse por ia
tuberfsa de salida 1l para fraccionamiento, separando cualgquier
sgua que pueda gser arrastrada y uwilizdndose posteriormente en
el procedimiento. Puede alimentarse de modo continuo o inter-
mitente aguz adidional en la vasija 2 por el conducto 9. ILa
vagija 2 estd provista preferiblemente con medios de agita—_-
cidn de tipo de hélice pax;a mentener el codgulo en suspensidn
v cantribuir a 1la separacidn de disolvente. Como se verd evi-
dentemente, podrian emplearse, en lugar del agitador de tipo
de hélice representedo en la fig. 1, otros medios de agimcién,
tal como "eductores", dispositivos de paletas o chorros de -
agua, vapor de agua o neumdticos de alta presidn, etc.:

El codgulo y el agua se retiran preferiblemente de modo
continuo de le vasije 2'para. geparar el agua del codgulo. Co-
mo se verd, el aparato descrito proporcionz un medio para
coagular caucho eliminando el disolvente por coarrientes calien-
tes de vapor de é.gua, de tel manera que el vapor de agua,
mientras origine une répide evaporacién del dis olvente, trans-
forma. el caucho en particulas separadas y, en particular, evi-
ta la formecidén de glébulos de caucho que tienen agus 0 vapor
de agua ocliidos. Todos estos glébulos o esferas presenten di-

ficultades médximas de manejo en las operaciones subsiguientes

de secado o separacién. La aplicacidn del vapor de agua, tan-
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%o en el interior como en el exterior del tubo extruido d;a
soluciéxi de polimero con uns liberacidn sustancial de ener—
gia mecénica, efectﬁa, cal la diferencisa de temperatura entre
el tubo de disolvente de camcho y el vapor de sgua, una coagie
lacidén rdpida, completa y eficiente, y da como resultado el
desimenuzemiento del caucho en codgulos del temafio deseado.

El dispositivo del invento estd provisto, como se observard,
con medios para regular les condiciones de contaoto para so-
Iucién de caucho o de elastémero particuler que se estd trans-
formendo en codgulo. Fars este fin, se observard que el tamaflo
de la aberturas entre la cubeta cilindfica 36 y la placa final
48 pueds zjustarse a la dimensién deseada por rotacidn de la

rueda de mando 49. De modo andlogo, ajustendo el volante de

mando 52 en el extremo del eje 15, puede moverse hacia adelan-

te o hacle atrés la cabeza enchufadz o casquete 21 para regu-—
lar tento el volumen de vapor que choce con la solucibn de
caucho que se estd extruyendo a través del espacio o abertu-
ra arriba menciona.da, como la velocidad de los chorros de
vapor de agus.

Se observard ademds que puede efectuarse uha diferen~
ciacién entre los dos'chorros de vapor de ague, es8 decir; los
chorros de vapor interno y externo, moviendo el pistén 37
con relacidén al casquete cilindrico 36. Las.presiones v las
temperaturas que haysn de userse en el aparsto variarén dentro

de ciertos limites, segin seen las cerscteristicas de la so-

.lucién de cemcho, de la que se quiere eliminar el disolvente

y formar particulas de tipo de codgulo. Cusndo hay que sepa-
rar un caucho poliisoprenc de una solucidn con :Lsopentano, son
convenientes presiones de vapor de agua del orden de 2, 81 kg /

cm. —9 13 kg./cma, cuand o el contenido de poliisopreno de la

- 11 -
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solucidén es 10 % sproximedamente. Las presiones menores derén
como resultado usualmente un tiempo de secado mayor. Con di-
ferentes polimeros y diferentes disolventes, variarén, como
es natursl, las presiones de vapor de agua y log voludmenes.
Con un porcentaje mayor de sdlidos y wna solucién, cano con-—
secuencisa, mds espesa o més viscosa, se preferird usuélmente
una presién de vapor de agus mayor. Ia presién de agua no es
muy critica, habiéndose encontrado que es perfectamente zde-
cuada une presién de 3,51 kg./cm.a. Ia relecién de volumen de
agua a solucidn debe ser aproximadsmente 10:1 cuando' se estd
coagulando poliisopreno. Con otras soluciones de elastdmero,
tal como butedieno o copolimeros etilsno-propileno, puede em-
plearse frecuentemente una relecién menor. Le tempera’sura del
agua empleada puede variar pera ‘rendimientos diferentes, so-
luciones de elastdémero diferentes y relaciones diferentes de
eléstomero-solucién. En general, una temperatura de 60-90¢ C.
ha dadoresultados satisfactorios pars isopreno disuelto en
isopentano.

Aungue usualmente es econdmico hacer itrebajar el apara-
t0o bajo las presiones indicadas, se comprenierd, cano es na-
fural, que, bajo ciertas cireunstancias; puede usarse presio-
nes muy elevudas o incluso una presién por debajo de la atmos~
férica. ‘

Este solicitud que corresponde @ la presentada en los
Estedos Unidos deo América el 17 de Septiembre de 1959, bajo
el Némero 840.549, se acoge a los beneficios del articulo
51 del vigente Estatut o sobre Propiedad Industrisl.
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Los puntos de invencidn propia y nueva que se presentan
pere que sean objeto de esta solicitud de Patente de Inven-
cibén en Espaﬁa; por VEINTE é.ﬁos, son los siguientes:

1l2.~ Aparato pers la recuperacién de polimero a partir
de su solucidén hidrocarbonade, caracterizado por la combins-
cién de un extrusor de méterial, medios de chorro de vapor
de ague para tocar el material sobre dos lados y en dngulo
recto con el flujo de material extrufdo, y una cémara de en-
friamiento por asgua aguas abajo de dichos medios de chorro.

2%.~ Aparato de acuerdo con la reivindicacidén 1, ce~

racterizado porgue el extrusor estd constitufdo por un tapén

 que coopera con una placa de arificios, ajustando el tapdn

en el orificio de un modo holgado.

3¢4= Aparato de acuerdo con las reivindicaciones 1 ¢ 2,
caracterizado porque el tapén esti constituido por un cilin-
dro y un pistén movible. | '

4¢.~ Aparato de acuerdo con la reivindicacidén 3, ceramc~
terizado porque la pogicidn del pistén en el cilindro es ajus—
table.

5¢,- Aparato de acuerdo con la reivindicacidn 3, carac-
terizado porque el cilindro y el pistén que formenel tapén
son ajustableg con relacidn a la placa de orificios.

6¢,~ Aparato de scuerdo con la reivindicaci&n 3, carac~
terizado porque el cilindro estd provisto con medios rascado-
res sobre su superficie externa. |

79.- Aparzto de acuerdo con cualguiera de las reivin-
dicaciones 2-6, caracterizado porque los medios de chorpg

de vapor de agua comprenden conductos de vepor de ague con-

- 13 =
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céntricos montados axielmente que rodesn uns cémars alarga-
de pars recibir continusmente 1 material extruido, termi-
nendo loz conductos muy cerce del extrusor del meterisl .

2,- Apareto de acuerdo con la reivindicacidn 7, carac-
terizado porque. los confductos de vapor de agua estén provis-
tos con medios de descarge que ajustean enchufando.

9¢,~ Aparato de acuerdo con las reivindicaciones 7 u 8,
caracterizado porque la cimara alargada descarga en una céd-
mare de enfrismiento brusco de 4rea de seccién transversal
incrementada.

102.~ Aparato para la recuperacién de polimero a par-
tir de su solucién hidrocarbonada. |

Tal y como se ha descrito en le Memorie que antecede,
representado en los dibujos que se acompaiian y con los fines
que se han especificado.

Esta Memoria consta de cetorce hojas escrites a méqui-

na por una sola cersa.
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