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MEMORIA DESCRIPTIVA

"DE

UNA PATENTE DE INTRODUCCION, POR DIEZ ANOS, EN ESPARA
A FAVOR DE LA SOCIEDAD PRODUITS CHIMIQUES PECHINEY~
SAINP-GOBAIN, DE NACIONALIDAD FRANCESA, RESIDENTE EN
NEUILLY-SUR-SEINE (FRANCIA) 63, rue des.illiers,

sobre:

"UN PROCEDINIENTO DE FAERICACION POR POLTMERIZACION EN
MAS4 DR TERMOPLASTICOS". o
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La presente invencién se refiere a la fabricacién, por polime-

. rizacidn en masa, de termopl4sticos constitufdos por polfmeros o copoli-

mercs insolubles en el o en los mondmeros correspondientes, cmno';lyor o
jemp16 los pql_:fmerés de cloruro de vinilo o de cloruro de ﬁfn‘.lidenq ¥y
aqt_xellos de sus copolimeros que son insolubles en la mezcla de los mond-
meros. }

La polimerizacién en masa de estos mondmercs, y en mrticular

" . del cloruro de vinilo presdnta cierto mimero de dificultades debidas, en

gran.parte, al hecho de::qie es necesario moderar la reaccidn que €3 exo-—

térmica y que hay que prever medios para eliminar correcta y regularmente
las calorias desprendidas. Los diversos tipos de mws que se han pro-
puesto ya para éfectua; ‘ta.les‘ polimerizacionss estdn constitufdos en par—
tivular por autoclaves provistos de diferentes aistemas de agitadoress

" la invencidn consiste esencislmente en efectuar la mlﬁeﬁm-

cién en masa d4 estos compuestos, asegurando la fluidificacién de la toba-

1idad de la masa e-n curso de polimerizacién. |

.Es sabido lo q;.:e se er_ﬁ;iende en la técnica moderna por masa “flui
d:'lf."icada”.' Se tfata de productos pulverulentos que son 1levados con ayudas
de acciones diverms (por ejeixp;pginyeccién cie'gaé jbatmo) aun 'estadé par-
ticglan’qu_’e les épro:dma al estado flufdo. Es sabido que si.se considera

una masag de mate.rig en polvo dispuesta en un recipiente y se hace caef

" sobre dicha masa una bola pesada, por ejemplo una bola de plomo, esta iip-

tima forma en la superficie del polvo una marca, relatigamente poco pro=
funda. Por el contrario sisse somete la masa a 1a accidn de medios tales

como insuflacién de fluido gaseoso, batido enérgico, etc., se comprusba

que la misma bola, Que cae de 1a misma altura, psnetrar{ mds profundamen=—
te en la masa y llegard incluso a tocar el fondo del -rec_ipietrbe& Esta mg=

ga ha alcanzado entonces e2 estado fluidificados

Durante la polimerizacién en masa que conduce a los temmoplis=-

ticos contemplados anteriormente, se comprusba que el conjunto de la ma-
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teria en curso de polimefizacié'n toma muy ripidamente el estado pulverulen—

- tes Por ejemplo, si se trata de cloruro de vinilo, este estado pulverulen—

to es alcanzado desde qwue e-l 25% sélamente de la nateria es polimerizado.
Bote estado se presta mal a los Qémbibs de calor ¥ 3 la eliminacién correc=
ta v regular de las calorfas deéprerxiidas durante 1lg reaccidn y los medios
actualmente utilizadas para ba.tir. esta masa" pulveruleﬁta no permiten obte-
ner resultados tan buenos cono se desea.

- §i, conforme a la invencién, se confiere el estado flufdificado
al conjunto de la masa en curso de polmenza.c:.dr;, se comprueba que estos
inconvenientes desabarecen, ¥ Gque se dbtienen, ademds, diversas ventajas’
que resultardn de la descripcidn que sigue. |

Segfn un modo de puesta en préctica del. pmcedimﬁnto de la 1n-
vencién, la masa en curso de pohmerizadlén es llevada al estado flulch.fl-
pado por ‘batido en an autoclave horizontal giratorid en tomo de su eje y
que contiene bolitas, 'b"e.rras' y otros cuerbos inertes ddl mismo géneroc.

" Bl autoclave horizontal, o aparato utilizado para la rea,li'zaci-dn
prictica de la f;.nveﬁcjl.én o8 objeto de la patente de introduccidn, que por
desglose de la presente, déposit.a en esta misma fecha la propia Solicitante..

La velooidad de rotacidn comunicada al 'abarat.o tiene una influen—
cia importante sobre la fluidificacidn de la masa. Es, pues, necesario ha-
cer ghrar el aparato en una gama de velocldades detemnada.

Como ha pod:Ldo observar ls Solicitante, esta gama de velocldades
es funcidn del didmetro del aparato, de suerte que conviene considerar mis -
pa.rticuia.xmen_te la velocidad tangencial pez'iféx;ica de La pared ciiindrica.
interna del autoclave. : | |

Pare una velocidad demasiado pequefia, la materia permansce en -
gran parte en estado compacto, sin tomar 4l estado .Eiui'do; de aué.rte que »
én estas condiciones los _cambiosvtémicos son malos y los resultados des- -
favorabless Para éiztoélaves del t.i;ﬁo corriente en ia industria, de un did=-

metro del orden de 50 a 100 cm, a partir de wna velocidad periférica del
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otden de 18/m/m1n , una ;a;t.e importante de la masa pasa al estado fluidi-
ficado y cuardo se sugenta la velocidad, se obtiens répidaﬁen’oe la. puesta
en estado fluido cle la totalidad de la masae Si se a;menta:.:la velocidad
por encima de un determinado valor, dei orden de 100 Qn/mi,r;-, hz fuerza
centrifuga tiende a pegar cierta pgrbe.dél polwo contra la };a.red , bajo
forma de anillos mis cA:rmenos‘ compactos, y aumentando todavia la- veloci-
dad, por ejemplo a 200 m/min. aproﬁmadamgnte, 1a totalidad del polve se

encuentra pegada contra el cilindro.

La gama de velocidades ftiles, en lo que se refiers a la inven—
cﬁ6n, 'se extiende, pues, précticamente ,"con los autoclaves. considérados,
desde unos 20 m/min, hasta un poco menos de 100 m/min, pero précticamente,
interesa permanecer en las ~velocidarle's pequeﬁé.s contenidé.s en esta éona,
pgestd que ‘estas velocidgdeé dan buenos resultados sin entrafiar un éonsu—
mo imftil de energia o un desgaste perjudicial de los aparatose

Com:iéne q'bserva.r que. al'principio de una operacién de p;:rh'.ma- :
rizacidn no hay en el autoclave mds que una cantidad mula o pequefia des

_polfmero sélido, encontrindose este Wltimo en estado de suspensién en el '

monémero 1fquido. En este medio 1fquido, la evacuacidn de calorfas no pre-

senta dificultad especial’y 1o es necesario imponer al aparato una veloci-

"dad de rotacién comprendida en la gama de velocidades definidas anterikr—

mente y que corresponden a la fluidificacién del polimero s6lido. ﬁa,staré,
pues, en esta fase preliminar con una velocidad de r;tacién‘ mucho més lexﬁ-
tas . | |

Las dimensionea, 1a densidad de los cuerpos inertes yAsu mimero,

tienen uns influencis sobre 1os resultados obtenidos. De um nodo geveral,

. ¢s necesaric que estas variables séaxi elegidas de tal modo que dichos cuer-

pos rueden constantemerte sobre la superficie del autoclave y la bafran in-
tegramente. | ’

La experiencia prueba que las bolitas degasiado ligeras, es de-

cir de demasiado poco didmetro o demasiado poca densidad, se desprenden
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durante la rotacidn de la pared del autocldve y tienen tendencia a irse

hacia el eje del aparato. Este fenémeno hay quecevitarlo y se remedia au~
mentando el -peso de las balitas, es decir amem;gndé sus dimensiones o

su densidad. Sin embargo la experiencia prusba. que las bolitss muy densas,

pero de demasiade Doco didmetro hay que evitarlas.

Para oblener un barrido convemente de toda 1a superﬁ.d.e del
autoclave, sobre todo si éste tieme un d:.émetro relativamente grande, del
orsen del metro, es interesante utilizar bolitas de un didmetro de 10 a '
12 o incluso 15 aue, y de uns densidad ds al menos 6 a 7. Se puedsn ubi-
lizar por ejen;plo bolitas de plomo ¢ acero o incluso bolitas huecas: las—
tradas o no con plogo. Las balitas pueden ser de dié;iaetros difererrhes-
Una serie de bol:.tas es en principio suf:.c:.enta, pero en el caso de que
algunas bolitas sallesan de la 1fnea generatriz del cn.lf.ndro, es venta—
Joso prever admés wna ¢ dos bolz‘oas suplementar:.aa, ) inciuso una sem.e

suplement.aria. Bs indtil porer un mimero mayor de bolitas y en ;articula.r

~es poco recome:ﬂabla guarnacer el autoclave con varias capas de bohtas ‘

como es habitml hacerlo en los molmos de bolase

El procedimiento presenta diversas ventajas con reledién a los

'otros procedmientos de pol:.mer:.zac:.én en masa. En primer lugar, se com—

prusba que no se forman pricticamente agregados de polimeros. Es decn' que

_ casi todo el producto que sale del autochva al término de la qperacidn

" es suficientémeube fino para pasar p;ar el tamiz de 30 mallas por pulgada

(AFNOR médulo 26) y sobre ests producto que pssa por el tamiz 30, uma

" fuerte proporc16n del érden del 60% por- lo menos y generalmente mds, pasa

. por el ‘tamiz 60 (AFNOR 26), es decir que es "comercial’s

Otra ventaja mportante del procedmian’oo reside en el hecho de
que permite regular con gran precisidn las temperaturas de la operaciéna..

Gracias a los cambios térmicos qus permite el estado flufdo de la mass es

fécil regular la tempefatura interior del autoclave con apraximacién ‘de

algunos grados,.lo que conduce a obtener un producto muy hamogéneo, desde’
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el punto de vista de la longitud de las cadenas. For lo demis, se puede

~ hacer variar fécilmente la temperatura de la operacién segin se desée

obtener un producto cuyo grado de polj:ne;'izacién seq mis o menos eleva~
do. Como es sabido, cuanto mis elevada es la temperatura, mis ‘pequefio es
el grado de polimerizacidn. En general, el grado de polimerizacidn se ex—
presa por el K. Wext (K.¥.) definido por Fikentscher (véase "Cellulose
Chmie® 1932, tomo 13)e Précticamente los utilizadores de clorure de po-
livinilo buscan productos cuyo K.We se escalone entre 55 y 70. Se obtie~
nen ficilmente tales productos por el procedimiento de la invencidn y se
puede regular hasbaﬁhe exactamente el K.W. del producto obtenido por ia
t;emperatum de la operacidn. Como es conocido, no hay interds en general,
en proseguir la polimer;i.za.cién hasta el 1008, porque en la $ltima fase oo
producen sobre todo bajos polimeros; si se desea, pues, un producto que
contenga un pequefio porcentaje (3 a 4% solamente) de bajo polflero, es fn-
teresante detener la operacidn antes de la polimerizacién completas BEn ge-
neral se cbtienen buenos resultados deteniendo la polimerizacién al 75~
85% del tobals ‘

Otra ventaja del procedimiento reside en el hecho de que el por-
centaje horario de polimerizacién es més elevado que en los procedimientos
anteriores, 10 q@e se traduce por ums dismimueidn de la duracién de las o=
peraciones. Como Se Ver3 en los ejemplos que siguen, las operaciones du-
ran siempre menos de 24 horas y frecuentemente solo de 15 a 16 horas.

Otra ventaja de la invencién congiste todavia en el hecho de que
la agitacién es obtenida sin agitador que reciba su movimiento desde el ex~
terior, lo que suprime el prensa-estopase

- Por lo demnds, se puede considerar que en £l autoclave horizontal
utilizado conforme a la invencidn, cada tramo wértical del aparato funcio-
na como los tramos préximos, es decir que si°Gumenta 1a longitud del apara-—
to sin cagbiar su difmetro, se aumenta la capacidad de produccién sin cam-
biar en modo alguno las caracteristicas del aparato en lo que concierne a
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los cambios témicos, de suerte que se aumenta la productividad de la ins=-

talacién sin modificar el procéz;o de la operacién.

C;uno catalizador se pueden uti}.iza-r todos los catalizadores ha—
bituales de poli.me_rizacién de estos écmpuestos. de vinile y en particular
los peréxidos orginicos camo ol peréxido de benzohilo. :

En ciertos casos puede sér inﬁeresante operar en presencia de .
wna pequefia cantidad de diluyente que debe ser al menos parcialmente mis=
cible con el mondnero, pero no disolvents ni hin«;hador del polfmero. Se-
utiliza en general ‘entre 0 y 5% de diluyente. Como diluyente se pueden u-
tilizar los alcoholes, en pa.rt:.cular el metanol, asf camo los hidrocarbu~
ros como el i:)ropano, el butano, el dter-de petréleo o incluso g,af.ses‘ licua-
dos como el gas carbénico 1fquido. En genergl, la utdlizacién de los dilu-
yentes produce una gran fimura en la gramilometria del productos

A continuacidn se citan varios ejemplos de aplicacién de la in-

vencidu.

. " se colocan previamente en el esutoclave, conforme a la patente
dgéositada'eq esha misma fecha por la Solicitante, 6 bolitas de acero i=-
noxidable lastradas con granalla decplamo, de 90 mm. de didmetro y que
pesan cada una 3 kgs. en una serie contims a lo large de la generatriz
inferia del cilindro. Se éﬁgdg ut-n'bolita suplementaria semejante a las
otras. Se introducen antoncaé $0 kés:. de c]_.omro de vinilo, 0,08% de pe~-
réxido ds benzohilo y 0,28 de fosfato £~ris6dico, giendo estas cantidades

expresadas en peso con relacibn al clorwro de vinile mondmerce

Estando cerrado el autoclave ¥ asegurada la circulacidén de agua,
el aparato es puesto en rotacidn a la velocidad lineal tangencial de 22

metros/minuto, siendo esta velocidad calculada para la superficie interior

de la virola. La temperatura es mantenida a 582C sin ninguna dificuitad,
siendo la polimerizacién controlable a cada injstante por la sola regula-
cién térmica de la circulacién de agua.
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. AL cabo de 17 horas, se para el autoclve y se recupera el mo-
ndémero que queda, por destilacién por medio de vha circulacién de agus
a 40°C. Cuando la presidn cae a ce-ro, se procede a la apertura del au-
tocléve. Se recogen 40 Kgs. de cloruro de polivinilo bajo forma de un
polve blanco bastante fino, lo que corresponde & un rendimisnto del 808
o sea un porcentaje horario médio de polimerizacidn de 4,7%.

. Esta resina, cuyo K. Wert es de -61;,3} y el porcenyaje de bajo |
polimero igual a 5,1%, poses una granukometria tal que el 61% de este
poi_vo pasa por el tamiz AFNOR médulo 26. Su estabilidad (expresada en
duracidy al cabo de la cual una musstra de Tesina que contenga el 1,5%
de estearato dibdsico de plamo, laminada 10 minutos a 1602C y prensada
seguidagente a 2002C, dé signos aparentes de descmnposici&n) es de 12,5

mirmtos.

a) Operando con el mismo autoclave horizontal giratario des-
crito en la patente ‘de esta misma fecha de la Solicitante, se han poli-
merizado 50 Kgs. de cloruro de vinilo en presencia de 0, OL% de catali=-

~ zador de polimerizacidn en gondiciones’ diferentes de velocidad tangen—

x!:.al .y en presencia de bolitas de djmensiones y densidad variadas, man—
teniendo en todos los casos la temperatura en las proximidades de 602C.

En el primer caso se utiliza;n, como en el ejemplo 1, bolitas
de acero inoxidable, lastradas con granalla de plamo, de 90 mm. de dif-
metro, que pesan 3Kgs. y en mmero de 7..

Se efectda la polimerizacién adoptando para cada operacidn ve -~
locidades tangenciales respectivas de 11,22 y 33 metros/minuto. Los por—
centa jes horarios de p@aﬁwcién son, en los tres casos, sensiblemen—
te iguales, préximos a é—é,z% ¥ los productos de polimerizacién sensible-
mente andlogos par lo gue se refier-e al K. Wert, el porcentaje de bajos
polimér,os ¥ 1a estabilidad,.

Por el contrario, estas tres resinas poseen caracteristicas de
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granulometria muy diferentes, siendo lés porcentajeé des polvo que pasan
por el tamiz AFNOR médulo 26, respectivamente, de: 50;'}5 ¥ 80% cuando
la velocidad tangencial pa-sa de 1 metros/mimto a 22, y luego a los
33 metros/mimrl;o.'

b) Bn el segundo caso, adépta’nio la misma velocidad tangencial
de 10 metros/minuto y una temperatura de .602C, se utilizan sufesivamente
bolitas de plomo de 18 mm, de didmetro y bolitas de madera superficialmen-— -
te emplomada, de 100 mme de difmetro.

Con 50 bolitas de plomo de 18 mm. de didmetro, o sea:una carga
total de 20 Kgs. el proceso de la operacién se rew.;eu muy laborioso, en—
contrdndose las bolitas dispersa—s en toda la masa en curso de la poli~-
merizacién: la. temperatura no he podido ser conseriada en la proximidad
de 6020, despuds de la apertura del autoclave se ha comprobado la forma-
tibn é.burdante de costras duras sobre las paredes del autociave y bolas
mis o menos duras en medio del polvo de polimerc.

¢) Con § bolitas de madera éﬁplmnada, de 100 mm. de difmetro,
de dengida-d igual a 2,92, se ha obpenido e-n 24 horas, ‘con un rendimien-
to del 874, o sea un porcentaje horario de cpolimez_-iza.cﬂn de 3,6% sola-
mente, una redinacde la que el 58% pasa por el tamizm ANFOR médulo 25. La
proporeidn de costras y agregados formados en el curso de la polimeriza=
cidn :ha sido del 10% aproximadamente, en tanto que es précticamente mila
cuando se utilizan bolitas de densidad igual, al menos, a. 6,5.

ERPL0 3 |

" En un sutoclave de 2,8 m3 de acero ordinario, de igual concep-
¢idn que el descrito en la patente de esta misma fecha de la Solicitante,
cuyo didmetro interior es de 90 cm., se colocan dos series de bolitas de
acero lastradas con plomo, de 100 mm. de didmetro y densidad iguei a9
en nimero de 69,

 Se introducen 1.000 Kgs. de cloruro de vinilo y 0,02% de cata—
lizador, medido en peso con relacién al cloruro de vinilo momémero. Se
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pone en rotacidn el autoclave a la velocidad de 9-10 vueltas/mimto, ‘6

sed a una velocidad tangencial de 25,5 a 28 nﬁtt;os/mimxyo y se mantiene

sin nminguna dificultad ia temperatura en la proximidad de 602C. por circu-

lacidn de agua en la camisa del autoclave.

Al cabo de 16 horas 30, la operacién es detenidas de.spués de las
Sperac:l.ones de desprendimiento de gases habituales, hsbiendo cafdo a cere’
la pres:.én, so abre el autoclave y se retoge el polimero que se presenta
bajo forma de.un polvo may fino. Se recogen as{ 780 kgs. de cloruro de po~
livinllo, lo que corresponde a un poreentaje horario de polmemzac16n de
L;The la resina tieme un Ke Wort de & ,_3, un porcenyaje de bajo polimero
de 4,28 y una-eatabilidad . & 2002C de 15 a 17 minutos, estabilidad deter—
minada como queds dicho mds arriba. | .

Desde el punto de vista gramlametrfa, el 65% del polvo pasa por

" el tamiz AFNOR médulo 26 y la can‘b:.dad de costras y agregados fomados en

el curso de la pol:l.merizacién es inferior al 0,5%.

" B el sutoclave horizontal de ajcero inoxidable, cargado con 7
bolitas de acerp inoxidable lastradas com plomo, desc;ito en la patante
de esta misma fecha de la Solicit_a.ﬁte, se introducen 50 kgs. de cloruro |
de vinilo y 0,04% de catalizador.' ' |

Se hace girar el autoclave a la velocidad circunferencial da 27
metros/minuto ¥ se mantiens la temperatura a las proximidsdes de 579C. Se

4 obtienen en 11 horas 30 minutos con un rendimiento del 70%, o sea con un

porcentaj'e horario de ;;olimerizaciﬁn’ Yigeramente auperior-a.f &%, un poll-

mero de K. Wert slevado, 1g1fla.l a 35,8 ocuyo porflentaje de bajos polimeros

es infe:rior'al is%f | ) o
‘Operando en las mismaé condi_ciories pero a la temperatura de 652

C. en lugar de 579 , 8e obtiens en 8 horas 50 con u.n rendimiento -del 62%,

0 sea con un porcenta,je horario de polmerizacién del orden del 7%, un po-

limero de K. Wert relativamente bajo, igual a 59,3 ¥y cuyo porcentaje de ba—

jos polimeros alcanza el 5,7%. Durante la operacién, pese a la temperatura

.
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demasiado elevada adoptada para obtener un preoducto de peso molecular pe—

Qquefo, no se ha'pfoducido ningén entorpecimiento de la polimerizacién y
el mantenimiento de la temperatura es llevado a cabo sin dificultad. Esta
es por lqdémés la razén por la cual el porcentaje de bajos pol:fmsmg per=
manece ramnablﬁ, poco alejad§ en suma del polfmero obtenido a 572C.
EJBPLO 5 | . '

- Se introducen en el autoclave }'zoi'izontal giratorioc cargado de

‘bolitas, descrito en la patente de esta misma fecha de la Shlicitante,

47,5 kgs. de cloruro de vinilo y 2,5 kgs;‘de &ter de petrdleo, o sea el |
5% en peso del mon&mrc;. Se afiade 0,04% de catalisador ¥ se procede a la
polimerizacién del modo habitual, manteniendo la temperatura en las pro-
ximidades de 60°C y 1a velocidad tangencial de rotacién a 22 metros/mimu-

to. B) cabo de i5 horas ¥ 15 minutes, se obtiene, con un rendimiento dsl

72%, o sea con un porcentaje horario de polimerizacdén de 4,78, una resi-
na muy fina, de K. Wert igual a 61,9 y cuyo porcdntaje de bajos polimeros
es dsl 552%. De esta resina el 83% pasa por el tamiz AFNOR médulo:26. No
se advierte, sobre las paredes del ‘autoc]a;e, la presencia de ninguna cos-
tﬁa o agregado cualguiera, pudiendo el aparato ser seguidamente vuelto a
poner en marcha para una mueva operacidn. El éter de petréleo se elimina
muy fdcilmente en el mogento del desprendimisnto de gases y cuando el po-
lfmero sale del autoclwe. La estabilidad de la resina a la prensa es de
10 & 12,5 minubos a 2002C. |

Se ha expliwa&o recedentemente que para obtener productos que

cantengan un pequefio porcentaje de bajos polimeros, es interesante inte-

rrumpir 1la operacidn antes de la po_limerizacidn completa, siendo depé.ra¥

da la cantidad més o menos importinbe‘ de mondmero restante al téryino de
la operacidn del polvo de polfmero formado ¥ rewwﬁda por destilacién
¥ condensacidn, sisndo mantenido el auboclave a una temperatura relativa-
mente elevada y siendo enfriado el condensador por bajo del punto de ebu~-

11licidn del mondmere que hierva a menor temperatura.
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- La destilacidnitdel o de los monémeros puede efectuarse irmovi-
lizando el autoclave, pero en este caso, el polvo de polfmero pierde su
estado fluwfdificado y se amontona en la parte inferior del aparato, en
cuanto el autoclave cesa de girare En estas condiciones los vapores de
mondmeros de las partes profundas ds la masa no ]Suec.ien escapar hacia el
circuito de condensacidn y la destilacidn se hace cada vez mis diffcile
Se estd, pues, obligado a desempalmar el circuito de condensacién y hacer
de muevo girar el autoclave para renovar las superficies en la masa del
polimero, y volver a iniciar la destilacidn como precedentemente. Cuando
1z cantidad de mondmero a eliminar representa el 15 al 25% de‘ 1a carga
total, -hay que proceder de 4 a 6 veces a las operaciones alternadas de
empalme y dessmpalme del circufto de condensacién, de destilacién y de ro-
tacidn del autoclave, lo que en definitive aumenta la duracién total de
la opsracién de polimerizaciéne

Se puede, segin la invenmidn, facilitar en gran medida la des-
tilacidn del o de los monfmeros residuales y reducir la duracidn ds la o~
peracidn proveyendo al autoclave de un drganc de evacuacidn cuyo orificio
u orificios de entrada se abren é:clusivamente en la parte del recinto del
autoclave situada por encima del nivel del polvo de polimero flufdificado,
gracias a lo que la evacuacifn del o de los mon&meros residuales puerde ser
efectuada manteniendo el autoclave en rotacidn y el estade flufdificado
de la masa del polimero.

Sogién une forma de realizacién particularmente ventajosa, el
dispositivo de evacuacién comprende un tubo acodado cuyo extremo de sali- -
da del monbmero estd situado por encima del nivel del p<.)lvo de‘ polfmero
fluidificado y que pasa & través de un fondo del autoclave segin el eje
de 4ste ﬂtﬁo para empalmarse al cirevito de condénsacién.

Para asegurar la obtux;acidn dei tubo de evacuaciéﬁ durante la
polimerizacidn y para evitar todo riesgo de taponamieﬁbo de ‘4ste por el

polimero, el extremo inferior de dicho tubo puede ser cerra,dé antes de 1a
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, carga del autoclave por un pallete de estanqueidad. BEn el momento en
que se deba proceder a la destilacién del o de los mondmeros, se rom=
pe este pallete por ejemplo poypresidn de un gas inerts, nitrégeno en
particular.. El monfmero se expansiona entonces a través del tube hacia
el circufto de condensacidn y la destilacién de-l mondmero se efectia
as{ sin que la rotacidn del autoclave haya sido interrumpida.

El tubo de egivacuacién y su pallete de estanquefdad permiten
ademds asegurar la seguridad de marcha en el curso de la polimerizacién.
B palleté de estanqueidad se encuentra en efecto mantenido de modo per-
manente por fuera de las fases 1fquidos y/o slidg: y no peligra ser re~
cubierto por costras de pol{mero, capaces de dificultar su funcicnamien~
to, como puede producirse cuardo este pallete de estanqueidad 'se encuen—
tra fijo exteriormente al autoclave, al extremo de una tobera solidgria
de uno de los fondos y ent;-;zldo en contacto con el polfmerc en cada re~
volucidn del autocla*;re.

En £in, el tubo de evacuacién puede procurar una unién ﬁem-
nente entre el interior y el exterior del autoclave y permibe asegurar
ciertos controles de la polimerizacibn con una precisidn mds grande que.
los aparatos fijos sobre las paredes del autoclave. Se hace as{ posible
controlar a vcada. instarte la temperatura reinante en el intericr del
antoclave e incluso registrarla. Las operaciones de polimerizacién
pueden entonces ser msjor conducidas, lo que se traduce, como es sabi-
do, por la obtencién de polfmeros mds homogéneos y de gramlawetria
ne joradz«

Se puede también utilizar el tubo de evacuacidn para soportar
los indicadorea de nivel, utilizables en particular durante el llenade
del autoclave por ¢l o los mondmeros. En el caso en gue el tubo esté ce-
rrado por un pallete de estangueidad, estos indicadores de nivel serdn
dal tipo de ‘aque.uos cuyo funcionamiento & : es eldetrico 'y basado sobre

1a diferencia de conductibilidad térmica de una pared metdlica segin que
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dsta se encuentre bafiada por‘ﬁn%qud o@r un gas.

NOT2A

Bn resumen, esta patente de introduccidn se contrae a las si-
guientes reivindicaciones: -

12) Un proced-imiento de fabricacién por polimerizacién en ma-
sa de termopldsticos, caracterizado porque consiste en asegurar la flui-
dif;cacién de la totalidad de la masa en el curso ds la polimeri.zacﬁ.én.'

2%) Un procedimiento, segin la reivindicacidn 18, caracteriza—
do porque las coniicibﬁas de la indicada fluidificacidn se reunen, even-
tuglmente se satisfacen, a partir del momento en que una cantidad apre-
ciable de polfmer-o slido aparece en la masa en rjeaccién; :

38} Un procedimiento, segin las reivindicaciones 12 ¥ 22, ca-
racterizado porque la repetida fluidifivacidn es obtenida por puesta en
movimient® de 1a masa reaccional en presencia de cuerpos inertes libres,
que permanecen estacionarios, eventualmente précticamente estaciomrios. .

L2) Un procedimiento, segfin las anteriores reivimdicacionss, ca-

‘racterizado porque el porcentaje horario de polimerizacidn es controlado o—-

perando socbre la temperatura de la maga en reaccidn, en particular por re-
galacién dsl calor tomado en el apavato de rhaccién por un flufdo refrige-
rante en circulacidne |

58) Un procedimiento, segin las anteriores reivindicaciones, ca~
racterizado porque las caracterfsticas del producto son controladas operan— -
do sobre los factoeds de.dicha fluidificaeidn, en particular sobre la velo= -
cidad de movimiento de la masa reaccional.

62) Un procedimiento, segin las precedentes reivindicaciones, ca-

racterizado porgue la operacifn es detenida antes de la polimerizacién com-

‘pleta, en particular cuando la pelimerizacidn slcanza aproximadamente del

setenta y cinco al ochenta y cinco por clento del total.
m 78} Un procedimiento, segin la reivindicacidn 6%, caracterizado
poruge, una vez detenida la polimerizacidn, el, eventualmente los moudmeros

son recuperados por destilacidn ejecutads en varias operaciones, evenw- .-
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tualmente, de preferencia, en una sola operacidn. ‘

82) Un procedimiento, seg\inv 18 reivindicaciones precedentes,
caract:erizado porque la reaccién tiene lugar en un autoélave horizontal
giratorio en torno de su eje y en el que sze colocan cuerpo‘s inertes li~-
bres, tales como bolitas, barras y similares, siendo ajustada la veloci-
dad de rotacién y/o las dimensioms'y pesos de l;ns cuerpes inertes para
obtener la fluidificacién de la masa. '

92) Un procedimiento, segin la reivimdicacidn 82, caracterizado
porque la velocidad de rotacidn de dicho autoclave es regulada para que
la velocidad tangencial periférica de su pared ciii{rﬂi'ica interm esté
camprendida entre veinte y ¢ien m_etros por minute y, preferentemente, en-—
tre veinte y treinta metx;os por minuto.

109 Un procedimiento, segdin las reivindicaciones 82 y 93, carac—
terizado pbrque se emplean Bolitas, como c‘uerpos' inertes libres, siendo el
didmetro de. dichas bolitas del orden de ¢inco a quince cdntimetros y su
densidad del orden de seis a siete.

. 11?) Un procedimiento, segin las reivirdi;caciones 82 a 102, ca-
racterizado porque se utilizan politas dispuestas. en una, eventualmente en
uﬁ mimero restringido de series. 4 4

| 12¢) "UN PROCEDIMIENTO DE FABRICACION POR POLIMERIZACION EN
MASA DE 'I'EHHOPLASTICOS"; segin queda descrito'y reivindicado en la pre-
cedente memoria y nota.-reivindic.atoria, que constan de 15 péginas mecano-
grafiadas. -

wadria, 48 ABR 1963
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