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MEMORIA DESCRIPLIVA

DE
UNA PATENTE DE INTRODUCCION, POR DIEZ ANOS, EN ESPAIR,
A FAVOR DE LA SOCIEDAD PRODUITS CHIMIQUES PEDHINEY SAINT-
GOBATN, DE NACIONALIDAD FRANCESA, RESIDENTE EN PARIS
(FRANCIA) 63, rue des Villiers. o '
sobres:

UINSTALACION PARA LA FABRICACION POR. POLIMERIZACION EN
MASA. DE TERMOPLASTICOS" ' '
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La otra patente de int_.roducci&n depositada en esta misma fecha
por la Solicitante y de la qus se desglosa la presente, tieme por'objeto
un procedimiento pera la fabricacidn de termoplésticos constitufdos por
pobfme—ros o copolfmeros insolubles en el o los mon¥meros correspondien-
tes, que consiste e-n efectuar la polimerizacidn en masa de estos compues—
tos, asegurando la fluidificacién de la totalidad de la masa en curso de
polimerizacién. BEsta patente prevéd un dispositive para la fmesba en pric~
tica de este procedimiento gue estd constituldo por un autocleve horizon-
tal giratorio en torno de su eje y que contiene bolitas, barras u otros
cuerpos inertes del mismo género.

Dicho dispositivo consiste 8n un autoclave cilindrico de acero
inoxidable, que ghra en torno de un eje horizontal. Bste autoclave, de u-
na capac:.dad aproximada de 140 litros, lleva un cuerpo cilindrico o viro-
13 de 600 mm. de longitud ¥ 500 rme de didmetro interior, revestido por
una camisa por la que puede circular agua para la regulacidén de la tempe—
ratura. La virols esfé éerra.da 3 cada extremo por un fondo, empalmado a

ls virola por una media cafia. La virola 1leya en su centro un tapdn, cu-

ya superflcie interna es ta.l que cuando es colocado, la superficie inter-—

na del autoclave no presenta. ninguna discontinuidad. EL tapén permite la
carga y descarga del autoclave. Sobre los fondos se disponen los apgra-
tos de control (termdmetro, mandmetro), visores, asi como las vilvulas
que sirven para.‘la introduccién del mondmero y el desprendimiento de ga-—
ses. ‘ |

la invencién prevé ademds un dispositivo que permite evacuar
el o 1os mondmeros que quedan en &1 autoclave al término de la polimeri-
zacién, consistiendo este dispositivo en un érgano de evacuacidn cuyo o=
rf.ficio se abre, en el interior del au.tbclave horizontal, & un nivel su—
perior al del polvo de polimsro.

Este drgano de evacuacién pusde en Mi@r estar constitui-

do por un tubo acodado £ijo que desemboca en el interior del autoclave
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en la regién superior de este dltimo y que atraviesa uno de los fondos

del autoclave segin el eje de este ditimo.

Conforme a otra variante de realizacién de la invencién el &-

gano de evacuacidn estf dispuesto de modo que pueda ser utilizado, no so=

lamente para la evacuacidn del monémero que' queda en el autoclave al tér—
mino de la polimerizacidn, sino también para la evacuacidn del propio po-
1limerc.

Segin una forme de.realizacién el érzano de evacuacién estd cons:
titufdo por un pubo acodado mévil en torno del eje del autoclave, indepen— -
dientemente de la rotacién de &ste, para que su orifivio pueda ser lleva-
do al nivel del polfmero.

Ia invencitSn.prevé igualmente medios que per-mitan hacer girar

el tubo acodado en torno del eje del auboclave y colocarle y mantenerle

en toda posicién deseada pricticamente al nivel del polfmero en el cur—
so del vaciado del autoclavée

A continuacién se citan, a titulo de ejemplo, varias formas de
realiéacién del autoclavé, conforme a la presente invencidn en sus diver-
sas ﬁrhnWS especificadas, con referencia a los dibujos adjuntos en los
que t

las Figs. 1 y 2 ilustran, a titulo de ejemplo, una forma de e~
jecucidn. ] '

la Fig. 1 representa mmrcialmente en seccién y parcialmente en
alevacién,. un autoclave horizontal provisto del dispositivo de evacuacidn,
vy la Fige 2 zépresenta en seccidn este dispositivo de evacuacidn.

" 1a Fig. 3 representa una seccidn parcial longitudinal del auto-
clave, conforme a una variante de realizacién, durante la fase de despren~
diridento de gases, es decir la fase de vaciado del mondmerve

1a Fig. L representa una seccidn parcial longitudinal del auto~
clave de la Pig « 3 dura.lrbe el perfodo de vaciado del polfmerc.
La Fige 5 represe-nta parcialmerte en sgccidn ¥ parcialmente en
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#levacién un detalle del tubo de vaciado y de su mecanismo de mando.

la Fig. 6 représerita una seccibn esquemitica de una parte del
prensa estopas destinado a asegurar la esta;nqueidad entre el tubo de va-
ciado y el autoclave, permitiendo sin embargo la rotacién de uno con re-
lacidn al otro | |

Bl autoclave horizoxrt.;al representado éobre la'Fig. 1 lleva un
cuerpo cilindrico de virola 1 rodeado por una camisa 2 pdr 1la que puede.
circular agus mantenids a temperatura conveniente. Este agua llega en 3
pasas por varias camalizaciones de empé]m _5‘-:5533; sale en 'é después de ha-
ber clrculado por la camisg 2. La virola esté cerrada a cada extremo por
los fondos 6y 1 empe.lmadoa & la virola por un hierro de 4ngulo.

8 designa una boca de hombre ligéramente cénica, gue estd cerra-
da dufante ‘la polimerizacién pébr un tapdn 8a, cuya superficle interna es
tal gue cuando dicho tapin estd colocado, la superficie int.ema del. aubo~
¢lave no mresenta ninguna d:.scont:.nuidad La virola lleva a.deuﬁs dos cami-
nos de rodam:lento 9 ¥ 3" que reposan sobre poleas Ja y 3! a y una corona
denta.aa 10 accionada p&r un pifidn, montado sobre el eje de un reductor
de velocidad 10a accionado poxr el motor 10b. '

Sobre los fondos 6. ¥ 7 son soldadas las tob,erés- de 1lenado 11 |
¥ de evecuacidy de gas 12 del autoclave, con su vdlvula de cierre.

BEn fin, el fondo 7 estd atravesadb segfn el eje del autoclave,
por un tubo 13 de esbanqueidad, que es obtenido por un prensa-estopas 15.

El tubo 13 que sirve para la evacuacifn del o los mon&neros, com—
prende tres partes prmncipa.les (F:Lgs. 2): ol eje tubillar 13 con su prensa-
estopas 15, ¢l empalme tubular 16 unido al eje tubular i)or la brida. 17 y
el cartucho 18.

El cartuchh estd constituido por un cuerpo cilindrlco hueco 18a |
que lleva por un lado un alojamiemnto c:u'cular para rec:.blr el pallete de
estanqueidad 18b y por otro una posca:l8f que pemite el montaae y el des-

montaje del cartucho sobre el extremo roscade 9 del empalme tubular 16. _
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El pallete de estanqueidad 18b es mantenido en su sibio mediante uma a-
randela de apoyo 18¢ y un manguito roscado 18d que se rosca sobre el cuer;
po 183 del cartucho. |
" EL tubo'de evacuacién del mondmero est exte-riormente unido

por un lado al circuito de condensac_ién 20 ¥ por otro lade a un conduc- |
to de nitrégeno comprimido 21 (Fig.L). Un mandmetro 22 est{ igualmente
unido al tubo de evacuacién dsl mondmerc.

La instalacidn antes citada es utilizada en funcioramiento del
modo siguiente; » |

Estarﬁo abierta la boca de hombre, se dispone en el autoclave
un cierto mimer-o de bolitas camo se irdica mds arriba y se coloca en su
sitio el cartucho, provisto de su pallete de estanqueidad sobre el empal~
me tubular. ' '

' El tapbm es seguidamente colocado y se introduce por la tobera

11 d;e llenado el cloruro de vinilo monémere 1fquido y el catalisador de-
pélimex;izacién- A medida del llerado, el aire es evacuado a travé# de 1a
fobera. 12 de evacuacidén de ga-s y la vdlvula correspondiente hac;a el cir-
cufto de recuperacién del monégero. o

Para asegurar la purga completa de la atmdsfera del autoclafe,
8 vaporiza cierta cantidad de cloruro de vinilo que escaps por la tobe-
ra 12 de evacuacifn del gas arrastramdo todo vestifio del aire qué' Quedsa
en el recinto. del autoclave. Este es entonces puewto en rotacidn y la tem=-
peratura es Jleva@a_'y mantenida a la temperatura conveniente por circula-
cién de agua en la camisa 2. |

Al quedar teminada la polimerizacidn, lo que se manifiesta por
una caida sensible de la presidn interior y por la disminnicidn de la exo-
te-rmicidad de la reaccién; se comtinua haciendo girar el sutoclave, pero
a velocidad reducida, manteniendo la misma temperatura. Se hace saltar el

‘pallete de estanqueidad aplicando, a travds del tubo de evacuacién 13, una

presifn progresivamente creciente de hitrégeno que es lefda sobre el mano-

«
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metro 22. Para una presién determinada, el pallete cede y el mondmero res-

tante. escapa por el tubo-13 y se condensa en ol circufto de condensacidn.

Cuando, todo ‘el cloruro de vinilo mondmer— ha asf escapado del autoclave,

1o que pide un tiemi:o variab¥e seglin el porfentaje de conversién eslegido,
se para el autoclave y se procede al vaciado del polfmero.

£l dispositivo demcrito, aplicade a un auto,clave,cms caracte-
- 10

risticas son citadas en-el ejemplo 3: de la otra patente depositada en es—

ta misma fecha por la Solicitante, permite, en las condiciones: operatorias

indicadas en este ejemz&lo', 1levar la duracién de la opetacién completa,

(1lenado, puesta en marchs, polimerizacién, desprendimienzo de gases, va-

ciado del aparato), de polimerizacién a 20 6 21 horas en lugar de 23 6 24
horas (polimerizacién propiamente dicha 16 horas 30).

tuadas parando el ;utoglave-

. Ademds;, el polfmero no retisne jamis mds del 3% de mondmero con=-
tra el 13% de media en las operaciones de recuperacién del nondmero efec-

20

. Sobre las Pigse 3 ¥ 4 se v4 el autoclave, conforme a la variante
a que dichas figuras se refieren, ‘que lleva un cuerpo cilindrico de viro-
la 10 rodeado por una camisa 20 por la que puede circular un flufdo regu—
lador de temperatura. Este flufdo entra por 30 y pasa a la camisa por va-

rias canalizaciones tales como 50 y 50a y vuslve a salir por 40 después
de haber cireulado por la camisa.Q ' .

- La.virela estf cerrada a cada extramo por los fondos & y 70.
Sobre la virola se prevé una hoca de hombr-e 80, ligeramente cdnica, o
.25

rrada por un tepén g0a cuys superficie se confunde,cuando estd colocado,

con la forma general de la pared interna del autoclave. La wirola lleva

~t
-

30

dos camin®s de rodamiento 90=90' que reposan sobre poleéé tales camo 90a,

w

o

W

asf como una corona dentada _l_Q._g“accionada por un pifén 100a, montado soBre

el 4rbol de un reductof de velocidad 100b arrastrado por el motor 100c.

Sobre el fondo 60 se sueldan las toberas 110 y 120 respectiva-
mente para la introduccién del monduero en el autoclave e Air‘xsuf]acic‘»n de
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aire. Otras toberas anflogas, no representadas, son igualmente previstas
para soportar un mandmetro, un termémetro y una vélvula tarada que giran
con el aparato. _ '

El fondo 70 lleva en particular ung tobera de desprendimiento
de gases de socorro -.]_._li_g_', susceptible de ser empalmada por una tuberﬁ al
circufto de evacuacién de 1os mondmeros de los que se hablar{ mds adelan-
te. Este fondo estd, por otro lado, atravesado ssgin el eje del autoclave
por el tubo de vaciado 130 caracter{stico de la invencién, siendo obienida
la estanqueidad por un prensa~estopas.

Sobre la Fige 5, se ha representado mfs dn detalle el tubo 130
que llevg una camisa de refrigeracidn 150 -stravesada por un circuito de

agug,Pste tubo es guiado en su rotacidn en torno del eje del autoclave por

un rodamiento-de poleas cénicas 160. Para hacer girar el tubo 130 con re- -

lacidn al autoclave y llevar as{ el nivel del orificio de dicho tubo por
encima o por debajo del nivel del polfmero, se prevé wna corona dentada
170, solideria del tubo, que engrang con un tornillo sin fin 180 que pue-—
de ser maniobrado por uns manivela no repmsen‘bada.

La estanqueidad entre el tubo 130 y el fondo 70 del autoclave es
asegurada bor un prensa-estopa 140 visible sobre la Fig. 5, pero represen—
tado mis detalladamente: sobre la.f‘ig. . Este prensa-éstopa 1leva un anillo

de fondo 250 y un.. prensa 260 entre los que se encuentran camprimidas dos

‘0 tres trenzas de anianto ordinario 270-280 separadas por un-anillo de

bronce o acero 290, una linterna de engrase 300 y trensas antifriccibn Bio
del tipo conocido en el comercio con el nombre de "Beldam Latty Pilot Va-
peur® (amia.n‘_bo revestid-o -de caucho que engloba un tablero antifriccidn)
separadas por anillos de bronce o acero 320. '

El anillo de fondo 250 es ventajosamente achaflanad§ como se ve
en la Fig. 6 de modo que este anillo no apoye mds que por una bandg estre- .
cha contra el autoclave, esto para evitar al méximo la formacidn de costras
de polfmero entre el anillo y el tubo de evacuacién 130,

La linterna de engrase est+d como se observa, en comunicacidn
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con una bomba de engrase 330 'que expide la grasa bajo una presidn contro-
lada por un resorte 340 cuya tensidn puede ser regulada pof una espiga
roscads 350 y una tuerca 360,

1 presién de a grasa es mantenida a un valor constantemente su-
perior-a la presidn que reina en el interior del autoclave, de suerte que
la grasai- tenga tendencié a deslizarse a une y otro lado de la linterna de
engrase, tanto hacia el ﬁgxterior como hacia el interier del autockave, lo
que se opone a toda fugs. de mondmero y mantiene las trenzas 270 y 280
pdm.anen‘hemexxte lubrificadas convenientemente.

' c‘l sxtremo del tubo 130, exterior al autoclave, puede estar en-
palmado (£ig&3) por la canallzaclégx 130P, o bien a un circuito de conden~
sacién 200 del que se representa solo el cebado y que lleva esencialmente
un condensador y una bomba de vacio, o bien a una fuente de nitpdgeno

210. Por otro lado, gracias & la canalizacidn 1307, el tubo 130 pueds ser

' empalusdo a un manfnetro 220 ¥ s juntas de explosién 230s

Ia Pige 4 represents el autoclave durante la fase de vaciado
del pol:ﬁnei‘o. Se observa que duranfe esta fase el extremo del tubo 130,
exterior al autoclave, se encuentra empalmado a una canalizacién de vacio
ne&na.'ti% de la- que solamente- el cebado 240 ha sido representado y que
comprende, emxpartizular, un cicldén para la recuperacién del polfmevo - .
pulvurulento. ‘ .

El funci¢namiento del aparato, segin esta variante, es el si-
guientes: A |
' Al principio de una operacidn, estando la boca de hombr e abier—
ta, se disponen en el autoclave un cierto nfmero de bolitas, como se indi-
ca en la otra patente de esta misma fecha de la Solicitantes Se vuelve a
colocar el tapén 802 de la boca de hombre y se empalma el tubo 130 sobre
el circuito de corﬁénsacidn 200, estando el tubo 130 colocado como se -re~
presenta en la Fig. 3, es deéii‘ dasembocando en la.regidn superior dsl .an=
toclave. Por la tobera 110, se introduce el catalizador de polimerizacién,
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y luego se vuelve a cerrar esta tobera. Estando as{ cerrado el autoclave,
se hace en 41 el vacio por el circuito 200 que camprédnde una bomba de va-
éio.qme expele hacia é1 aire libre. -

Se verifiba_la estanqueidad del autoclave, controlando el vac;io. .
EL o los mondmeros -1fquidos. son entonces introducidos por la tobera 110.
Los vestigios de. aire residuales son a.rra.sbradosv por la corriente de vapor
de.mondmero que nace por la vgporixacicﬁn ¥.que. se desliza hacia el circui-
$o de. condensacidn 200. Cuando se inn_;oduce; en el autoclave la camtidad
conveniente de. mondmero fquido, se cierra la tobera 110, asi como la vél-
vula correspordiente al circuito de cozﬂensacﬁn’g_g_o_;.' L

- El autoclave es entonces.puesto en rotacidn y 'la-tanperattn;é. es-

llevada y mantenida a la temperatura conveniente durante toda la duracién
de la polimerizacién por circulacién de agua en la camisa 20. Le- presidn
en el autoclave es controlada por el mandmetro 228. o

Cuando el porcentaje de transformacién elegido es alcamado, se
procede al desprendimiento. en gases del mondmers no transformado. Para es-
to, se contima haciendo girar el autoclave a velocidad reducida en pri.n-

cipio, y luego a velocidad progresivamente creciente manteniende. la tempe~-

. raturz. Al mismo tiempo. se.abre. poco a poco la vélvula correspondiente al

circuito de condenaax-:idn-,_ng, de suerte que el mondmero residual escapa
por el tubo 130 y es x-eoubez;ado por enfriamiento en el circuito de conden-
sacidn. Se acéiéra ¥ termina la operacidn de desprendimiento de gases a

su final creando una depresidn en esta canalizacién 200 gracias a la bamba
de vacio citada mfs arriba que impulsa esta vez hacia el condensador.

, | Cuando el mondmero ha sido prdcticamente eliminado (el polimero .
no retiens. nuncs mfs del 1 al 28-, se cierra la vilvula correspondiente
del circuito 200 y se rompe elﬂi'ac:[o_ reiménte en el auto.cla.ﬁ de jando vp},..
ver a entrar el nitrégeno por la canalizaciépRlO y se para el autoclave. -

Se abre seguidamente la tobera 120 y. se adapta el tubo de insu-
flacién de aire filtrado 1202 (Fié.h)_- Se separ.an del tube 130 las canali~
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zaciones 130 ¢ ¥ o0y se.haa en su lugar sobre el tube 130 el cebo

240 de 1a canalizacién de vaciado neumtico. Se efectﬁa el transporte

neundtico del polfmer-o induflando aire filtrado’ por 1208, siendo, en

principio, dejade en reposo el autoclave, y luego se pone en rotacidn

muy lénté del orden de 1 vuelta por minuto durante 1 4 2 vueltas;,.' es~

to para evitar la actmulaclén de cargas electroestétn.cas pellgrosas. '

La veloc:i_dad de rotacidn del autoclave es seguldamente acelerada pro-'
gresxvamerrbe. A1 mismo tlempo, gracias a los dlspOSl‘blVOs 170 y 180,

el orlflcn.o del tubo 130 es baaa-do a nedmda de la evacuac:.6n del poliw

‘mero, de modo que dicho orificio permanece irmerso por mitad en la fase

pulvurulenta de polimerce BL polimero o3 axpulsacid del autoclave por la
corriente de aire y se encuentra detenido ¥ recuperado en el ciclén. E1
polimero ;mlverulento es asi recuperado sin pérdlda y sin pellgro de PO~
lucidn por los polvos de la atmdsfera. Est,e vaciado nemnéta.co del pol:i-
mero tiene ademds la ventaja de extraer del producto pulverulento loa
iltimos vestigios de mondmero, de modo que ei pol{me_rc; es obtenido di-
rectamente en estado puroc.
NCT2A

En resmen; ‘esta patente de intrc;duccidn se contré,e a las;»si-;
guientes reivindicaciones: ‘

12,- Una instslacién para la fabricacién por polimerizac.iéSn
en mesa de termopldsticos, caracteriz.ada. porque consta de un autocla-
ve generalmente cilindrice, horizont.al; apto para girar en tormo de s;z
eje, recubierto por una camisa por la que p;.téde c:.rcular un flufdo regﬁ—
ladot de fémperatura ¥ provisto de med~ios para cargar y descargar ¢l au-
toclave, de aparatos de control, tales camo ) el termdnetrc, mmdmetm v
v4lvulas de introduccidn y evacuacidn de fluidos, medics para hacer gl
rar el autoclave ¥ cuerpos inertes, libres, tales como bolitas, barrss
¥ andlogos para ser dispuestos en dicho a.utz'::clave; |

28,~ Una instalacidn, segiin 1a reivindicacidn 1%, caracteri-
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zada porque comprende un 6r@no de evacuacién para un flufde cuyo onf:L-
cio, eventualmente orificlos de entrada, se abren exclusivamente en la

parte del recinmto del autoclave situada por encims del nivel del polve

-de polfmero flufdificade, gracias a lo cual la evacuacién del, eventual-

mente de los mondmeros, en particular a travds del dispositivo de conden—
sacifn, se efectda manteniendo no obstante el autoclave en rotacidne.

32,- Una instalacién, segfn la reivindicacidn 22, caracterisada
porque el drgano de evacuacidn citado estd constituido por un ubo acoda—
do, fijo en rotacidn, y que pasa a travds de uno de los fondos del auto-
clave, en particular segin el eje de este Wltdmo,

42.= Una instalacién, segdn la reivindicacién 28, caracteriza=
da porque el extremo de dicho tubo de evacuacidén situado en el intericr
del antoclave est4 provisto de un pallete de estanugeidad.

53,— Ung instalacién, segin la reivindicacién 42, caracterizada
porqus dicho pallete de estanqueidad estd montado sobre un c;artuoho que
ge fija sobre dicho extreme interno del tubo;

@.- Una instalacidn, segin las reivindicaciones 22 a 5%, ca-
racterizada porguse el 8rgano, eventuglmente el tubo, de” avacuacién so-
porta aparatos fijos de lectura y registro de la temperatura y nivel de
las materias en el interior del autoclaves.

7%.- Una instalacidn, segln las reivindicaciones 22 a 62, ca-

racterizada porque se hace saltar el citado pallete por la rresidn de un

gas inerte comprimido en el mamento preciso para efectuar la evacuacién
del, eventualmente de los monémercs.

82.~ Una instalacidn, segdn las reivindicaciones 22 a 7%, ca-
racterizada porque se utiliza dicho pallete de estanqueidad como dispo-
sitivo de seguridad para el autoclave en el caso de una sobrepresién a-
normal en el cursc de la polimerizacién.

98,~ Una instalacidn, segin las anteriores reivindicacionss,

caracterizada porque comprende un érgano de evacuacidn que asegura su~
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pesivamente la evacuacién del, eventualmente de los mondmeros que quedan
en el autoclave al témino de 1la polimerizavidén y la evacuacién del poli-

mero formado.

10%,- Una instalacién, segin la reivindicacién 98, caracteriza-

da porque dicho érganoc de evacuacidén comprende un tubo acodado mévil en

torno del eje del autoclave, indepetﬂientéuanta de la rotacién de éste
para llevar su orificio por deba jo del nivel del polimero.

| 2,~ Una instalacidn, segin las reivindicaciones 92 y 102, ca~
racterizdda porque, en el curso de la evacuacidn del, eventuadmente de los

mondmeros, dicho tubo estd unido al circufto de condensacidén y, durante la

-evacuacidn del polimero, estd empalmadoc a una canalizacidn de vaciado an-

tomitico.

léé.- Una instalacién, segin las reivindicaciones 92 a 112, ca-
racterizada porque dicho tubo es solidario de unma rueda dentada accionada
por un tornillo sin—fiﬁ gque lleva su orificio a cualﬁ;uiereposicién en el
interior del autoclave, y en particular mantener el orificio inmerse por
mitad en la fase pulverulenta del polimero a medida de la evacuacidn de
éste. . o

132,~ "yNA INSTALACION PARA IA FABRICACION POR POLHIERIZACIOfI
EN MASA DE TERMOPLASTICOS", segin queda descrita y reivindicada en la
precedente memoria y nota reivi_:xlixztt;ria, que consta_n de 12 piginas

mecanografiadas y dibujos adjuntos.
Nadrid, 4 g8 ABR. 1363

- FRODUITS CHIMIQUES
PECHINEY SAINI-GOBAIN
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