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. La presente invencidn se refiere a wn método pare la
recupeig.ciﬁn de acrilonitrilo monémerc u otros compuestos
9t1.1énicam,en.te“no satursdos pzesgﬁtes en la susgensi&n que
contiene pol?g.acrilonitrilo o el copolimero de acrilonitrilo
y uno o mé.s compuestos etilénicamente no saturadas; )

El propésito de la presente ir}mcidn es producir po-
1lfmerce acrilicos de excelente blancure y distribucién de
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pesoa.mo}eculgxgs relativamente unifo;:mg, con los (iue, lle-
gedo el caso, se ha:cén ﬁ.bras,.. bandés, cin'cas ¥y peliculas,
econdmicamente y con buenos rendim:x.entae.

Gan.eralmente. en la pmducci&l industrial, ys sea en
un aistema de polmer,:.mqn.én discontinuo, o en uno eontinuo,.
algo de mondémero Peﬁnenec«_a an 19;; suspensibn de polimem‘.

El rendimiento de la polimerizaciln es generalmente bajo,
especialmente en el caso de rix;.e se obtenge el polimero con
excelente blancura y distribucién de pesos moledulares rels
‘civamente uniforme-,' ¥ es muy important.e recuperar el mon6:
mero que permenece en el sistema. ' - ‘

De acuerdo oon el método normal de recuperacidn de
a.cz:ilom.tmlo mondmero y el eomondmero de un campuesto eti~
lénicamente no saturado, la suspensién de polimero se £il-~
tra pars separar el polime_}ro, y el Iiltrgdo se somete a des-;
tilacién para recuperar acrilonitrilo y cemondmero etiléni-~
camente no saturado, g:qe- ée rectifica a continuacidn pers.
empleaxlo de nuevo; En este método, ain embargo, exra aiff-
il racuperar el mondmero y comonémero de su solucibn de
concentraciones elevadas, debido a las pérd‘idas por evapo;-
racifn durante la £iltracidn del polimero. EGn més, solfs
suceder que la concantracién del monémero 86 hacia my elo~
vade en algunos lugares del evgporadox.y reciificador, te-
les como el cordensador, el decantador, la tuberfa entre
el evaporador y el condensador, o dentro del rectificador,

y el monémero tén&ia 8 pol'imeriza:c en tales lugares, lo

que frecumtemente ocaaionaba difleultades de funciona~
miento por bloqueo del aparato. Es sabifo que este fenéme-
no tiende a suceder especialmente cuapﬁo 8o emples.v uh Ccofi=

pues{:o tal como bisulfito sédico que, al ser calentado,
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desprende féeilmente un material volétil y actﬁa como cata—-
llzador de la polmermacién. Bn la produccién de polimero ’
acrﬂico, la suspensién ¥ su filtrajo tienden a formar espu-
me en el evaporador, 10 que oca.siona dificultad de funcio~
namiento. Cuando la auspensi&n se somste directamente a la
rec;xperacg.én. de monémera por calefg.ccidn en el evaporadol,
la calefaceiln acelerari l= col?raciﬂn del polimem-. ademds,
o a.e“los‘mﬁs Aimportantes defectos de los métodos hasta
ahoré conocidos para la recuperacién de mondmercs o8 que 1o
pueden recnperarse.' el mondmero etilénicamér&e. no saturado,
no. volétil. . .
La oaracteristlca de la presante mvenci6n reside en
que la suspensién @9 polimero se introduce directamente en
el evaporador 'd:a vacio para evaporar J‘.os monémeros, ¥ e
emplea un condensafor @el tipo de eyector de agua o de con-
densador ‘_d’.e chor:;o, en ol qﬁ-e el vapor de mon@mero entrs
en centacto directo con el medio de refrigeracidn, y que
todo o una parte del filtrado de la suspensién de polime~
ro, dsl éue ge habisn recuperado ya los mondmercs, se am~
plea como liquido de arrasire del eyector o del condenaa;-
dox de chorres para evacﬁaz el evaporador, y el vapor de
monémero se condensa y absorbe an el liquido de armastre,
volviéndose a emplear luego la solucién en nueves poli-
me:r;izaeionae-. Sa puede reducir la concentracidn de mondme~
To en 91_11@@&0 de arrestre afiadiendo una parte del fil-
trado recién carg&do‘. Se pusde tgmbiét} offedir el Liquido
de arrasstre Solamente é}. agua recién cargada, y el filtra-
do se vuelve a emplear con el excesoc del lfquido de arras-
tre, pero en este método se tiende a azmentar la concen~-

tracién de momSmero en el liqumo de arrasbre.
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De acuerdo con el mé'tod;q de la presente invencién, se
puede éontro-lar la temperafurs dentro del evaporador ajus-
tando la presidn, y puede prevenirse tembién la colo:‘aéicSn
del polimerc. Ei vapor de acrilonitrilo y comonémero etilé-
nicamenté no saturado presente en la suspensibn se absorben
en el 11_',qu1do de arrastre del eyector o en el msdio de ze-
frigeracién del condensador de chorro, constituyendo una so-
lycién £rfa muy dilu:f.da_ael monémer(}'. Por tanto, el apara~
%0 no se bloguea nunce con pgliuiero, aunque se emplee bisul
fito s6dico como uno de los cata.lize.dores de polimerizacics;l
¥ la soluc:.én de monémero se contamine con aiéxido de azu~
ire. Ademés, el diéxido de azufz:e. que constituye el compo-
nente activo pare la accién catalitica del bisulfito sédtco,
pnede‘recuperars‘e 8i se &}justa. el.'pII de la suapens.t&n & 4,0;-
1,5, antes de la destilacidn a vacloj si el pH s¢ Teduce a

<y

menos de 1,5 ae‘res':‘.en'&e la blenocura del polimero, ¥ la es=~
tabilidad 't:éi'mica del p‘olime:;o en blzng;ra dismit.mye 51 el
PH es Superior a 4,0; m el caso de qu:e so eauplee tade ?
uix?. parte del filtrade ~¢on‘:o liciuiaq de arrastre del eyector
o como medic de refrigeracidn del condensador de chorro y,
cuando Se empled una parte del filtradc se vuelva & emplear
el resto del filtrado en nuevas polimerizaciones, se vuel-
ven a émplear el compuesto etilénicamente no saturado no
voldtil, oL monémero voldtil sin recuperar, los caralizado~
Tes aftn activos y el agua, ¥ la velocidad global &e recupe-
racién de mondmeros resulfa ser muy elevada;. Generalmente
se emplea como medio de polimerizaéién egéa sometida a cam~
bio de ién, ¥y su reouperaciﬁn bace que el procedimiento sea
econém:.caunente oy ventajoso. Después de la recuperacibn

de los monémeros, el polimero se separa de la suspensién
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mediante un deshidratador, y las pérdidas en este procedi~
miento son muy pecl.uﬂ»@as, debido a la mi;y_ baja concentracién
ds monémero'. 1o relacién entre la temperatura de la suspen-
gién en el evéporaclar y la blencure del polimexo depende ds
los catalizadores empleados, peros. e general,*son desea~
bles lzs temperaturas menores de 6‘5%’1. B el calo de que
se empleen catalizedores éue tienden & colorear con faci-
lidad el polimera, tales come persulfato amfnico y 4cido
tioglicdlice, son desesbles las temperaturas menores de
508C. La presién dentro del evaporador, que proporciona
1a tesperature deseada, debe determinarse de acuerdo con
la eantidad de acrilonitrilo y comonémere evilénicemente
no seturado presentes en h_auspenai&n'. 1a temperatura del

1fquide Ze errastre del eyector o Jel medie de refrigera-
cidn del condensador de chorro se &eteminé. de aocuerdo con.
el disefio del aparato, la presifn dentro el evaporador, y
1la cantidad de mondmeras tiue haya de recuperarse,; pero son
deseables las temperaturas mencres de 308C para prevenir
le polj.&xeriz'acién:d..e los monémeros récui)érados.. Cuando es
baja la concentracién de mondmero en el lfquide de arras-~
tre del eyector o en el medio de refrigeracifén del conie;l-
sador de chorre, ¢ el catalizador voldfil no estd presente

~ en la suspensién de pglimerp, las temperaturas superiores

a 30e¢ no son perjudiciales,

" B veces se insufla aire en el evaporadoTs ¥ se de-
wuelve al ciclo después de separarlo del ﬁéui&o, &e- arrag-
tre del eyeqft:o:c.- En el caso de emplear un condensador ge
chorro, se devuelve al ciclo el aire aspiralo ¥y exhaladc
por una hombe aqxilia:c tal como. une. bomba Nash. De esta

forma se evita completamente que la suspensidn f&rme 88~
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pume en el evaporader, y las pérdidas por evaporacidn del
monémero, son Gespreciables, puesto que el aire se devuelve
al cicle. En el caso de emplear bisulfito sédmo como cats~
liza&oz, Su consumoe por oxidacidn 68 casi despreciable, ex-
cepto o el perfcdo inicial de fgnelonamenta del aparato,
puesto que el oxfgero del aire se reemplaza por nitrégenc
durante la devolucién del aire al ciclo‘. La cantidad de 'e.ire
que agbg» insuflarse en el aparate se puede determinar por
obsar&gcién,, perc genersimente es deseable un 0,1-10% del
vapor que ha ge ,evaporarse; Tna de las &if;culﬁa&ea’&el né-
todo anteriormente expuesto es la condensacidén parcial de
mom}me:no en la tuberia, ehﬁre el evaporador y el eye;:'bpr o

el condengsador de chorro. Si el ﬁonémero condensa en la tu-

~ berfa, su concmtmcj_.&n es bastente eleveda, y puede taner

luger une. polimerizecién que tiema como resultedo el blogueo
de la tuberia. Esta dificultad se dominé calentsnde la tu~
beriz por encims de las tempsraturas de condensacin, me-

~diante calefaccidn por wapor o sléetrica.

La presente mvenciﬁn se aclara mediasnte un ejemple
mostrade en la fig. l. La goluceién de polimero del pelimeri
zador (1) gke destila ol vacio en el evaporader (2) con ayu=
da del’eyector de agna (3); El ecrilonitrila mondmerc de
la suspensién se evapora, ¥y se absorbe en el liguide de
errastre de eyector de sgua, ¥ a continuacién el polimero
se separs mediante el filtro (4); Tode ¢ una parte del fil-
trada se envia a]. tanque intermedio ( 6) y se afiade al li-
quide de arrastre del eyector de aguz. El exceso de liqui-
do de a:craat:;e en el tanque intermedio (6) se envia al po-
li!nezizador Y 8e wuelve a emplegf. El Iiéixi&o de arrastre

del eyector de agua se bombex medionte la bomba (8) ¥y se
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refrigera hasia cierta temperatura mediante el cambiador

de calor (,‘I)j. Si e8 necesario, se puede emplear el tanque
de la suaiuehsign (9). 'banéue del filtrado (10)s bomba gde
la suspensin (11), bomba del filtrado (12), y tenque del
polimero (5). guande se insufla aire en el evaporadoer, se
emplea la tuberia (13)y y el aire que se mepara en la par-
te superior del taitqufe intermedio se devuelve al cielo en
el evaporador (2‘).. Cuandc se emplea un condensador de chorre
(13), eatd situado én. el sitio del eyector (:5) de la ﬁg'. 1,
'l:e.’i.como se muestra en la fig.. 2, ';r el ga.sno condenspgble
s¢ aspira & través de la parte superior del condensador de
chorro mediante una homba (14).. Una parte del agua que 3e
ha de alimentar al polimerizador se emplea come ‘agua de
cierre en la bomba‘. El agna de la bomba se envia sl tanqgue
intermedio (16) & través del separador gas-liguide (15),

y se emplea como medic de refrigeracifn del condensador de
chorra, segin se confenss en ¢lla el mondmero que no con-
densd en el condensador de cho::'ro‘. Bl agua con q;ue ha de
alimentarse la bomba puede ser una pairte Gel f£iltraio de
la. suspensidén de polimerc, o su mezcla con aguz de nueve
aportaciéﬂ. El polimero se separa mediante el filiro (19) 
aespués de que la suspensién del polimerizador (17) se so-
mete a destilacién a veele en el eva:poxad@ (18) y el mo-
némero evaporado se condensa y absorbe en el medio de re-
frigera.cién_ del condensador de cho:crd. Todo o una parte

" del filtrado se envia al tanque intermedic (16) y se em~-

plea como medic de refrigeracidn del condensador de chorro.
El exceéa de medio de refrigeracifn se envia al pqliméri-
zador (17) desde el Tanque intermedio, y se vuelve a au-

rlear psxa nuevas polimerizacicnes. El medic de refrigera-~
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cidn d_el. condensador Ge chorro se devuelve al ciclo med.ignte
la bomba (20), ¥ su temperatura se mantiene constante me-
diante el cambiador d¢ calor (21)'. como se ha explieado an-
teriormente, el tanque de la suspensidn (22), el tanque del
filtrado (23), la bomba de la suspensifn (24), la bomba del
£ ltrado (25 ) ¥ el tanque de almacenamiento del polfmerc (26)
pueden emplearse cuendo sea necesario. M eyector de agus

es mis converiente que un condensador de chorro, porque es
bomba y condensador a la vez, y 1o se necesita-. un rsmel ba.-

" rométrico.

La presente invencidn se puede aplicar a la recupera~
cibn de acrilonitrile y w0 o 45 compuestos etilénicamente
no Satura&o:s:; Los coxﬁpuest.os etilénicamente no saturados ine
cloyens estirefxo, d—metilfestireno y sus derivados sustitui-
dos en el anille (ﬁ;zzretil-estireuo, o-etil-estireno, p-clore-
estirenc, p—nitro;-ea'&irano, p-medil-q-metil-estireno, etc..),
dcide acrilico, dcido metacrilico, sus ésteres alcohilices
(acrilato de metilo, aerilatc; de etilo,v acrilato de propilo,
acrilato de butilo, metacrilato de metile:,, netacrilato de
etilo, metacrilato de propilo, metacrilato de butilo, e‘tc:..),
ésteres arflicos y ésteres araloohflicos (acrilato &e fenilo,
acrilatq de d—nafﬁilo, meta.crilafo de fenilo, metacrilate 4
de S-naftile, acrilato de bencile, eté.), acrilamida, mete-
orilamida, ¥y sus derivados N-sustituidos ([~metilacrilamida,
§-otilacrilamida, Hobutilacrilenids, N-letil-metacrilanida,
Neetil-metacrilamida, N-propil-metacrilemida, N.N-dimetil-
acrilami&g, K,K;d;ietil-acrilamiaa, N,H—dietil—metacr~ilamidg,
K,K;metil-etii-metacrﬂamida, eté.), metacorilonitrile, ete-
erilonitrile, y sus homéloges, cetonas no seturadas tales

como metil-vinil-cetionz, compuestos vinflicos tales como
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cloruro de vinilo, acetato de vinilo, acetato de clorcvini-
lo, propionato de vinila, butirabe de vinile, estesrato de
vinila, eﬁc-., eloruro de vinilideno, cisnuro de vinilideno,
acrolefna, 4eido itacénice, deido maleice, 4eifo fumfrico;

. ésteres monoaleahilicoé,. ésteres dialcohflicos, ésteres

moncarilicos, €steres diarflicos, ésteres moncarslcohflicos,
ésteres diaralcohflicos, monoamidas, diamidas, mono-f-alcohil-
emida, Gi-N-slcohil-smida, y monoamidas y monoésteres de los
bcidos itacnico, maleico y fumfrico (itaconato de metilo,
itaconato de Gimetilo, melestg de dietilo, fumarato de dipro-
pilico, itacoamida, &i—ﬁ;me'ﬁil-iﬁacoamida, etc;), vinil etil
éter, alcohol slflico, alcokol metslilico; compuesios vini-
licos que contienen grupos de dcido sl_xljénico (écido vinile
sulfénicos éc.f:.do metg.lil;eulfdnigo, ‘aflcido p—esﬁirén—s@ﬁéni~
cOy ?tc;)_, o -sulfoacrilonitrilo, acrilato de sulfoaleohilo,
metacrilato ‘de Sulioa;coh;la; acrilato de sulfoarilo, meta;

erilato de sulfoarilo; y compnes’cos vinilicos que contienen.

é‘bomos de nitrégeno béalco, (a-metll-S-vinil-@zrmina, 4

-vinil—nirz.dma, metacrilato de N,m’—&ietil-ammoatilo. vinil—»

imidazol, etc.)

Ie notable ef...ciencia de la recu,peraczﬁn objeto de la
presente invencibén se explica con més detalls en los si=- .
guientes ejemplas, en los gue todos los tantos por ciento
Yy cantidades 'e'stén h-asaétoé en peso, yw{lsp/c se midié en
dimetilformami&a & 352C con una concentraciSn de polﬁnero

. de 0,2 g/.Loo CuCe Yl.ap representa v:.scosz.dad especﬁica.,

¥ C concentracién de polfmero en g/loo CoCo
§gemglo l

& Y70 partes de agua cuyo pH se habia ajustado a 3,0
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con 4cido sulfirico se afladieron 30 partes de acrilonitri;
lo, 7,5 de persulfato aménico y 0,35% de 4cido tioglicéli~
eQy tomando como base el_pegm de écriioni‘?rilo. en cads easo'.-
Para su polimerizacidn, se calentd la mezola a 452 durante
4 horasj. Se ahtu._viel‘qn‘ 21 partes de polfmero, o sea un 1%
de 1a centidad tebrica. El polfmero era suficientemente blan- |

‘00, y tenis una relacién {(splc de 1,45, Su capacided de

conformado o moldeo era buena.

Lo suspensién de polimero obtenida anteriormente se
envié al tanque (9) de la ﬁg.. 1, que a oontinuacién ge ali- -
menta al eva.poxa&ox:_(a) en forma continua, para recuperar
a:criloni'br.tlo; Las condiciones se confbrolarolxi en tal forma
que la presién en el evaporador era de 50 mm.Hg {absolutos),
la temperatura de salida de la suspensién de polimero apro-.
Ximadamente 358¢, y la temperatura del liquide de arrastre
dal eyector de-égua 159(:;' Ia suspensifn de polfmero del
evaporador se deshid::afzé' hasta un contenido en agua de apro-
Ximadamente 1305, vy todo el filtrado se envié al tanque in-
temedio (6); £r el liguido de_arrestre del eyector de agua
se encontraron 7,7 partes &e acrilonitrilo, 126 partes de
agua, y el 695 &el persulfato an_dnico originalmente emplea;
do; Este liéuiad de arrasire se empled en la polimerizacidn
siguiente sin ninguna difionlted, y el polimero obtenido no
tenis nada de particulen compa.ra.&o con el obtenido en la
polimerizacién en le que no se emplel 1iqunido &9 arrastre
recuperado}.. El gas xi_o condensable separado en la parie su-
perior del tanqu.e inteme&io se insuflfé en el evaporador,
en una relacién de apfoximgdamen'&é el 1% de la cantidad de
evaporacidn. No hubo formacién de -",,-'estfxa en el evé;fporador,

ni blogueo del aparato. El rendimiento globel en polimero

ce 2 89903
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Y TAZ de agua. 1e rvelacién de recuperacién de acrilonitri-
lo fué 85,56,
Ejemplo 2

a éo partes de agua cuyo pH s¢ habfa ajustado a 2,05
se affadieTon 20 pertes de acrilonitrilo, 0,9 partes de acri-
lato ade s.ulfcpi‘opilo, 0,50_6 paries de  , c( 1 ;azobisisobuti;
ronitrila, y 0,06 partes de é‘cido‘ tiog'licé.l.ico. La mezcla
se calentd a 552C durante 10 horas para su polimérizaciér;;
yel polfmero obtenido de la sus:p{msi&i pesé 18,5 partes,
}o que rep::cesenta un 88,555 de la cantidad teéricé. Ia bla:n--‘
curs v la capacidad de conformado del pelfmero eran sufi-
cientemente buenas;

Ia suspensién de polfmero obtenida anteriormente ase
alimenté en forms continua al evaporador (18), de la forma
éue se muestra en la fig. 2, para recuperé.r acrilonitrilo'.
La presién en el evaporador se mantuvo a 150 mm Hg (absolu—
tos), la temperatura de la suspensién a la salida del eva-
pora.d&r a aproximadamente 582C, y la temperatura del liqui-
do. 3¢ arrastre del condemsador de chorro & 30-358C. La sus-
pensidn se deshidraté hasta un contenido en agua‘de. éproxi-
mademente 167% después de la evaporacidn, y todo el filtra-

do se envié a2l tangue intermedio (16). En el liquido de

arrastre del condensador de chorro se hallaron 2,17 paftes
ds acrilonitrilo, 0,036 partes de acrilaio de sulfopropilo,
Y 49,15 partes de agus.. f.ste filtrado se empleé de nuevo
en la polimerizacifn siguiente, y el polimero obtenido no
mostré nada de particular comparado con el obtemido en la

Polimerizacidn en le que no se empled agua devuelia al
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cielo; Se aliment$ a la bomba, para su cierre, una yarte Ge
agus de nueva a'oortacién afladida al polimerizedor, y el ex~
tracto se 1levé al tanque mtermedm (16). El ma.lm:.ento
global en polimero fué 99,0%, y se recupers.ron aproximada~
mente 6033 de agua y acrila.tq de sulfopropilo. Le relacién de
reouperaéién 6.5 acrilonitrilo fué 92.,563. 1a relacién de aire.
insuflade en el evaporador fué aproximafamente un 0,5¢ de 1la

" cantided de evaporacién. No se observé ni formacibn de espuma

en el evaporador, ni bloqueo del apsrato.

EBjemplo 3
Agua : 900 partes
Aerilonitrilo ' g5 W
. crilato de metile 5 n
Bisulfito séiico 3 =
D:‘:sulionata de potasio hidroxilamina 0,8 ®
scido sulffriee o Os2 ®

Los compuestos anteriores se alimentaron de forma con-
tinva, ‘.' ,erLf las proporciones ant(ario‘res, al polilzlerizador men-
tenido & 558C, de forma que el tiempo de Tetencidn fué do 4
horasl. La st-a.spensién de polimerg. s 1004 parteg, descaxgada Jel
polimerizador,, se £iltré, lavé con agua Yy sécé; El vpolimero
blanco obtenido ﬁesé 82 ;bai'tes, o sea 824 de la cantidad teb=~

_rica. La relacifn /lap/c del polimero fué 2,00 y el DN Ge la

suspensién fué 2,5

Le suspensifn obtenida anteriormente, 1004 partes, se
alimenté de forpa continua al evaporador (2) paxa recuperar
acrilonltrilo y actilato de metilc, como se muestra en la
2ig. 1. Ia presién en el evajiorador se mantuvo a 50 mm Hg

(ahsalutos) + la temperatura de la suspensién a la salida del

- 288973
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-evaporador a aproximadamente 36~-372C, la temperatura del liqui-

do de arrastre del eyector de"'agua‘ek aproximademente 202C.
re :nelacicSn de eire insuflado en el evaporador fué aprcxmae—
c‘.amen*e 1,5 de le centided de evaporaclén. Ia tuberia entzre

el evapozador y el eye.ctur de agua se ca.lent6 con vapor, pa~-

- ra evitar condensacidn parcial. Los resultados del an,.«.lisw

de la solucifn acuosa del tanque intermedic (6} pox 1004 pPar-

-

tes de suspensién fueron los Slgtu.en‘ﬁGS‘

Agua o 736 partes
 Borilonitrile - 16,8
herilato de metile . 0,9 *
Disulfonato de potasic hidroxilaminx 0,16 "
Bisulfito s6dico : 05 *
Acide sulffrice | 0,16 ®

La 80lueidn acucga anterior se devolwif al ciclo en el
polimerizedor, de forma continue, desde el tanqﬁ-e intermedio
(€), y ex la polimerizacién siguiente se cbtuvo una Suspel;.;
sifn de polfmerc que contenfa polfmerc de la misma ralacidn

({apfc N blancura; For tanto, las cantidades de compues-
tos que se afiafieron otre vez al polimerizador para obtener

Ioo«t- -partes de suspensién de. polimero fueron lss siguientes:

’ agua 164 partes
Acrilonitrilo | 78,2
Berilato ge mef:ilo 4,1
Bisulfito sdice | 2,5 ®

 pisplfonato de potasio hidroxilamina 0,64 #
Beide sulférico A 0,04 ®

El rendimiento global en polimero fué del 99;5%;
rela.cién de recuperacién de acrilaniirilo y acrilato Ge me-
tilo fué 98 35, ¥ las de 4cido hidroxilaminsulfénico, bisnl-—

13 -
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fito sﬁd._co, 4oido snll’urico ¥ agua fueron apraximadamente

208, 17%, 805, v 823, respectmammﬁe. No se observé ni for-

macién de es;pmna en e:l evaporador, ni blaqueo del apa.ra'lzo.

Bjermplo 4

Ias condiciones de polimerizacidn y la recuperacién

se dis_igusiemn como sigue, en igual forma que las del ejem—

ple 3.

Temperatura §e polim erizacidn

Piempo de retencidn

Presifn en el evaporader

Iempe::atura de la suspensifn a la sa=

lida del ewsporajor

Tempereturs del licuido de arrastrs

del eyectior de agua

Cantidad de agua insufladas en el eva-

porador

62e¢
6,.7 ‘hores

70 mn Hg(ebs,)
45-430C

200¢

s?}'; de la Carte
tidad de evapg.
racidn 2o

Gamo resultado, la centidad de carga micial (A) Y de
carga aditiva (B) 21 pelimerizador, y la cantidad ‘de xecupg.

raoidn (C) fuercn las siguientes

Sgua

Gorilonitrile

Hetacrilate de metilo
Sulfonato de sodio metalilo
Bisulfito sédicc | ‘
I‘)isulfona‘&o‘ de paggsilagﬁiidm-.

Acide sulffrico

ES

i

(todo eg partes)? _

900 244 656
91,5 = 82,7 8,8
8,0 T2 0.8
035 0s45 005
5,3 i,6 0s7
Qs 0:7 ‘ Q.2

052

0,04 6»16,



Ia canbtidad de palfmero correspondiente a & fué 9o
Dartes, o sea wn rendimiento del 90;'5'. Bl PH de la suspen-
¢ién fué 2,5, ¥ la relacién ﬂs G @el polfmero Zué 1,45.

Bl rendimiento global de la’polimerizacién fué 99655,

la relacién de recuperacién da acrilenitrilo, netacrila-
te de metilo, sulfonate de sodio metalilo, disulfonats ds
Potasio hidroxilemina, bisnifito sd&ica, &cido sulfirieco
¥ agua fueron, xés;;ectﬁaﬁenﬁe,- 96,58 apmximadamente g,
208, 30f5s 8B ¥ ?ﬁfé.. No se observd ni formacién de espuma
en 61 evaporador ni*bquueo deL a;parato;

Bsta sclicitud, qQue corresponds & la pzeaentad.a en
Jepén el 11 de Julio de 1962, bajo el nﬁ'aé‘.518/62, se aco-
ge & los beneficios gl ertfculo 51 del vigente Estatuto
8gbre ®Fropiedad Industrial. |

ROTE
Los pun‘éos de invencidn propia y nueva qﬁa se pre-
sentan para que seen objeto de esta Hatente ds Tnvenciln
en Espefia, ;)or‘ VEINTE afies, son los siguientess:
19; - métcd.d ééi‘a la recupgracién de acrilonitrile
y cmon&me-ros; caracterizado porque la suspensién de poki-
mera, cbtenida por }poli.merizar eerilonitrilo solzmente o
mpoWiza.r actilonitrile y compuestoz etilénicamente
ng seturados '@poljme;ci,ze.bles con €L en un medio 2cuoso,
os alimentais a un evapor‘ado.r de vacfo para evaporar el
scrilonitrile y los compuestos etilénicamente no sgtura~
dos, usandc ur candensador del tipe en que el vapoz: de mo~

némero directamanta em:ra en emﬁacto con el meclio de re-

“s- 289003
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frigeracidn, y tode © parfe del filtrado de la suspensién
de polimerc, de la que Se han separado ya. los mondmercs vo-
18tiles y el polimero, 8¢ usa como medio refrigerador, que
es reciclado con el exceso de filtredo después de absorber
los vapores de- ac?ziloni%rilo. y compuestos etilénicamente no
satu‘aﬁos'. _’ |

. 20, - mn método pare la recuperacién de acrilonitrile
de acuerdo con el punto 1, caracterizado Dor usaer como con-
densador un eyector de aguz.

59-. - n método pare la recuperacidn de acrilonitrilo
de acuerdo con el punto 1, caracterizadgbor usar coms con-
densador un condensador de cr;oz'l:o’. |

42, - Un método para la recuperacién de acrilonitrile
de acueiao con los puntos 1 y 3, ceracterizgdo por usar una
bomba para aspirer el gas no condensable y slimentar el agua
e cierre de la bombe &l medio de refrigeracién del conden-
s‘adoz;. . _ ‘

59”. - tn método para la recuperacién de é.erilonitxilo
de acuerdo con LloS puntos 1, 3 y 4 caracterizado por usar
al filtralo mencionzdo en el punte 1 como parte o tod& el
agua de cierre ds la bomba.

Gn. ~ tn método paras la ::ecuperaci&n de acrilonitri-
lo c}e acuerd.o con el punto l, earacterizafo por disminuir la
concentracidn de mondmero alimentando al.mecua refrigerante
del condensedor una parte 3el agua que debe Ser cargaia adi-
tivamente sl pclimarizador;

72‘. - Un método pare la recuperscién de acrilonitri-

1o de acuerdo con el punte 1, cwmﬁs}i@@@ @%ﬁu aire

en ol evaporador en una relacidn de l & 108 por 1 Kg.

evaporacidn y en recicla:lo después de aepaae:.dn en el

" e

e
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8s. - tn método paia lav::eeqperacidn de acrilonifrile
s ascuerdo con el punto I, caracterizado por impedir por
calentamiento la condensacién parcial de monémero en la tu-
berfa entre el evaporador y el con&ensadox;

99;' ~ m métode para la recuperacidn de acrilonitrilo
de acuerdo con el punto 1, caracterizado por recuperar dibxi-
do de zzufre, que es la parte esencial del bisulfite sédico
usado come catelizedor, menteniendo el pH de la susﬁeneién,
de polfmerg éue entra en el evaporador dentro del margem
de 4,0 & Ly5.

- lo%. - Un métodc Para la recuperacidén de acrilonitrilo
de acuerdo con el p&ato 1, caracterizado por disminuir la
concentracidn de mondmero mediante l& adicidn de una parte
del 2gua, que es alimenteda c.ﬁitivamente, al uqumo de re-
frigeracadn Jnntamente con el £iltrado.

1la. - m nétodo pera la recuperacidn d@e acrilonitrie-
lo de acﬁerdo cor el punic 1, caracterizado por reciclar el
filtrado elimenténdolo al polimerizedor con el exceso del
liéuido de refrigeﬁaeién, y alimender al tengue intermedio,
en veg el fi lﬁraﬁo, toda o parte dﬁl aguz que debe ser car-
gadz aditi\temezrte al pelimerma&or

128, ~ néi:oa;o para la recupe:caci&n de acrilenitrile

| g comenémem

‘I:e.l y como se ha descrito en la Hemoria que antece-

.de, repreaentaao en los dibujos gque Be acompafign y cob los

x- 989903
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fines que se han especificado.
. Bsta Memoria consta de dieeciocho hojas escritas por

wna éala cara.

s Haarig, 23‘01'37. 1863

289903
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