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poî  7BÜNT3E RHos
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nesa, establecida en 25-1, Do jimahsaaadori-lr-chomey Kita-gu, 
Osaka, Japón, por&
"HETODO 2&EA LA EBCÛ RACION DE ASKLONIPRILO Y COMOHOEEROSw

La presente invención se re f ie re  a un mátodo para lat 
recuperación de a c rilo n itr ilo  monómero u otros compuestos 
etilénicsmente no saturados presenten en. la  suspensión que 
contiene p o lia c rilo n itr ilo  o e l copolímero de a c rilo n itr ilo  
y uno o mós compuestos etilénicamente no saturados.

El propósito de la  presente invención es producir po­
l l e r o s  ac rilico s  de excelente blancura y distribución de
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pesca moleculares relativamente uniforme, con los que, l le ­
gado e l caso, se harán fib ras, bandas, cintas y películas, 
económicamente y con buenos rendimientos,

generalmente, en la  producción industria l, ya sea en 
un sistema de polimerización discontinuo, o en uno continuo, 
algo de monómero permanece en la  suspensión de polímero.
El rendimiento de la  polimerización es generalmente bajo., 
especialmente en e l  caso de que se obtenga el polímero con 
excelente blancura y distribución de pesoa mole Rulares re ía  
tivamente uniforme, y es muy importante recuperar e l monó­
mero que permanece en e l sistema.

De acuerdo con e l  método normal de recuperación de 
ac rilo n itrilo  monómero y el eomonómaro de un compuesto e t i -  
lénicamente no saturado, l a  suspensión de polímero se f i l ­
t r a  para separar el polímero, y  e l  f iltrad o  se somete a  des­
tilac ió n  para recuperar a c rilo n itrilo  y comonómero e tilé x i­
camente no saturado, que se re c tif ic a  a continuación para 
emplearlo de nuevo. En este método, sin  embargo, e ra  d if í­
c i l  recuperar e l monómero y comonómero de su solución de 
concentraciones elevadas, debido a  las pérdidas por evapo­
ración durante la  filtrac ió n  del polímero, dón más, so lía  
suceder que la  concentración del monómero se hacia muy ele­
vada en algunos lugares del evaporador y rec tificad o r, ta­
le s  como e l  condensador, e l  decantador, l a  tubería entre 
e l evaporador y e l condensador, o dentro del rectificador, 
y  e l monómero tendía a polimerizar en ta le s  lugares, lo  
que frecuentemente ocasionaba dificultades de funciona­
miento per bloqueo del aparato. Es sabido que este fenóme­
no tiende a  suceder especialmente cuando se emplea un com­
puesto t a l  como b isu lfito  sódico que, a l ser calentado,
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desprende fácilmente un material v o lá til y actúa como catar- 
lizador de la  polimerización. Be la  producción de polímero 
ae rifico , la  suspensión y su filtrad o  tienden a  formar espu­
ma en e l evaporados, lo que ocasiona d ificu ltad  de funcio­
namiento. Cuando la  suspensión se somete directamente a  la  
recuperación de monómero por calefacción en el eraporador, 
la  calefacción acelerará l a  coloración del p o lle ro . Además, 
uno de los más importantes defectos de los mótodps hasta 
ahora conocidos para la  recuperación de monómeros es que no 
pueden recuperarse e l monómero etiIónicamente no saturado? 
no v o lá til .

La ca rac te rís tica  de la  presente invención reside en 
que la  suspensión de polímero se introduce directamente en 
el evaporador de vacío para evaporar los monómeros, y se 
emplea un condensador del tipo  de eyector de agua o de con­
densador de chorro, en e l que el vapor de monómero entra 
en contacto directo con e l  medio de refrigeración, y que 
todo o una parte del filtrad o  de la  suspensión de políme­
ro , del que ae habían recuperado ya los monómeros, se em­
plea como líquido de arrastre d e l eyector o del condensa­
dor de chorro? para evacuar e l evaporador, y e l  vapor de 
monómero se condensa y absorbe en e l líquido de a rrastre , 
volviándose a emplear luego la  solución en nuevas poli­
merizaciones, Se puede reducir la  concentración da monóme­
ro en s i  líquido de arrastre  añadí ai do una parte del f i l ­
trado recién oargado. Se puede temblón añadir a l líquido 
de arrastre  solamente e l agua, recién cargada, y  e l  f i l t r a ­
do se vuelve a emplear con e l  exceso del liquido de arras­
t re ,  pero en este método se tiende a aumentar la  concen­
tración de monómero en e l líquido de a rrastre .
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Be acuerda can e l  método de la  presante invención, se 
puede controlar la  temperatura dentro, de l e vapor ador asus­
tando la  presión, y puede prevenirse también la  coloración 
del polímero. Bl vapor de ac rilo n itrilo  y comonómero e t i lé -  
nieamente no saturado presente en la  suspensión se absorben 
an e l  liquido da arrastre  de l eyector o en el medio de re ­
frigeración del condensador de chorro, constituyendo una so­
lución f r ía  muy diluida del monómero. Tor tanto, e l  apara­
to no se bloquea nunca con polímero, aunque se emplee bisul 
f i to  sódico como uno de los catalizadores de polimerización, 
y la  solución de monómaro se contamine con dióxido de azu­
fre . Además, e l dióxido de azufre# que constituye e l compo­
nerte activo para la  acción c a ta lític a  del b isu lfito  sódico, 
puede recuperarse si se ajusta el pK de la  suspensión a  4 ,0-  
1,5', antes de la  destilación a vacío; s i  e l pB se reduce a 
menos de 1,5 ae resiente la blancura del polímero, y la  es­
tab ilidad  térmica del polímero en blancura disminuye si. el 
pK es superior a 4 ,0 . 3SR e l caso de que se emplee todo o 
una parte del filtrad o  como líquido de arrastre  del eyector 
o como medio de refrigeración del condensador de chorro y, 
cuando se emplea una parte del filtrad o  se vuelva a  emplear 
e l  resto del filtrad o  en nuevas polimerizaciones, se vuel­
ven a emplear e l compuesto etilénicamente no saturado no 
v o lá til ,  e l  monómero v o lá til  sin recuperar, los caralizado- 
res aún activos y e l agua, y la  velocidad global, de recupe­
ración de monómeros resu lta  ser muy elevada. Generalmente 
se emplea como medio de polimerización agua sometida a cam­
bio de ión, y su recuperación hace que e l  procedimiento sea 
económicamente muy ventajoso. Después de la  recuperación 
de los monómeros, e l  polímero se separa de la  suspensión



mediante un deshidratado!?, y la s  pérdidas ai este  procedi­
miento son muy peque Ras, debido a la  muy baja concentración 
de monómero. La relación entre la  temperatura de la  suspen­
sión en e l evaporador y la  blancura del polímero depende de 

<2 los catalizadores empleados, pero, en. general, son desea­
bles las  temperaturas menores de 65&C* Bi e l  caso de que 
se empleen, catalizadores que tienden a  colorear con faci­
lidad e l polímero, ta le s  como per sulfato  amónico y ácido 
tic g lic ó lic o , son deseables la s  temperaturas menores de 

10  50SC. La* presión dentro del evaporador, que proporciona
' l á  temperatura deseada, debe determinarse de acuerdo con

l a  cantidad de a c rilo n itr ilo  y comonómero etilénicamente 
no saturado presantes en l a  suspensión. La temperatura del 
liquida de a rra stre  del eyector o del medio de re frig erá­

i s  Odón del condensador de chorro se determina de acuerdo con
e l  diseño del aparato, la  presión dentro del evaporador, y 
l a  cantidad de monómeroa que haya de recuperarse, pero son 
deseables la s  temperaturas menores de 30^C para prevenir 
l a  polimerización de los monómeros recuperados. Cuando es 

2o baja la  concentración de monómero en e l  líquido de arras­
t r e  del eyector o en e l  medio, de refrigeración de l conden­
sador de chorro, o e l  catalizador v o lá t i l  no está, presente 
en la  suspensión de polímero, la s  temperaturas superiores 
a 3QSC?no son perjudiciales^

25 & veces se in su fla  a ire  en e l  evaporador, y  se  de­
vuelve a l  c ic lo  después de separarlo de l liquido de arras­
t r e  del eyector. En e l  caso de emplear un condensador d& 
chorro, se devuelve a l  c ic lo  e l  a ire  aspirado y enrhalaA  ̂
por una bomba au x ilia r t a l  como una bomba Nash, pe es ta  
forma se ev ita  completamente que la  suspensión forme es-
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poma en e l  evaporador, y las  pérdidas por evaporación del 
monómero son despreciables, puesto que e l  a ire  se devuelve 
a l  ciclo* ER e l caso de emplear b isu lfito  sádico como cata­
lizador, su consumo por oxidación es casi despreciable, ex­
cepte en e l  período in ic ia l  de funcionamiento del aparato, 
puesto que e l  oxígeno del a ire  se reemplaza por nitrógaro 
durante la  devolución del a ire  a l ciclo* La cantidad de a ire  
que debe insu fla rse  en e l  aparato se puede áeteiminar por 
observación, pero generalmente es deseable un o,l-lq% del 
vapor que ha de evaporarse. Una de las dificultades^del mé­
todo anteriormente expuesto es l a  condensación parc ia l de 
monómero en l a  tubería , en tre  e l  evaporador y e l  eyector o 
e l condensador de chorro* Si e l  monómero condensa a r la  tu­
bería , su concentración es bastante elevada, y pueda tener 
lugar una polimerización que tiene  como resultado e l  bloqueo, 
de la  tubería* Esta d ificu ltad  se dominó calentando la  tu­
bería  por encima de las  temperaturas de condensación, me­
diante calefacción por vapor o. e léc tr ic a .

La presenta invención se ac lara  mediante un ejemplo 
mostrado en la  fig* 1. La solución de polímero del polimeri 
zador ( 1 ) ae d e s tila  a l vacío en e l  evaporador (2) con ayu­
da del eyector de agua (3 )* El a c r ílo n itr i lo  monómero de 
l a  suspensión se evapora, y se absorbe en e l  líquido de 
a rra s tre  da eyector de agua, y a  continuación e l  polímero 
se separa mediante e l  f i l t r o  (4 ). Todo o una parte del f i l ­
trado ae envía a l  tanque intermedio (6) y se abade a l  l i ­
quido da a rra s tre  del eyector de agua* El exceso de líq u i­
do de a rra s tre  en e l tanque intermedio ( 6) se envía a l  po- 
limerizador y se vuelve a  emplear. El liquido de a rra s tre  
de l eyector de agua, se bombea mediante la  bomba (8) y se
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re frig e ra  hasta c ie r ta  temperatura mediante e l cambiador 
de ca lo r (? ) . gi es necesario , se puede emplear e l  tanque 
de la  suspensión (9), tanque del f il tra d o  ( 10 )* bemba de 
l a  suspensión (11), bomba del filtra d o  (12), y tanque del 
polímero (5 ) . cuando se in su fla  a ire  en e l  exagerador, se 
emplea la  tub ería  (13 ), y e l  a ire  que se separa en l a  par­
t e  superior del tanque intermedio se devuelve a l  c ic lo  en 
e l  evaporador (2) .  cuando se emplea un condensador de chona 
(13), e s tá  situado en e l s i t io  del eyector (3) de la  fig . 1 , 
t e l  como se muestra en la  f ig . 2 ,  y  e l gas no condensable 
ae asp ira  a  trav és de la  parte superior del condensador de 
chorro mediante una bomba (14). una parte  del agua que se 
ha de alimentar a l  polimerizador se emplea como agua de 
c ie rre  en l a  bomba. El agua de la  bomba se envía a l  tanque 
intermedio (16) a  través del separador gas—líquido (15), 
y se emplea ccmo medio de refrigeración del condensador de 
chorro, según se condensa en e l la  e l monómero que no con­
densó en a l  condensador de chorro. El agua con que ha de 
alimentarse la. bomba puede se r una parte de l f il tra d o  de 
l a  suspensión de polímero, o su mezcla con agua de nueva 
aportación. El polímero se separa mediente e l f i l t r o  (19) 
después de que la  suspensión del polimerizador ( 1?) se so­
mete a  destilación  a  vacío en e l  evaporador (18) y a l  mo­
nómero evaporado se condensa y absorbe en e l  medio de re­
frigeración del condensador de chorro. Todo o una parte 
de l f il tra d o  se envía a l  tanque intermedio (16) y se em­
plea como medio de refrigeración del condensador de chorro. 
El exceso de medio de refrigeración se envía a l  polimeri­
zador ( 1 ?) desde e l tanque intermedio, y se vuelve a em­
plear para, nuevas polimerizaciones. El medio de re frig era !

7
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cien del c ondensador dg chorro se  devuelve a l ciclo  mediante 
l a  bomba, (20) y y su temperatura se mantiene constante me­
diante e l  cambiador dé calor (21). como se ha. explicado an­
teriormente, e l  tanque de la  suspensión (22), e l  tanque del 
f iltrad o  (23), la  bomba de la  suspensión (24), l a  bomba del 
f iltrad o  (25) y  e l  tanque de almacenamiento del polímero (26) 
pueden emplearse cuando sea necesario* en eyector de agua 
es más conveniente que un condensador de chairo, porque es 
bomba y condensador a  l a  vez, y no se necesita  un ramal ba?- 
remátrico.

La presente invención se puede ap licar a la  recupera­
ción de a c r i lo n itr i lc  y uno o más compuestos e tilá n ic  ámente 
no saturados* Los compuestos e tiléniesenente no saturados in­
cluyen: estirace , <%-metil-estireno y sus derivados su s titu i­
dos en e l  a n illo  (p-m etil-estireno, o -e til-ea tire n o , p-clore- 
estIrene , p -n itro -es tiren e , p-m etil-g-m etií-estlreno, etc*), 
ácido ac riiieo , ácido m etacrilico, sus ásteres aleohílíeos 
(ac rila to  de metilo, ac rila to  de e t i lo , ac rila to  de propilo, 
ac rila to  de bu tilo , m etacrílato de m etilo, m etacrilato de 
e t i lo ,  m etacrilato de propilo, m etacrilato de b u tilo , e tc .) ,  
ásteres atrílleos y ásteres eraloohílíeos (ac rila to  de fen ilo , 
a c rila to  de <(-naftilo, m etacrilato de fen ilo , m etacrilato 
de /3 -^ iaftilo , ac rila to  de bencilc, e tc* ), acrilamida, metar- 
crilam ida, y  sus derivados N-sustituidos (Br-meti lacrilam ida, 
Bi-etilacrilamida, B^butilat^ilamida, H-mat il-metacrilamida, 
Z^etil-metacrilamida, iF-propiL-metaccilamida, E,N-dimetil- 
acrilam ida, K ,K -dietil-acrilam ida, N,N-dietil-metacrilamida, 
K,NWnetiL-etil-m.etacrilamida, e tc* ), m etacrilon itrilo , e ta - 
c r i lo n i tr i lo ,  y  sus homólogos, cetonas no saturadas ta le s
como metil-vinil—cotona, compuestos T milicos tales como-8- 2 8 88C3



cloruro de v in ilo , acetato de v in ilo , acetato da clorovini- 
lo , prcpionato de v in ilo , bu tirato  de v in ilo , estaarato  de 
v in ilo , e tc . ,  cloruro de v in ilid s io , cianuro de vin ilideno, 
acroleína, ácido itacónicc, ácido maleico, ácido fumárico; 
ásteres monoalcohílicos, ásteres d ialcohílicos, ásteres  
monoarilicos, áste res  ¿ ia r íl ic o s , ásteres monoaralcohílicos % 
ásteres d iara lcoh ílicos, monoamidas, diamidas, mono-n-alcohií- 
amida, djHí-alcohil-amida, y monoamidas y monoásteres de los 
ácidos itacónico, maleico y fumárico (itaconato de m etilo, 
itaconato de dim etilo, maléalo de d ie t i lo , íumarato de dipro- 
p ílic o , itacnamida, di-E-metil-itacoamida, e tc . ) ,  v in il  e t i l  
é te r , alcohol, a l i l ic o ,  alcohol m etaíilico ; compuestos vjní— 
líeos que contienen grupos de ácido sultánico (ácido v in il-  
suííánicoe ácido m eta lil-su lf ónico,  ácido p-estirán -su lfón i- 
co, etc*), c( -su lio a c rilo n itr ilo , ac rila to  de sulfoalcohilo, 
m etacrilato de sulfoalcohilo, ac rila to  de su lfo a rilo , meta- 
c r ila to  de su lf  o a rilo ; y  compuestos v in ílicos que contienen 
átomos de nitrógeno básico, (2 -m etil-5 -v in il-p irid ina , 4- 
v in il-p ir id in a , metacrilato de R ,N -dietil-am inoetilo, v in i l -  
imidazol, etc*)

La notable efic iencia  de la  recuperación objeto de la  
presente invención se explica con más de ta lle  en los s i -  . 
guíentea ejemplos, en los que todos los tantos por ciento 
y cantidades están basados en peso, Y^gp/C se midió en 
dim etiIf ormamida a 35&C con una concentración de polímero 
de 0,2 g/lOO c*c* Y^gp representa viscosidad especifica, 
y C concentración de polímero en g/100  c*c*
Ejemplo 1

& 1?0  partes de agua cuyo pK se había ajustado a  3 ,o
-  9 -



con ácido sulfúrico se añadieron 30 partes de a c r ilo n itr i­
lo , 7,5% de persulfato amónico y 0,35% de ácido t io g lic ó li— 
co, tomando como base e l  peso de ac rilo n itr ilo  en cada caso. 
Para su polimerización, se calentó la  mezcla a 45&C durante

co, y ten i^  ana relación V ^ /C  de 1,45* Su capacidad de 
conformada o moldeo era buena.

La suspensión de polímero obtenida anteriormente se 
envió a l tanque (9) de la  f ig . 1 ,  que a continuación se a l i ­
menta a l evaporador ( i )  en forma continua, para recuperar 
a c r i lo n itr i lo . Las condiciones se controlaron en t a l  forma 
que la  presión en e l euaporador era de 50 nm.Bg (absolutos), 
la  temperatura de salida de la  suspensión de polímero apro­
ximadamente 35&C, y la  temperatura del líquido de arrastre  
del eyector de agua I5SC. La suspensión de polímero del 
evapcrador se deshidrató hasta un contenido a i agua de apro­
ximadamente. 18c%, y  todo e l  f iltra d o  se envió al tanque in­
termedio (6) .  Én e l  líquido de a rra stre  de l eyector de agua 
se encontraron 7 ,7  partes de a c r ilo n itr i lo , 126  partes de 
agua, y e l  65% del per sulfato amónico originalmente emplea­
do. Este liquido de a rra stre  se empleó en la  polimerización 
siguiente sin  ninguna d ificu ltad , y e l  polímero obtenido no 
ten ía  nada de particu lar comparado con e l  . obtenido en la  
polimerización en la  que no se empleó líquido de a rra s tre  
recuperado. El gas no condensable separado en la  parte su­
perior del tanque intermedio se insufló en e l  evaporador, 
en una relación de aproximadamente e l  1% de la  cantidad de 
evaporación. No hubo formación de 'espuma en e l  evaporador, 
n i  bloqueo del aparato. El rendimiento global en polímero

4 horas. Se obtuvieron 21 partes de polímero, o sea un 7o% 
de la  cantidad teó rica . El polímero era suficientemente blan­

-  10



fuá del 91)% , y  se recuperó un 6% de persulfato amónico 
y 7% de agua. La relación de recuperación de a c r i lo n i tr i -  
lo fuá 85,5%.
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Ejemplo 2.
A 8o partes de agua cuyo pK se había ajustado a 2,0, 

se añadieron 20 partes de a c r ilo n itr i lo , 0,9 partes de aóri- 
la to  de sulfopropilo, 0,06 partes de ^ , c(* -azobisisobuti- 
ro n itrilo ^  y 0,08 partes de ácido tio g licó lico . La mezcla 
se calentó a 55¿C durante 10 horas para su polimerización, 
y  e l polímero obtenido de la  suspensión pesó 18,5 partes, 
lo que representa un 88,%  de la  cantidad teó rica . La blan­
cura y la  capacidad de conformado del polímero eran sufi­
cientemente buenas.

La suspensión de polímero obtenida anteriormente se 
alimentó en forma continua a l  evaporador (18), de la  forma 
que se muestra en la  f ig . 2, para recuperar a c r ilo n itr i lo .
La presión en e l  evaporador se mantuvo a 150 mm Hg (absolu­
tos) , la  temperatura de la  suspensión a la  sa lid a  del eva— 
porador a aproximadamente 58&C, y la  temperatura del líq u i­
do de a rra stre  del condensador de chorro a 30-35&C* La sus­
pensión se deshidrató hasta un contenido en agua de aproxi­
madamente 167% después de l a  evaporación, y todo e l  f i l t r a ­
do se envió a l  tanque intermedio (16). En e l  líquido de
a rra s tre  del condensador de chorro se hallaron 2,17 partes 
de a c r ilo n itr i lo , 0,036 partes de ac rila to  de sulfopropilo, 
y  49,15 partes de agua* Este filtrad o  se empleó de nuevo 
en la  polimerización siguiente, y e l polímero obtenido no 
mostró nada de particu lar comparado con el obtenido en la  
polimerización en la  que no se empleó agua devuelta al

-  11 -



cielo* Se alimentó a la  bomba, para su. c ie rre , una parte de 
agua &e nueva aportación añadida a l  polimerizador, y e l ex­
trac to  se llevó a l tanque intermedio (16). El rendimiento 

. global en polímero fuó 99*0%, y se recuperaron aproximada- 
5 * mente 60% de agua y ac rila to  de sulfopropilo* l a  relación de

recuperación de a c r ilo n itr i lo  fuá 92,5%* La relación de aire, 
insuflada en e l  evaporador fuó aproximadamente un 0,5% de la  
cantidad de evaporación* No se observó n i  formación de espuma 
en e l evaporador, n i  bloqueo del aparato*
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Agua 900 partes
A crilo n itrilo 95 t
A crilato de metilo 5 "
B isu lfito  sódico 3 ^
Disulfonato de potasio hidroxilamina o*a "
Acido sulfórico Ó*2 "
Los compuestos anteriores se alimentaron de forma

tínua, en las  proporciones anteriores, a l polimerizador man­
tenido a 550C, de forma que e l  tiempo de retención i'uó de 4 
horas* l a  suspensión de polímero, 1004 partes, descargada del 
polimerizador, se f i l t r ó ,  lavó con agua y  secó. El polímero 
blanco obtenido pesó 82 partes, o sea 82% de la  cantidad teó­
rica* La relación gp/C del polímero iuó 2,00 y e l py de la  
suspensión fuó 2,5.

LA suspensión obtenida anteriormente, 1004 partes, se 
alimentó de forma continua a l  evaporador (2) para recuperar 
a c rilo n itr i lo  y a c rila to  de metilo, como se muestra, en l a  
fig* 1* La presión Mi e l  evaporador se mantuvo a 50 mu Hg 
(absolutos),  la  temperatura de la  suspensión a  la  sa lida  del

-  12 -
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evaporador a  aproximadamente 36-37&C, la  temperatura del l íq u i­
do de a rra s tre  del eyector de ^ u a  a  aproximadamente 20R(?.
La relación de a ire  insuflado en e l  evaporador fuá aprcxima¡- 
damente 1 ,%  de la  cantidad de evaporación. La tub ería  entre
e l  evaporador y e l eyector de agua se calentó con vapor, pa­
ra  e v ita r condensación parcial. Los resultados del an á lis is
de la  solución acuosa de l tanque intermedio (6) por 1004 par-
te s  de suspensión fueren los siguientes:

água. 736 partes
R o rilo n itrílo 16,8 e
¿ c rila to  de m etilo 0,9 e
Disulfonato de potasio hidroxilamina Ó,16 c
B isu lfito  sódico 0,5 e
Reído sulfúrico Ó,16 e
La solución acuosa an terior se devolvió a i  ciclo  en e l 

polimerizador, de forma continua; desde e l  tanque intermedio 
(6 ), y en la  polimerización, siguiente se obturo una suspen­
sión de polímero que contenía p o l le ro  de la  misma relación 

V^ap/C y blancura. Bar tan to , la s  cantidades de compues­
to s  que se añadieron o tra  vez a l  polimerizador para obtener 
1004- partes de suspensión de polímero fueron la s  siguientes:

água 164 partes
A crilo n itrilo 78,2 ^
R crila to  de metilo 4 ,1  "
B isu lfito  sódico 2,5 ^
Disulf onato de potasio hidrcxilamina 0,64 ¿
Reído sulfúrico 0,04 ^
El rendimiento global en polímero fuá del 99*6%; l a

relación de recuperación de a e r ilo n itr i lo  y ac rila to  de me­
t i l o  fuá 98,% ; y las de ácido hidroxilaminsuífónice, b isu l-

— 11 —
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Ü ta  sódica, acido sulfúrico y  agua fueron aproximadamente 
20%; 17%, 80%, y  82%, respectivamente. no se observó n i fo r-  
mácidn de espuma en e l  evaporador, n i  bloqueo del aparato.

' Ejemplo 4 5
Las condiciones de polimerización y la  recuperación 

se dispusieron como sigue, en igual forma que las del eg am­
pio 3,

Temperatura de polimerización 62^0
lo Tiempo de retención 6,7 horas

Presión en e l  evaporador 70 mm Eg(abs.)
Temperatura de la  suspensión a la  sa­lid a  del evaporador 45-43RC
Temperatura del líquido de a rra s tre

15 del eyector de agua. 2oac
Cantidad de . agua, insuflada en e l  evar-porador 1*3% de la  can-, tid ad  de evapo­ración
Como resultado, l a  cantidad de carga in ic ia l  (A) y de 

20 carga ad itiv a  (B) a l  pclimerizador, y l a  cantidad *de recupe­
ración (c) fueron las  siguientes!

25
Agua
Á crilo n itrilo
E atacrilato  de metilo 
Sulfonato de sodio m etalilo 
B isu lfito  sódico 
Kisulfonato de potasio hidro-Tjlamina

A (todo B C en p a rte s ).
900 244 656

91,5 82,7 8,8
8,0 7 ,2 0,8
0,5 0,45 Ó,05
2,3 í ,6 0,7
0,3 0,7 0,2
Ó,2 ó ,04 0,1630 Acido su lfú rico
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La cantidad de polímero correspondiente a ¿  fuá 90 
Partes, o sea un rendimiento del 90%. El pT de l a  suspen­
sión fuó 2 ,5 , y  la  relación del polímero fuá 1 ,45.

El rendimiento global de la  polimerización fuá 99,% , 
y  l a  relación de recuperación de a c r ilo n itr i lo , m etacrila- 
to  de m etilo, snlfonato de sodio m etaliío , disulfonato de 
potasio hidrorilam ina, b isu lfito  sódico, ácido sulfúrico 
y agua fueron, respectivamente, 96,%  aproximadamente lo%, 
2Q%, 3Q%, 8q%, y  ?% . No se observó n i  formación de espuma 
en e l evaporador n i bloqueo d e l aparato.

Esta so lic itu d , que corresponde a  la  presentada en 
Japón e l 11 de Ju lio  de 1962% bago di na 28.518/62, se aco­
ge a  los beneficios del articu lo  51 del vigente Estatuto 
sobre propiedad in d u s tr ia l.

N 0 T &

Los puntos de invención propia y nueva que se pre- 
20 sentan para que sean objeto de esta  la te n te  de invención

en Espada, por VEIFTE años, son los siguientes:
l s .  -  cátodo para la  recuperación de a c rilo n itr ilo  

y comonómeros, caracterizado porque la  suspensión de polí­
mero, obtenida por polimerizar a c rilo n itr ilo  solamente o 

25" copo 1 imerjzar a f i ló n  i t r j l o  y con^uestos etilénicamente
nó saturados eopolimerizables con ól en un medio acuoso, 
es alimentada, a un evaporador de vacío para evaporar e l  
a c r ilo n itr i lo  y los compuestos eülánicamente no saturar* 
dos, usando un condensador del tip o  en que e l  vapor de mo- 
nómero directam aite entra en contacto con e l  medio de re—30
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frigeración, y todo o pacte del f iltrad o  de la  suspensión 
de polímera, de la  que se han separado ya las  mohómeroa vo­
lá t i le s  y e l  polímero, se usa como medio refrigerador, que 
as reciclado con a l  excaso de f iltra d o  después de absorber 
los vapores de a c rilo n itr ilo  y compuestos etilénioamente no 
saturados.

23. -  un método para la  recuperación da a c rilo n itr ilo  
da acuerdo con e l punto 1, caracterizado por usar como con­
densador un eyector de agua.

53. -  tm método para l a  recuperación de a c r ilo n itr i lo  
de acuerdo con e l  punto 1, caracterizadQ%?or usar como con­
densador un condensador da choreo.

43. -  un método para la  recuperación de a c r ilo n itr i lo  
de acuerdó con los puntos 1 y 3 ,  caracterizado por usar una 
bomba para asp ira r e l  gas no condensable y alimentar e l 
de c ie rre  de l a  bomba a l  medio de refrigeración dan conden­
sador.

53. -  en método para la  recuperación de a c rilo n itr ilo  
de acuerdo con los puntos 1, 3 y 4 caracterizado por usar 
e l  f iltrad o  mencionado en e l punto 1 como parte o toda e l 
agua de c ie rre  de la  bomba.

6a. -  un método para la  recuperación de a c rilo n itr i­
lo  de acuerdo con e l punto 1, caracterizado por disminuir la  
concentración de monómero alimentando a l  medio refrigeran te  
del condensador una parte del agua que debe ser cargada adi­
tivamente a i  poíimerizador.

ye. -  un método para la  recuperación de a c r ilo n itr i­
lo- de acuerdo con e l punto 1, c a r a c te i^ z y jg ^  ^ .^ E la r  a ire  
ai e l evaporador en una relación de 1 a  lo  g. por 1 xg. de
evaporación y en rec ic la rlo  después de separación en e l

-  16 -
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condensador.
— mi método pata  la  recuperaci&t de acr i lo n i t  r i lo  

de acuerdo con e l ponto I ,  caracterizado por impedir por 
calentamiento l a  condensación parc ia l de monámero en la  tu­
bería en tre  a l  evaporadon y e l condensador.

9-* * un método para la  recuperación de a c rilo n itr ilo  
de acuerdo con e l ponto 1, caracterizadc por recuperar dióxi­
do de azufre, que es la  parte esencial del b isu lfito  sódico 
usado como catalizador, manteniendo e l  pK de la  suspensión 
de polímero que entra en e l evaporador dentro del margen 
de 4,0 & 1,5*

1QB+ -  un método para la  recuperación de a c r ilo n itr i lo  
de acuerdo con e l punto 1, caracterizado por disminuir l a  
concentración de monómero mediante l a  adición de una parte 
del agua, que es alimentada aditivamente, a l  l i quida de re ­
frigeración juntamente con e l f il tra d o .

l i a .  -  un método para l a  recuperación de a c r i ío n itr i-  
lo  de acuerdo con el punto 1, caracterizado por rec ic la r e l  
f iltrad o  alimentándolo a l  polimerizador con e l  exceso del 
líquido de refrigeración , y alimentar a l  tanque intermedio, 
en vez del f i l t ra d o , toda o parte del agua, que debe ser car- 
gada aditivamente a l  polimerizador.

12a. -  Kótodo para la  recuperación de a c r i lo n itr i lo  
y comonómeros.

¡Bal y como se ha descrito  en la  memoria que antece­
de, representado en los dibujos que ae acompasan y con los

- 1?



fines que se han especificado.
. gsta  Kamcnia consta de dieciocho hojas esc rita s  por

una sola cara*

ia
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