MEXORIA DESCRIPTIVA
D E
UN PRIMER CERUITICAS0 UR ADICION 21 BSPATA, A FAVOR
D PRODUILS CHILIUES PECHINEY SATNT-GOBLIN, DE NA-
CICWALIDAD FRANCESA, RESTIDENTE EN 16, Avenue Mapignon

PARTS 82 (FRANCEA)

MEJORAS &0 #L OBJENC D Ti PAUEINE PRINCIPAL 297,059
sobre "PROCEDINIELIC D FABRICACION IF MASA DE POLINULCS
T CCPCLINM=ROS A BASE DE CLORURO DE VINILO EN DCS ETAPLS",
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La solicitante ha descrito en la solicitud de paten-

e principal 297.059 un procedimiente de preparacidn en masa
de polimeros y copolimeros a base de cloruro de vinilo, gue
conslste en escindir las operaciones de homopolimerizacidn o
de copolimerizacibn, efectuando, en una primergbitapa, en una
instalacidn provista de un dispositivo de agltacidn a veloci-
dzd elevada, una polimerizacidn limitada hasta gque se obbiene
un norcsnizje de conversidn del o de los mondmeros del orden

del 7 al 15% y preferentemente préximo a del & al 10%, resli-
zando luezo, &n el curso de una segunda ebtapa, el comnlemento
de la opsracidn dé polimerizacidn en una o varias instalacio-
nes provisbas de disgositivos de agitacidn suscepbibles de ser
acclonados a velocidad lenta, permameciendo sin embargo dicha
velocldad de aceionsmiento suficiente para asegurar una buena
termostatizacidn del medio reacciongl v esto hastzs el término
de Lla reacciéh de homopolimerizacidn o de copolimsrizacildn.

" La solicitante ha descrito tambidn en la solicitud
de pebtanbe priuveipal citada ahteriormente, un modo de realiza-
cidn del procedimisnts de la invencidn gque consiste en realis=
zar la prepolimerizacidén én un prepolimerizador provisto,@e
agitacidn ripida, en particular del tipo turbina, accilonado a
velocidad elevada, ¥ luezo en realizar la operazcidn de polime-
rizacidln en uno o varios outoclaves de tipo horizontal, fijos,
provistos de disositivos de agltacidén del Tipo "Ribbon Blendert

La solicitante ha descrito igualmenite en la expresa-

ta patentbe, otro modo de realizacidn el procedimiento de la

" invencidén que consigtbe en efectuar la prepolimerizacidn en un

prepolimerizador provisto de un dispositivo de agltacidn répi-
da en parbticular del tipo turbina, siendo realizada la opera-

.

cidn final de polimerizacibn en uno o varios autoclaves de Lipc
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horizontal, rotativos, provistos de dispositivos de agitacidbn
constituidos por Dbarras, bolitas, etc.

La solicitante ha descrito en djcha pabente también,
otrd nodo de realizacidn del procedimiento de la inveneidn
que consiste en efectuar la operacidn de prepplimerizacién de
la com.osicidn mondmera en un prepolimerizador proviste de un
dispositivo de agitacibn a velocidad elevada, en particular
del tipo turbina, y luego en efectuar, despuds de trasladar
la carga mondmero/polimero, la operacidn de polimerizacidn fi-
nal en un autoclave fijo, provisto de un dispositivo de agita-
cidn del tipo "de cuadros" que ‘lleva uno o varios cuadros com=

pletos fijos ceaxilmente sobre un mismo ‘4rbol rotativo que

-atraviesa el auboclave por su eje.

La solicitante ja descrito tembién en la repetida
patente obtro modo de rmealizacidén del procedimiento de la invens
cibn gue comnsiste en realizar la operacidén de prepolimeriza-
cién de la composicién mondmera en un prepolimerizador provis-
to de un dispositivo de agitacién a velocidad elevada en parr
tikular dél ti.-0 turbina, ¥y luego en realiszar después'de la,, -
transferencia de la cdrga mondémero/polimero, la operacién de
polimerizacidn final en un autoclave horizontal?fijo; provis-

0 de un dispositivo de azitacidn del tipo "de cuadros frag-..

_mentarios” que lleva una pluralidad de segmentos de cuadros

que forman palas que pasan por la proximidad de las paredes y .

de los fondos del autoclave, siendo dichos segmentos de cua-

dros solidarizados a un mismo &rbol rotativo colocado en el

~aubtotlave seglin el eje.

La solicitante ha descublerto ahora una variante par
ticularmente fgvorable de realizacibn del procedimiento de la

invencidn que consiste en-efectuar la operacidén de prepolime-
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rizacidn de la couposicidn monomera, o comondmera, a base de
cloruro ds vinilo, en un prepolimerizador constituido por un
autoclave provisio de u. dispositivo de agitacibn susceptible .
de ser accionazdo a velocidad elevada, =n parficular del tipo
turbina, -y luegb en realizar, despuds dé traslader la carge
nondmero/polinero o comondmero/copolimero, la.operacién de po=-
limerizacidn final en un auboclave sensiblemente vertical, fi-
jo, provisto de un disposibtivo de sgitacidn constituido por-al

menos una cinta enrollada en .espiras helicoidales cue pasaa
por la proximlidad de las paredes del autoclave y fija por medio
de al msnos un soporite sobre un arbol giratorio que atraviesa-
la tapa: del sutoclave y penelra en este Altimo por su eje,
gsiendo el dispositivo de agitacidn. accionado a velocidad -de
rotacidn lentu, permanecisndo sin embargo esta velocidad de ac-
cionaniento suficiente para aéegurar uns buena Germostatizacidn
del nedio reaccional ¥y esto.hasta.el término de la reaccidn de
honmopolimerizacidn o de copolimerizacidn.

Segtin una caractzristica esencial del presente modo-
de realizacidn del procedimiento de la invencidn, el dispositi-
vo de agitacldn de.espiras helicoidales esté. constibuido de tal
formx y. accionadd en robacidn en tal sentido que un movimienbo
ascendente sea comunicado al medio en curso de polimerizacidn
7 esto en la proximidad de las paredes del polimerizador, vol-
vicndo a descender los constituyentes del midio reaccional a
la parte cenbtral del polimerizador y en particular a la proxi-
nidad del Arbol rotativo. Se asegura asi una translacidén de do-
bls corriente sisbtemitica;, gue combincda a una accidn de bati-
do del medio reaccional, procura una sran homogenidad a &ste.

Sexin- una variante del wmodo de realizacibn del proce-

S

dimisntvo de la invenciln, se realiza la agitecidn del medio
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reaccional en el polimerizador por medio de un dispositivo de

agitacidén constituido por unos segmentos de cinta conformados
en frogmentos de espiras helicoidales, siendo dichos segmentos
solidarizados-al arbol rotativo vertical nor una pluralidad de
brazos del soporte.

No se saldrd del cuadro de la invencidn utilizando
en sl polinerizador un'diépositivo de agitacidn que lleve-una
pluralidad de cinbas enrolladas en espiraé helicoidales, soli-
darizadas al Arbol rotativo, asegurando la o las cintas situa-
das en la parte periférica de la cuba del polimerizador el mo-
vimiento ascendente del medio reacciomnal, reforzando y acele-
rando la o las cinbas situadas en la parté central del polime~
rizador el movimiento de descensd, bajo la accibén de su peso,
del medio reaccional en esﬁa ZONA.

Del mismo mbdo, una, varias, o la totaliddd de las
cintas continuas enrolladas en espiras helicoidales- cue aéegu-
ran, bien los movimientos ascendentes o bien los movimienbos
de descenso del medio'reacoibnal, son susceptibles de mer rem-
plazados por'elementos formados por fragmentos'de egpiras he~ -
licofdales solidarizadas-al &rbol rotativo. .-

Las velocidades de agitacidn utilizadas -en el curso
de la fase de polimerizacién después de la prepolimerizacidn
sezin la invencidn, son de orden muy reducido con relacidn a-
las velocidades de agitacién necesarias en técnicas clésicas
de polimerizacibn. 4 titulo indicativo, pueden ser 10 veces e
incluso 20 veces menores: que éstas. - -

Por ejempla,'para un polimerizador de—tipé_vertioal'
de una capacidad de 2 m5,’cuando se realiza una operaciéﬁ clé-
sica de polimérizacién, se utilizarf una velocidad de agita-" -

cién del orden de 75 vueltas/minuto. Cuando se realiza, por el
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conbrario, una operacidn de prepoliserizacidn-polimerizacibn

en dos ebapas distinbas, segin la invencidn, se ubiliza favo-
rablemente en el curso de la polimerizacibén en el polimeriza-
dor de igual capacidad, velocidades de agitacidn del orden de
3 a ¢ vuelbas/minuto.

Gracias a la veriante de realizacidn del procedimien-
to de polimerizacidn en dos etapas, objeto de 'lu invencidn, en
1la gue ha colaborado D. Jean Clavde Thomas, es posible prepa—-

ar, por srepoiimerizacidn y polimerizacidn final en un aubto--
clave de tipo vertical con un agitador de tipo a espiras y/o a
Prognentos de esplras helicoidales, resinas de densidad eleva-
d=, d: reporticidn grénulométrica regalable,. en funcidn inclu-
so de 1o eleccidn de las velocédads de agit-cibd ripida en la
fege ¢z la prepolimerizacidn y ello disminuyendo, de modo im-
portoni: las cantidades de energia utilizadas con . relacibn a
les necesarias on el curso ce waa operscidén de polimerizacidn--
de tij0 clisico, en una sola fase, efectuada en une sola insba-
lacidn a una velocidad de agitacidn necescriamente inbense.

Para poner en prictica la presente variaste.de pro-
cedimiento, se mantienen congtantemente limpias las paredes in-
ernas del autoclave, evivando el digpositivo de agitacidn ubi-
lizalo en el polimerizador la proysccidn de padkticulas de po-
1inero sobre dichas paredes, y asegurando ademds un degplaza-
miento constante del medio reaccional en la proxzinided de éstas

El modo ¢¢ réalizacidn del procedimiento de la inven-
ciln :ntes descrito, sutoriza ‘ademis el emgleo de mejores coe-
ficisntes de liensdo de la inctalacidn en la fase de la poli-
nerizaeidn, dado que se jueden sibusr los tubos de seguridad y-
desprendiniento de gdses en la parteé supecior de la bapa del

autoclave, por lo tanto eu fase gaseosu, de volumen restringide
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précticamente al abrigo de proyecciones eveéntuales de polimercs
Adenfs, incluso durante la operacidn de desprendimicnto de ga-
ses muy rigida, el arrastre de polimeros'o de copolimero pul-
verulentos es précticamente nulo. .

A conbinuacidn, a titulo ilustrativo y no liwitati-
vo, con referencia a la TFig. 1 del adjunto dibujo, gue repre--
sonta una seccidn vertical esquemibica de la instalacidn, .se
da una descripcidn sucinta de un tivo de instalacidn para la
puesta en préctica de la variente de procedimionto obfieto de
la invencidn,

El prepolimerizador (1) con e¢je vertical lleva.esen-
ciclmente una cuba (2) provisbta de una tapas estznca (3). La eu-
ba del prepolimerizador esté rodeada de una csimisa (4) por don-
de circula un flufdo intercambiador de calor gue entra por el
tubo (5), pasando seguidamente por medio del conducto (6) a un
serventin refrigerador (7) alojado bajo la tapa del prepolime-
rizaior, saliendo el fluido intercambiador de calor al finmal. -
de circuito por el conducto (8). Ta cuba (2) del prepolimeri-’
zador lleva ademds, en su parte inferior, un tubo (9) provisto
de una vélvula (10) del tipo "rompe costras™ para la evacuacibr
de la mezcla mondmero/polimero gue resultafle la prepolimeriza-

La tapa (3) del prepolimerizador lleva en su parts-
superior un tubo (11) deutinado o la carga del aparato con mo-.
némero, asi como un tubo (12) de alimentacidén con nitrdgenc. -

La tapa del prepolimerizador esté Q;ovista ademés
de un tubo (13) empalmado a un cireuito de puesta bajo vacios
Esté igualpente atravesada por el drbol (14) portador en su
extremo de un agitador del tipo burbina (15). La estanqueidad

entre la tapa (3) del prepolimerizador y =1 &rbol (14) es ase-
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zurade por medio de une guarnicidn mecfmica (16). &l &rbol

(12) ez accionado en robacibén por €l motor (17) eventualmente.
provisto de un variador o una caja de velocidades n0 represen—
sedos. | ” .
Se utiliza como agltador a gran velocided en el pre-
polimerizador (1) preferentemente, o bien un agitodop del ti-
po de turbina de forma geoméitrica'sim;le, o bien un agitador

-

de tivo conocido bajo la denoi:inacidn industrial "bicdnico.
Tas velocidades de rotacidn dsl dispositivo de agitacibén en el

prepolimerizador son elegidas en funcidn de la naturaleza exacs

(15
Qs
(6]

Ge la resina que se desee obbener, en particular por lo que

6

e

&)

2e

O]

fiere a su raparticidn granulométrica, y segin el fipo de.
agitador. De modo preferencial, las velocidades son general— .
ments del ordsnp de BGO‘a 1.50C vueltas minuto sin que esbos
velores puedon ser considerados sin embargo como constitutivos
de linites.

Bien envendido gue el prepolimerizador (1) estd de
modo clésico =n si, provisto de.instrumentos de conbrol nece=
sa

wios para la medida de las presiones, bGemperaturcs, ete., de

o

i

vélvules y otros dispositivos de seguridad no representadoét4f
A1 tubo (9) situado en la parte bzaja de la cuba del.
prepolimerizador, se empalma un conducto (13) iunclinado, f£ija-
ble al nolimerizador de Gigo verticai, fijo, cque se describe
a conbinuecidn.
¥l polimerizador (19) de tipo Iijo, con eje vertical,
rodeaio de la camisa (20) por donde circulén un fluldo inter-
awblsdor de calor cue entre por la tuberla (21) y sale por la
tuberia (22), lleva introducida en la parte superior de su ta-
pa (23) una tubsria (23a) destinada a la carga de la mezcla

polimero/monduero, salida del »repoli.crizador, estando provis-
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ta dicha btuberfa (23a) de una vAlvula (24) a la que se empalma,
el conducto (18) de sraslado. _

El polimerizador (1Y) lleva ademfs introducidos so-
bre su tapa (2%) un tubo (25) por donde se efectla al t4rmino

de la operacidén de polimerizaciln la evacuacidn del mondmero

“gue no ha resccionado, asi como un tubo (26) provisto-de juntas

de seguridad. Debe guedar comprendido naturalmente que la es-
tangueidad entre la cuba del polimerizador (19) y su topa (23
es asegurada por las guarniciones apropiadas, no representadaé
en la Fiz. l.

%1l polimerizador (19) esti provisbo en su parte infe-
rior de un tubo (27) que asegura la evacuacidn de la composi-
cidn polimera al término de la operacidén de polimerizacibn. El
polimerizador (19) es abravesado longitudinalmente segin su eje
por el &rbol rotativo (28), estando asegurada la esbanqueidad
entrefel-érbol rotativo y la tapa’del autoclave (23) por medio
de un "nrensa-estopas" (28a). Sobre el &rbol giratorio (28) se
fijse por medio de soportes (29a),(29b) etc. una cinta (30) en-
rollada en espiras helicoidales cuya porcidn inferior.estd: pro-
wima al fondo del auboclave. .

myentualmente se buede proveer a toda o -parte de la- -
cinta en espifas helicoidales. de un dispositivo -de raspado (31),
(31a) etc. realizado en materias tales como el acero azul o un
material conocido industrialmente bajo la denominacién "teflon',
con prefereﬁcia armad.o .

Al principio del ciclo operabtorio el prepolimerizador,

es cargado con la composicién mondmera adicionada con cataliza-

‘dor. 8¢ elimina por desprendimiento de gases una -pequefia por-

cidn de mondmero para expulsar el aire del prepolimerizador.

Las velocidades de.rotacidn del agitador de tipo turbina asi. . -
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como la temperatura del flufdo intercambiador de calor son re-

sulzdrs en funcidn de la calidad de prepolimerizado a obbener.
mando se alcanza el porcentaje de prepolimerizacidn fijodo,

se empalma el racord del urenollmerlaaaor 2 uno u otro de los

o

polimerizadorces de la batérla.a alimentgr haciléndose la trans-
farencia entre los aparatos ventajosauente por zrivedad. lLa
pendisnte del conducto de alimentacién entre los aparatos pue-
de ser solemente del 10%

Bien entendido cue se han efectuado previcmente las
operaciones clisicas necesarias para la buena marcha del poli-
merizedor. Cusnde el porcentaje de polimerizacidn slcansza el
valor desecado, @n parbicular pelximo al 70%, se procede de mo-
do bizn .conoeldo & las opervaciones de desprsndimisnto de gases,
puests bajo vaeclo, paso :or atmbsfera Ge nitrdgeno y vaciado
del polimszo.

L continuacidn se¢ citan, a titulo ilustrativo y no
iisitesivo, unos gjemplos pricticos de reclizacidn de la va-

piznte e rsalisacidn del procedimiento objeto de la invencildn.

Bste ejemplo és dado a titulo comparative ¥ utiliza
una téenica clisice de polimerizacidn redlizada si: operacidn
de prepolimerizacidn.

En v polimerizador vertial, fijo, de una capacidad
de 2 m5, previsto de un dispositivo de agitacl ibn constituido
por tn azitadlor de.cinbta de acero inoxidable, conformado en
espiras helicoidales, se introducen 800 Kg. de cloruro de vi-
nilo mondmsro desiués de hdber pursado =l poliﬁerizador por
beorilo con 80 Ig. de cloruro de vinilo. Se introducen iguoel-

manbte en sl polixerizador 128 g. o sea el 0,016, con relacidn

&l nondmero, e azodiisobubironitrilo como cabelizador. La
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velocidad deAagitacién es regvlada a 75 vuelbtas/minuto. La
temperatura de polimerizacidn es llevada répidamente a 620C, .
lo que corresponde a una presidn relavive de 9,5 Kgs./cm2 en
el polimerizador. La duracidn total de la operacién de poli-
mecizaciln es de 14H 30, ‘

Al térnino de la polimerizacidn, despufs del des~
prendimiento de gases, se recoze con un . rendimiento del 65%
un polimero pulverulento de Indice X de Fikenbscher igusl a
62. La densidad aparente de la resina polimera obvenida es de
0,350, La reparticidn granulométrica de la resina es déda en
el cuadro I que sigue:

. Los porcentajes de finos de tamizedo dados a conbi-

auacidn son porcentajes acumulativos:

CUADRO T .
Tamiz (mu) 630 500 400 315 250 2C0 160 100
% de finos 96 Qb 95 % - 79 39 17 6

Como puede verse, la granulométria de esta resina polimera es
Ze naburaleza fija.
BEJEEPLO 2

En un prepolimerizador vertieal de 1.000 1. de ca~
pacidad, de acero inoxidable, provisto de un agitador consti-
tuido por una turbina de tipo "tifén" de 300 mm, de difmetro,
que gire a 720 vueltas/minuto, se introducen 800 Kz. de clo-
ruro. de vinilo y 144 g., o sea 0,018% con relacidn el mondme-
ro, de azodiisobutironitrilo como catalizador. La operacidn
de carga ha sido precedida por una operacién de purga cel pfe-
polimefizador realizada por medio de 80 Kg. de cloruro de vi-
nilo mondmero. La temperatura del medio reaccionai en el pre-~
polimerizador es llevada répidamente a 622C, lo que correspon-

de 2 una presidn relativa de 9,5 Kg/em@ en el prepolimsrizadon
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Después de 2 h de prepolimerizacién la mezcla mond-
mero/polimero es transferida por gravedad = un polimerizador
vertical de 2 md de acero inoxidable, ya descrito en el ejem~
plo I anterior.

Bien entendido gque axntes de este Transferencia, el
polimerizador ha sido sometido a una oparacibn de rurga con
syude de 80 I'g. de cloruro de vinilo mondmero. La duracidn de
la operacidn de tramsferenciz de la mezcle es de 1 minuto apro-
rimadasnbe.

Se rezula la velocidnd de agitocidn en el polimeri-
sador & 10 vueltas/minubo. Lo temperaturs obgervada durante la
operacién de polimerizacidn es de 629C, lo (ue corresponde a
wne presidn relabtive de 9,5 Lgs./cm.

La durzcibn de la operacidn de -olimerizacidn es de

.

12 h, lo gue de en fovel uns Guracidn de reaceidn {prepolimeri-

Se. recoge con un rendiéiento de 70,8% un polimero wml
erulento de Inlice ¥ de Tikentscher igusl o 62. La densidad
aparenie de la resina es de 0,52, Se da a continuscidn en el
cuadre IT que sigue la reparticldn granulométricsz de la resina
obtenidae

CUADRO II
Temiz (mu) 630 500 400 315 250 200 150 .100

b

s Ge Tinos 99 93 Q&

65
O
o
O

~

'/ 93 °0 1
3e obierve gue la resina obbtenidsa presenta una. grenulometria
sartic larmente azretada, siendo la mayorifa de las particulas -
de dimansidn suzerior 2 10C micras e inferlor a 160 micras,

Se¢ obtiznen resulvalos comparables a los mencionados
anteviornente cusnio se utiliza sn el poliucrizador una velo-

cidad e agitacidn de 5 vueltas/minuto.
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BEJEMPLO 3

A- continuacidén se cita un ejemplo ¢e operacidn de

copolimerizacidn realizado seglin la téenica cllsica de copolime
rizacidén en una sola etapa.

Se introducen en el auboclave de 2 md ya descrito en
el ejemplo I, 752 Kg defloruro de vinilo mondmero y 48 Ig. de
acetato de vinilo, asi como 168 g, o sea 0,021% con relacidn
a los comondmeros, de azodiisobutironitrilo como catalizador.
La operacidn de carga ha sido, bien entendido, precedida de
una operacidn de purgs del polimerizador, efectuada con ayuda
de 75 Kgs. de clorurc de vinilo mondmero. Se regula la veloci-
dad de agibtocidn en el poliusrizador a 75 vueltos/minuto. La
tenperatura observada en ¢l curso. de-la operaciin de copolime-
rizéoién es de 602C, lo .ue cor:espénde o una presidn relativa
de 9,0 Xg/cm2, La duracidén total de laz operacidn de copolimeri-
zacibn es de 12H 15,

Se recoge con un rendimiento de 69;8% un copolimero
pulverulento cuya densidad aparente es de 0,50, -

A continuacidn se cita-en el cuadro III la rejarbti-
cibn granulométrica de la fesina'copolimero;

CUADRQ ITT
Tamiz (mum) 630 500 _4C0 315 250 200 160 100
% de finos 96 90 88 80 70 35 18 . 12

Como se ve, la reperticibn granulométrica de la resina se mues-

tra de naturaleza fija.
EJENELO 4
L continuacidn se describe una operacidn.de copolime-

rizacidn realizada segln ¢l modo de realizacibn.del procedimien

to objsto de la invencidn.

Se introduce eh un prepolimerizador idéntico al des-
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crito en el ejemplo 2; 752 Kgs. de cloruro de vinilo, 48 I'gs.
e acetabto ds vinilo y 18% g, o sea el 0,023 con relacién al

nondmero, - de azodiiscbubtironitrila como cataligador. Blen en=

ct

e1dido Jue la operseidn de carsa del prepolimerizador ha sido

.

precedida por una purgs del prepolimerizador reallzada por me-

ks

dio de 75 Igs. de cloruro de vinilo mondmero.
Lo velocidad de agitacidn en el prepolimerizador es
reguleda 2 730 vuelts as/minuto. Le temperaturs es llevada répi-

0 ue corresoond yna presidén relzativa de
, 1o we ¢ oonde a pna

se/cme. Degruds de 2 130 de pregopolimerisacibn, ls mez-
cla es transforida al polimevizador pfeVLamenLe purg -ado con
ayuds de 80 Ems. de cloruro de vinilo. La duracidn de la-ftrans-
ferenciac de la mezcla es de 1 minubto aproximpdemsnte. Se regu~
le. la velocidad de agivacidn en el polimerizador a 10 vueltas/

minuto. Bl polimerizador ubilizedo ha sido ya descrito mls am--

jel

liemente en el ejemplo 1. La temperatura de copolimerizacidn
es llevada y mantenida a 602C, lo que corresponde & una 5re—
eibn rclativa interna de 9 I;gs/cm2o Lo duracida de copolimeri-
zacibn es de 10h 30, es decir que la duracidn botal de la ope~
racibn (Precopolimerizecidn mds copolimsrizacidn) es lie 13 h.
Se efectfia una operacibn clisics de purge y vaciado
del polimerizador. Se recoge con un rendiicnto de 7;,2% un
copolinzro pulverulento cuye daensided sparents es de 0,65.
A continuaoién se da en =) cuadro IV la reparticidam- -
granulondirica de la resina obbenida.
Tapis (mu) 630 SCOF 460 315 250 200 160 100

% Ge finos 98 97 95 9% 92 8 80 1
Como puede verse-la reparticién granulonétrica de le resina

<1

es de naturaleza apretada. Se obbtisne, en efecto el 60% ds



oR g

g

10

15

20

30 -

de copolimerizacidn.,

particulas cuya dimensidén granulométrica estd comprendida en~

tre 100 y 160 micras, siendo el 88% de las parbticulas de copo-

* linero de dimensiones inferiores a 200 micras.

Se obtienen resultados comparables a los citados
anteriormente cuando se emplea eﬁ el polimerizador yna veloel-
dad de agitacibén de 5 vueltas/minuto.

pomTa -

En resumen, este certificado de adicidn se contrae
a las siguientes reivindicaclones:

13.~ Mejoras en el objebo. de la patente principal.
n2 297,059 sobre "Procedimiento de fabricacibén en masa de po-
liseros y copoliméros a base de cloruro de vinilo en dos eba~
pas", . caracterizadds porgue consisﬁen>en reallzar la opera-
cibn de prepolimerizacidn‘de la composicidn mondmera en un
prepolinerizador constituido por un autoclave provisto de un
dispositivo de agitacidn susceptible de ser arrastrado a velo-
cidad elevada, en particular del .tipo burbina y luego en efec-
tuar, después de la tronsferencia de la carga mondmero/Holime—
ro, "la operacidén de polimerizacidén finsl ex un auboclave sen-
siblemente vertical, fijo, provistosx de un dispositivo de agi-
tacidn, constituido por al menos una-cinta enrollada en espi-
ras helicoidales, ¢ue pasa por la proximidad de las paredes
del autoclave y fija por medio de al menos un soporte_sqbfe
un frbol rotatito cue’atPaviesa la tapa del autoclave y perie-
tra en éste Gltimo por su eje, siendo el dispositivo de agitaw

cidén accionado a velocidad de robacidén lenta, permaneciendo

sin embargo esta velocidad de accionamiento suficiente para

asegurar una buena termostatizacidén del medio reaccional y

esto hasta el término de la-reaccidn de homopolimerizacidn o
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22.~ Hejoras, segfn la reivindicacidn 1% caracteri-

.

zadas porcue se.ubiliza un dispositive de agitacidn con es-
cires nelicoidales constituido y accionado en fotacién de modo
tal que un movimiento ascendente sea comunicado 2l medio en
curso de polimsrizacidn, y esto en la proximidad de las pare-
des del polimerizador, volviendo a descender los constibuyentes
Zel medio reacciomnal, en particular bajo la accidn del peso, en
le parte centrel de polimevizador.

5%,~ Lejoras, segin las reivindicaciones 12 y 22,
carceverizadas porgue se resliza la agitacidn del medio reac-
cionel en sl polimerizador por medlio de un dispositivo de agi-
tocidn constituido por sezmentos de cinta conformados en frag-
nentos de espiras hélicoidales, siendo dichos segmentos solide~-
rizades al &rbol giratorio vertical por una pluralidad de bra-
zos de soportbe.

4z, - Hejorss, segln las reivindicaciones 12 y: 22, ca-
rectsrizadas porque se - realiza la agiteeidn del medio vezccio-
nal en el polimeriszador por medio de un dispositivo de agita-
cidn constituldo por una pluralidad de cintas enrvolladas en
e¢sslras helicoldales solidavizadas por medio de soportes a un
2rbol rotativo, asegurando la o las cinvtas situadas sn la par-
v peviféoica de la cuba dzl polimerizsdor el movimiento ascen-
dente del medlo resccional, reforzaddo y ccelsrando la o lag
cintaz situedas en la parve cenbral del polimerizador el movi-
miento de descenso del medio reaccionzl sn esta zona.

g, liejoras, seglin las relvindicaciones 12 J 22, ca-

racterizadas porque se rezliza la azitacidn del medio reaccio-

i3
¢
f~
®
®
+

®

1 polimerizador por medio de un dispositivo de agitas-

cidn ma lleve al menos una cinba continua enrollads en espiras

nelicoldeles y elementos formados por fragmentod de cintas pre-
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rarados en brozos de espiras helicoidales, solidarizadas al
I i )

drbol rotabivo.

62,- Mejoras, segin las reivindicaciones 12 y 22, ca-

- racterizadas porque se ubilizan, en el curso de la polimeriza-

cibn finzl, para un auboclave de una capacidad del onden de
2 metros clbicos, provistos de un agitador que llewa al menos

una cinta enrollada en espiras helicoldales, velocidudes de

agitecidn cel ordex de 3 a 10 vusltas/minuto.

7%~ MEJORAS Bl WL OBJELO D LA PATENTE PRIFCIPAL
n2 297,059 sobre "PRUCEDINILIMNO DE FAERICACION EN IASA D&
POLIIERGS Y COPOLIII0S & BASE DE CLORURC JE VINILO Ll DOS
STAPAS", segln quedan descritas y reivindicadss en la prece-
dente memoria y nota reivindicatoria gque constan de 17 pigi-
nag mecanografiadas y dibujos adjuntos. :
. 3 0 ABR Mpe
Madrid, . 1965
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PRODUITS CHIMIQUES PECHINEY-SAINT-GOBAIN.
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