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MEMORIA DESCRIPTIVA 

para s o l i c i ta r

E A 3 E K 2 B D E I H  35 K O I O N

e n
E S P A Ñ A  

por VEINTE años

a nombre de COIIPIBIAN CARBON CQLIFANY, entidad norteam ericana, 

estab lecid a en 380 Madison Avenue, Nueva York, N .Y ., Estados 

Unidos de América, por:

•‘METODO PARA COAGULAR ELA3T0LIER03 DE SOLüOIOíTBS DE LOS MIS­

MOS EN DISOLVENTES ORGANICOS"

La presente invención se re f ie re  a la  recuperación de cau­

caos o m ateriales poliméricos sim ilares, llaaados aquí colec­

tivamente elastóm eros, y más en p articu lar proporciona un pro-
r -

cedimiento perfeccionado para coagular elastómeros de las so -  

5 luciones de los mismos en disolventes orgánicos.

Es conocida la  coagulación de elastómeros de las  so liv io ­

nes de los mismos en disolventes orgánicos, introduciendo la  

solución del elastómero en una masa agitada de agua ca lien te  

contenida en un depósito de evaporación instantánea, vaporizando 

10 a sí e l  disolvente orgánico y coagulando e l  elastómero en fo m a
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de migas. Las migas de elastómero se separan del depósito por 

reboce con una parte del agua, y después se separan del agua y 

se secan.

3in  embargo, este  método de coagulación no ha resultado  

s e r  completamente s a t is f a c to r io . Eor e jemplo, algunos de los  

elastómeros se hacen extremadamente pegajosos durante l a  coa­

gulación, y coalescen h asta un grado t a l  que se desbarata s e r ia ­

mente e l  funcionamiento, s i  no se e je rce  un co n tro l cuidadoso 

sobre l a  temperatura de coagulación. Para los fin es de co n tro lar  

la  temperatura de coagulación, generalmente es n ecesario  prolon­

gar la  vaporización del d isolven te, usando temperaturas r e l a t i ­

vamente b ajas, es d ecir, de 54—82-C, y dos o más depósitos de 

evaporación in stan tán ea. E s ta  últim a p rá c tic a  presenta desven­

ta ja s  económicas.

En otros caso s, e l  coágulo producido en e l  o lo s  depósitos 

cerrados puede tener una densidad mayor que l a  del agua c a lie n -  

"t® y , por tan to , tiende a hundirse a l  fondo d el depósito, no per­

mitiendo la  separación del mismo en e l  agua que rebosa. 3 1  hun­

dimiento del coágulo es un problema particularm ente en l a  prepa­

ración  de concentrados de negro de humo/e las  tornero, por coagula­

ción de una solución elastom érica que contenga negro de humo d is ­

persado en l a  misma, puesto que estos coágulos tienen general­

mente una densidad mayor que la  d el agua c a lie n te .

Además, lo s  coágulos producidos por lo s  métodos antes des­

c r i to s  han sido relativam ente re s is te n te s  y no porosos, provo­

cando a s i d ificu ltad es en l a  eliminación d el agua ocluida en los 

mismos, por métodos usuales de secado.

? o r  ta n to , un objeto de la  presente invención es propor­

cion ar un procedimiento perfeccionado para coagular elastómeros 

d isu eltos en un disolvente orgánico. Entre aún otros objetos se
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incluye un procedimiento de coagulación perfeccionado, para e la s -  

tómeros d isu elto s , que supera los pro olemas que nasta ahora iaan 

causado d ificu ltad es en la  ixidustria, concretamente la  excesiva  

pegajosidad del coágulo; tendencia del coágulo, especialmente d el  

coágulo que contiene negro de humo, a hundirse en agua c a lie n te ;  

y d ificu lta d  de elim inar e l  agua ocluida en e l  coágulo, después 

de su formación. Todavía otro  objeto con siste  en proporcionar 

un procedimiento de coagulación perfeccionado, que solo requiere  

un depósito de evaporación instantánea para tra b a ja r  con e f ic a ­

c ia .  Otros diversos objetos y v en ta jas, de l a  presente inven­

ción aparecerán en l a  siguiente descripción d etallad a de la  mis­

ma, y la s  nuevas c a r a c te r ís t ic a s  de la  misma se señalará p articu ­

larmente en re lació n  con la s  reivindicaciones adjuntas.

En breve, según la  presente invención, una solución de 

elastómero en un disolvente orgánico inm iscible con e l agua se 

mezcla con agua y se convierte en emulsión m icroglobular, bajo 

condiciones de v io len ta  agitación  mecánica. Después se carga la  

emulsión microglobular en un depósito de evaporación instantánea  

que contiene una masa agitad a de agua, mantenida a una tempera­

tu ra  superior a l punto de eb u llició n  del disolvente orgánico, pa­

ra  vaporizar e l  disolvente y coagular e l  elastómero en forma de 

p artícu las  como migas esponjosas y fzi ables. Las migas así fo r­

madas se pueden separar del agua y secar fácilm en te, usando cual­

quier método adecuado.

La solución de elastómero que se somete a este  procedimien­

to  de coagulación perfeccionado rjuede comprender un elastómero 

d isu elto , o una mezcla de dos o más elastóm eros d isu elto s . Ade­

más, la  solución de elastómero puede ten er un pigaento re fo rzaste  

finamente dividido, t a l  como negro de humo, dispersado en l a  mis­

ma, con lo  que, a l  coagular, se produce un concentrado de pigmen- 

t  o /e  las  tornero.
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SI término "emulsión microgiobular'’ , t a l  como aquí se usa, 

se re f ie re  a emulsiones en las que los glóbulos de la  solución 

de eiastómero son de tamaño microscópico y, por tanto, no pue­

den ser v is to s  a simple v is ta . Debido al tamaño microscópico dé 

los glóbulos de l a  solución de eiastómero en l a  emulsión, la  

solución de eiastómero se pone en contacto muy íntimo con e l  

agua calien te  contenida en e l  depósito de evaporación instantánea 

permitiendo así la  rápida vaporización del disolvente orgánico 

y la  formación de las  migas de eiastómero, que se pueden secar 

fácilm ente, y que están sustancialmente ementas de disolvente.

l a  presente invención se d escrib irá  y exp licará más, con 

referen cia  al dibujo adjunto, que representa en diagrama una 

realización  esp e cífica , pero se entenderá que la  presente in ­

vención no e s tá  lim itada a esta  realización , puesto que otras  

serán evidentes para las personas versadas en la  m ateria.

Tal como se muestra en e l  dibujo, una corriente medida de 

agua se transporta continuamente por e l  conducto 1 a una té 2 de 

conexión de conductos, mientras una corriente medida de solución 

de eiastómero se transporta a la  té 2 por e l  conducto 3, y se 

mezcla con e l  agua. l a  mezcla de agua y solución de eiastómero,

formaba en la  té 2, se transporta por e l  conducto 4 a un emul- 

sificad o r mecánico 5, accionado por motor, donde se somete la  

mezcla a violentas fuerzas de c iz a l la , para tran sí ornarla en 

emulsión microglobular.

La emulsión rnicroglobular así formada en e l emulsificador 

5 se transporta por e l  conducto 6 a un depósito 7 de evaporación 

instantánea del disolvente, que contiene una gran masa de agía  

calien te  mantenida en agitación enérgica mediante un impulsor 

8 montado en un vastago S accionado por ro tació n . Tal como se 

muestra en e l  dibujo, l a  emulsión microglobular se puede cargar
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ventajosamente en e l depósito 7 de evaporación instantánea, en 

dirección descendente, desde un punto por debajo del nivel de l í ­

quido en e l mismo, para asegurar el contacto íntimo de los m icro- 

glóbulos de l a  solución de elastómero con e l agua ca lie n te , la  

temperatura del agua calien te dentro del depósito 7 de evapora­

ción instantánea se puede regular y mantener convenientemente por 

encima del puñto de ebullición del disolvente orgánico, ixitrodu- 

ciend.o en e l  depósito vapor de agua por e l  ccnducoo 10, provisto

de una válvula 11.

Dentro del depósito 7 , e l disolvente orgánico, constituyen­

te de la  emulsión, se vaporiza rápidamente por contacto con el  

agua ca lie n te , y se forma un coágulo de elastómero en p artícu ­

la s , esponjoso y fr ia b le . El vapor desprendido de disolvente or­

gánico para a l  espacio in te r io r  del depósito 7 , por encima del 

n ivel de líquido, y se r e t i r a  continuamente de a l l í  por e l conduc­

to 12, y se transporta a un equipo usual de condensación y reco­

gida, que no se muestra, la s  migas de elastómero formadas se re­

tiran  continuamente del depósito 7 , por a rra stre  con agua ca lien ­

te ,  a través de un caño 13 que tiene la  configuración general de 

una IT in vertid a. Con esta  disposición, las migas y el agua se re­

tiran  del depósito por un punto situado por encima del n ivel de 

líquido en e l  mismo, evitando así la  pérdida de vaporas de disol­

vente a la  atmósfera.

La mezcla de migas de elastómero y agua se descarga por el 

caño 13 a un tamiz v ib ra to rio , para separar de las p artícu las só­

lidas de elastómero la  mayor' parte del agua. El agua separada de 

las migas, asi como los «finos" del elastóm ero, pasa a través del 

tamiz 14 .y cae a una to lva 15 de recogida. 31 coágulo separado 

se r e t i r a  del tamiz 14 mediante una conducción ló , y se transpor­

ta  a l equipo de secado, t a l  como un secador par extrusión, donde
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se elimina e l  agua ocluidla, junto con cualquier traza restante 

de disolvente.

SI agua recogida en la  tolva 15 se transporta por el con­

ducto 17 a un depósito 18 regulador del agua calien te , provis­

to de un dispositivo de expulsión a la  atmósfera. E l agua ca­

liente y los ‘'finos” de elastomero se retiran continuamente del 

depósito regulador 18, por el conducto 20, y se transportan me­

diante la  bomba 21, por el conducto 22, al depósito 7 de evapo­

ración instantánea. El conducto 22 está provisto de una válvula 

medidora 23, con la  que se regula el caudal con que se introdu­

ce si agua caliente en, y, por tanto, se hace rebosar del depo­

sito  7 de evaporación instantánea. Un método de funcionamiento 

particularmente adecuado consiste en introducir e l agua en e l  

depósito con un caudal que no proporcione más de aproximadamen­

te 1 a 1,55a en peso de coágulo en el agua que rebosa por el de­

Cuaiquier agua de reposición que pueda ser necesaria para 

mantener un volumen constante dentro del sistema, se añade al 

depósito 18 regulador del agua caliente, en cantidades regula­

das, por la  tubería 24, que tiene una válvula 25. Sin embargo, 

si durante e l funciónamiento se acumula una cantidad excesiva de 

agua, se puede re tira r  del depósito regulador 18 por el conducto 

26, llevándola al sumidero.

Así, en e l funcionamiento, se introducen continuamente en 

la  té  2 unas corrientes independientes de agua y solución de 

elastómero, con caudales constantes, aunque variables. Dentro 

de la  té , e l agua y la  solución de elastómero forman una mezcla 

simple que, por ejemplo, puéde ser una emulsión mi ero globular. 

Dentro del emulaificador 5 se somete 2a mezcla de agua y solu­

ción de elastómero a una agitación mecánica violenta, con el

posito.
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efecto  de que la  mezcla se transíoim a en una emulsión m icroglo- 

bular.

Como em ulsifieador 5 se puede emplear con p a rticu la r  ven­

ta ja  un mezclador mecánico t a l  como e l  d escrito  en la  Patente 

U.S. 2 .9 7 2 .4 7 3 } aunque se entenderá que se pueden usar también 

otros d isp ositivos de agitación  mecánica. Análogamente, e l  agua 

se puede mezclar con la  solución de elastóm ero, antes de formar 

l a  emulsión m icroglobular, en unos medios d istin to s  de una té .  

Por ejemplo, e l  agua y l a  solución de elastóm ero se pueden mez­

c la r  dentro del em ulsificador 5 , y co n v ertir después en emul­

sión microglobular dentro del mismo.

La proporción entre e l  componente agua y e l  componente so­

lución de elastóm ero, en la  emulsión m icroglobular, e s tá  su je­

ta  a-considerables v ariacio n es , y depende, a l  menos en p a rte , de 

la  n atu raleza de la  solución de elastóm ero. Para mayor ven taja , 

solo se mezcla con l a  solución de elastómero e l agua su fic ien te  

para perm itir l a  formación de una emulsión que flu ya fácilm ente  

que sólo tenga una estab ilidad  temporal, a l  tiempo que permita 

obtener cor vaporización instantánea del disolvente un coágulo 

en p a rtícu la s , fria b le  y esponjoso. Por ejemplo, la  proporción 

de agua puede v a ria r  entre 0 ,5  j  5 veces e l  peso de solución  

de elastóm ero, aunque se pueden usar cantidades mayores o meno­

r e s . En cualquier caso p a rtic u la r , l a  proporción óptima se puede 

determinar por experimentación.

La estabilidad  de la  emulsión aicrog lob u lar sólo na de ser  

temporal, pero es importante que la  emulsión se cargue en la  

masa agitad a de agua ca lien te  antes de que tenga lugar una coa-  

lescen cia  s ig n if ic a tiv a  de los glóbulos de la  solución de e la s ­

tómero. En general, l a  emulsión microglobular se carga en e l de­

pósito de evaporación instantánea en cuestión de segundos después
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de su f  ormación.

Como se ha observado antes, e l contenido líquido del de­

pósito 7 de evaporación instantánea se puede someter a ag ita­

ción mediante un impulsor ro ta to rio  8 . din embargo, para obtener 

ventajas adicionales, e l  agua caliente devuelta a l depósito 

por el conducto 22 se puede introducir con gran fuerza, en di­

rección ascendente hacia e l impulsor 8 , a l  tiempo que e l impul­

sor g ira  en una dirección t a l  que impulsa a l contenido del depó­

s ito  hacia e l  fondo del depósito, creando así un intenso esfuer­

zo c iz a lla  hidráulica por colisión  de las corrientes d ir ig i­

das en sentidos opuestos.

Tina neta ventaja que se obtiene usando l a  presante inven­

ción e3 que se puede re a liz a r  la  coagulación en un 3 0 Í 0 depósito 

de evaporación instantánea, mientras se mantiene la  temperatura 

de l a  masa agitada de agua calien te a l l í  contenida cerca de su 

punto de ebullición atm osférica, por ejemplo por encima de 82'-C, 

y muy por encima del punto de ebullición del disolvente orgánico, 

sin que las partículas de migas se hagan excesivamente pegajosas 

y se unan demasiado por coalescencia, hasta un grado ta l  que se 

estorbe seriamente a l funciónamiento. Sin embargo, s i  se desea, 

se puede emplear una serie  de dos o más depósitos de evaporación 

instantánea, aunque con este método se pierdaa algo las venta­

jas económicas inherentes a un sistema de depósito único.

Aunque la  presente invención no se lim ita a ningún e la s-  

tómero determinado^ tiene p articu lar utilidad en la  coagulación 

de elastómeros polimerizados en solución, disueltos en sus di­

solventes de polimerización. Son ejemplos de tales elastómeros 

e l polibutadieno, poliisopreno y copolímeros y terpolímeros de 

etileno/propileno. Sin embargo, la  presente invención se puede 

usar también ventajosamente en soluciones de otros elastómeros,

316522
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incluyendo e l  caucho b u tilo , caucho de estireno/butadieno, caucho 

n a tu ra l, e t c .  l a  presente invención se puede usar también venta­

josamente para coagular de una solución una mezcla de dos o más 

elastóm eros d isu e lto s , por ejemplo una mezcla de cauchos de e s -  

5 tireno/butadieno y de polibutadieno.

Además, l a  presente invención se puede usar para producir 

coágulos de elastomero que contienen un pigmento refo rzan te . Como 

se ha observado an tes, esto s  coágulos tienen normalmente mayor 

densidad que el agua ca lien te  empleada para vaporizar e l  d iso l-  

10 ven te, y por tanto tendían a hundirse en e l  agua ca lie n te  y a

in te r f e r i r  en e l  funcionamiento de los procedimientos de coagu­

lació n  empleados hasta ahora. Sin embargo, según l a  presente 

invención, en la  que 3e forma, antes de l a  coagulación, una emul­

sión m ieroglobular de l a  solución de elastómero que contiene pig- 

15 mentó, los coágulos de los concentrados se ca racterizan  por su

contenido, inusitadamente a l to , de agua ocluida y , en consecuen­

c ia ,  por su peso esp ecífico  menor del normal. I-or tan to , se re ­

duce mucho la  tendencia del coágulo a hundirse, i-or ejemplo, no 

3e han encontrado problemas en la  producción de un coágulo de 

20 caucho que contiene negro de humo, que tiene urna densidad verda­

dera tan a l ta  como aproximadamente de 1 ,1  a 1 ,2 .

Cuando se desea producir una mezcla coag'ulada de e la s tó ­

meros, la  co rrien te  introducida en l a  té  2 por e l  conducto 3 pue­

de con star de 2 o más elastóm eros disueltos en .uno o más d iso l-  

25 ven tes. Cuando se desea producir un concentrado de caucho coagu­

lado, que contenga un pigmento refo rzan te , la  co rrien te  in tro ­

ducida en la  té  2 por e l  conducco 3 puede con star de d isolven te, 

uno o más elastómeros disueltos en é l ,  y un pigmento reforzan te  

dispersado en la  solu ción . Si se desea, se puede in c lu ir  también 

30 un a c e ite  para tratam iento .

ó 1 f i  *5 0 0
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Son disolventes orgánicos adecuados aquellos que son 

esencialmente inmiscibles con e l agua, y que tienen un punto 

de ebullición in ferior al del agua. 3e prefieren generalmente 

los hidrocarburos tales como benceno, tolueno, hexano y simi­

la re s , pero se pueden, usar otros disolventes.

A continuación se d escrib irá más las presente invención, 

por referencia a los siguientes ejemplos específicos que se in­

cluyen únicamente paxa fines ilu s tra tiv o s , y que no se han de 

considerar cono lim ita tiv o s. 3n todos los ejemplos, la  solu­

ción ê elastómero se transformó en emulsión microglobular con 

agua, antes de la  coagulación, mediante un mezclador mecánico 

del tipo d escrito  en la  Patente tt. 3 . 2.972.473* Las dimensio­

nes del cuerpo mezclador de este aparato fueron de aproximada­

mente 153 mm Se diámetro in terio r por 765 mm de longitud, y los 

rotores del in te rio r del cuerpo se hicieron g ira r  a aproximada­

mente 35CQ rpa.

Hha solución de 25fT en peso de un caucho de poiibutadieno, 

disuelto en hexano, se introdujo continuamente por mía tubería de 

50,8 mm en un lado de una té de tubería de 50,8 mm, a l tiempo 

que por otro lado de la  té 3e introducía agua a través de una 

tubería de 50,8 mm. Los caudales de agua y solución de caucho 

de poiibutadieno fueron 1360 kg/aora y 454 kg/hnra, respectiva­

mente, y las temperaturas fueron de aproximadamente 27 y  32^0, 

respectivamente. Por e l tercer lado de la  té s a lía  una mezcla de 

solución de caucho y de agua, que se transportaba por una sec­

ción de 61 cm de tubería de 50,8 mm, hasta e l mezclador mecánico 

en e l que se transformaba en emulsión microglobular, bajo condi­

ciones de violenta agitación mecánica.

3 jampio 1
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Inmediatamente después de l a  formación, la  emulsión mi'

crogiobular se introducía en sentido descendente en aproxima­

damente 1510 l i tro s  de agua c a lie n te , contenidos en un depó­

s ito  de evaporación instantánea, E l in te r io r  del depósito se 

mantuvo aproximadamente a la presión atm osférica, y la  tempera­

tu ra del agua calien te  se mantuvo entre 88 y 9ósc, por introduc­

ción de vapor de agua en e l  depósito. 21 agua del in terio r del 

depósito se agitó mediante un impulsor que accionaba e l  agua en 

sentido descendente, hacia e l  fondo del depósito. En sentido as­

cendente se introducía agua ca lie n te , procedente de la  etapa de 

separación d escrita  más adelante, con un caudal de aproximada­

mente 275 kg/ÓQin, proporcionando así una agitación adicional por 

cizallad ura del contenido del depósito, impulsado hacia abajo.

E l caucho de polibutadieno se coaguló muy rápidamente, por va­

porización del hexano disolvente, y e l  coágulo se formó como 

p artícu las de migas esponjosas y f r ia b le s , de tamaño de p a rtí­

cula comprendido entre 2 ,4  y 12 ,7  mm. Rebosó continuamente por 

e l  depósito una mezcla de agua y coágulo, con un caudal de 300

La mezcla de migas y agua se hizo pasar a un tamiz vibra­

to r io , con e l  fin de r e t i r a r  de las migas de caucho de polibuta- 

dieno e l  agua no ocluida, üna parte del agua así separada se re-- 

circu lo  a l depósito de evaporación instantánea, coa e l  caudal 

antes mencionado, mientras que e l  resto  se- llevaba a l  sumidero.

Las migas de caucho de polibutadieno separadas del agua 

se retiraron  del tamiz y se hicieron pasar a través de un equi­

po de secado por extrusión, para eliminar de las migas esen cial­

mente toda e l  agua re stan te , Se halló que las migas estaban eso i-  

jialmente exentas de disolvente, y que eran de excelente calidad.

kg/rnin.
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Ejemplo 2

Se rep itió  e l  Ejemplo 1 usanclo una solución, a l  25£ en pe­

so, de caucho de polibutadieno disuelto en benceno. l a  coagu­

lación tran scu rrió  con suavidad, y las  migas resu ltan tes fueron 

de excelente calidad.

Ejemplo 3

Las etapas de funcionamiento, condiciones y aparato fueron i 

iguales que en e l Ejemplo 1 , salvo en que la  solución de e la s tó -  

mero fue una solución a l  20^ en peso, de caucho butilo disuelto  

en hexano, que se introdujo en la  té  en cantidad de 1640 kg/uora,, 

mientras que e l  agua se introdujo en la  té  con un caudal de 770 

kg/hora. La coagulación tran scu rrió  con suavidad, y las migas 

resu ltan tes estaban esencialmente exentas de disolvente.

Los siguientes ejemplos ilu stran  la  coagulación de e lasto ­

rneros disueltos que contienen negro de humo, por e l  procedi­

miento de l a  presente invención.

Ejemplo 4

Las etapas de funcionamiento, condiciones y aparato fueron 

esencialmente iguales que e l  Ejemplo 1 , salvo en lo que aquí 

se hace con star. A una solución a l 20$¿ en peso de caucho butilo  

en hexano disolvente, se añadió negro de humo y un ace ite  para 

tratam iento de caucho, en cantidad ta l  que e l  coágulo fin a l de 

concentrado con staría  de 50f¿ de negro de humo y 5 / de a ce ite , 

en peso, sobre e l  caucho (en base s e ca ).

E sta  solución de caucho b u tilo , que contenía un aceite  y 

negro de humo dispersados, se introdujo en la  té  con un caudal 

de 830 kg/hora, mientras se introducía agua en la  té con un cau­

dal de 1820 kg/hora. La m eada resultante se introdujo en e l  mes-
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d ad o r mecánico, y se transformó a l l í  en una emulsión micro- 

globular. La emulsión microglobular se coaguló como se ha des­

c r ito  antes, salvo en que e l  agua caliente recirculada se in­

trodujo en e l depósito de evaporación instantánea con un caudal 

de 385 kg/min.

Se observó que las migas resultantes se retiraron f á c i l  

y totalmente del depósito de evaporación instantánea, en e l  

agua de rebosamiento forzado, y que se secaron fácilmente en 

un equipo de secado por extrusión. Las migas de concentrado 

fueron de excelente calidad.

53emolo 5

Las etapas de funcionamiento, aparato y condiciones fue­

ron esencialmente las mismas que en e l  Ejemplo 1, salvo en lo  

que aquí se hace constar. A una solución a l  25fc en peso de un 

caucho de polibutadieno en he x amo, se añadió negro de humo y 

un acsite  para tratamiento de cauchos, en cantidades ta les  que 

e l coágulo fin a l de concentrado constaría de 60/ de negro de

humo y 1 0 / de a c e ite , en peso, sobre e l caucho (en base se ca ).

E sta solución de caucho de polibutadieno, que contenía 

un aceite  y negro de humo dispersado, se mezcló con agua en cau­

dales de 307 y 545 kg/hora, respectivamente, y después se emul- 

s if icó  en e l  mezclador, bajo condiciones de violenta turbulencia 

e impacto hidráulicos.

La coagulación de la  emulsión microglobular se realizó  

como se ha descrito antes, salvo en que e l  agua caliente r e c i r -  

culada se introdujo en e l  depósito de evaporacióxi instantánea 

con un caudal de aproximadamente 230 kg/min. La coagulación 

transcurrió suavemente, y las migas de concentrado de polibu­

tadieno fueron de excelente calidad.
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las ©tapas de funcionamiento, aparato y condiciones fueron ¡ 

esencialmente iguales que en e l  2¿eaplo 1 , salvo en lo que aquí 

se Liace constar. A una solución, en hexano, de 10$¿ en peso de 

caucho de poli butadieno y 10>¿ en peso de caucho de estireno b u ­

tadieno, se añadieron negro de humo y un aceite  para tratamiento i 

de cauchos, en cantidades ta les  que e l  coágulo fin a l de concen­

trado constaría de 60$í- de negro de humo y 10>'í de a c e ite , en peso, | 

sobre la  mezcla de caucho (en base seca).

3 s ta  solución de caucho, con e l negro de humo y e l  aceite  

dispersados en la  misma, se mezcló con agua en la  té , en cauda­

les de 960 kg/hora y 480 kg/hora, respectivamente, y después se 

emulsificó en e l  mezclador mecánico. La emulsión microglobular 

se coaguló de la  f  orina antes d escrita , recirculándose e l  agua 

caliente a l depósito de evaporación instantánea, en cantidad 

de 228 kg/min. Ho se experimentaron dificultades para re tira r  

las migas de concentrado del depósito de evaporación instantánea, 

en e l  agua que rebosaba. 31 concentrado resultante fué una mez­

c la  de caucho de polibutadieno y caucho de estireno/but&dieno, 

que. contenía negro de humo y a ce ite .

mjemplo 7

A «na solución a l lojS de caucho de terpolímero de etileno  

/propileno/diciclopentadieno en hexano, se añadió negro de humo 

y un aceite  para tratam iento, en cantidades tales que e l  produc­

to coagulado de concentrado con staría  de 50% dé negro de humo y 

5jí- de a ce ite , en peso, sobre e l caucho (en base se ca ).

después se mezcló esta  mezcla can agua, en cantidades de 

1150 kg/hora y 6C5 kg/hora, respectivamente, y se emulsificó 

para formar una emulsión microglobular. La emulsión microglobulsr
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se coaguló ceno se ha d escrito  an tes, re circulándose e l  agua 

ca lie n te  al depósito de evaporación instantánea en cantidad de 

230 kgánin.

la s  taigas de concentrado se re tira ro n  f á c i l  y t  ó tala  en te 

déldepósito de evaporación instantánea, en e l  agua que rebosa­

ba del mismo, y  se secaron fácilm ente. Las migas fueron de ex­

celente calid ad , y estaban esencialmente exentas de disolven­

te hexano.

E sta  so licitu d  que corresponde a l a  presentada en los  

Estados Unidos de América e l  27 de xigosto de 1964, bajo e l  Hú­

mero 392 .456 , se acoge a los beneficios del a rtíc u lo  i l  del v i­

gente E sta tu to  sobre Propiedad In d u stria l.

-  n 0 I  A

lo s  puntos de invención propia y  nueva que se presentan  

para que sean objeto de e s ta  so lic itu d  de Patente de Invención 

en España, por V3INI3 años, son lo s  sigu ien tes:

1 £ .-  listono para coagular elastómeros de soluciones de 

lo s  mismos en disolventes orgánicos, e l  cual coa prende: hacer 

pasar agua y la  solución de elastom ero a una zona de mezclado 

mecánico.^ y dar a l l í  forma de emulsión m icrogiobular a l a  so­

lución, mediante agitación  mecánica v io len ta , e in trod u cir des­

pués la  emulsión microglobxilar en una masa de agua c a lie n te , 

agitada enérgicamente, contenida en una zona de coagulación, 

y mantenida a una temperatura superior a l  punto d e ebullición  

de dicno disolvente orgánico, poniendo así íntimamente en con­

ta c to  d.icha solución de eiastómero con dicho agua c a lie n te , y

316522
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vaporizando dicho disolvente orgánico, para producir un coágulo

2 5 .-  ¿iétodo según e l punto 1 , en e l que dicha solución de 

elastómero contiene un pigmento dispersado en la  misma, produ­

ciendo a s í , por coagulación, un coágulo de elastómero que con­

tiene dicno pigmento en estado uniformemente dispersado.

3 k. -  Método según e l  punto 2 , en e l que dicho pigmento es 

negro de huno.

4k. -  método según e l  punto 1 , en e l  que la  temperatura del i 

agua calien te contenida en dicha zona de coagulación se mantiene- 1  

por encima de aproximadamente 8250.

5 - . -  Método según e l  punto 1, en e l que e l  coágulo se re­

t i r a  continuamente de la  zona de coagulación, y después se seca, 

para producir un producto elastómero esencialmente exento fie aguai 

y exento de disolvente.

5 s . -  fíétodo según e l  punto 5, en e l que 3e introduce con­

tinuamente agua calien te en la  zona de coagulación, y e l  coágulo 

de elastómero se r e t i r a  de la  zona por arrastre  con agua calien ­

te que rebosa continuamente de la  misma, se separa d el agua ca­

lien te  y se seca.

7 e. -  Método según e l  punto 6, en e l  que la  concentración 

de coágulo en e l  agua que rebosa de dicha zona fie coagulación 

no es mayor de aproximadamente 1,5£ en peso.

8 5 . — Método según e l  punto 6, en e l que ai menos una parte 

del agua calien te separada de dicho coágulo se re c ircu la  a di­

cha zona 'de coagulación.

Sk. -  Método según e l  punto 6 , en € 

zona de coagulación se ag ita  raecánicame 

continuamente introducida en dicha zont 

con fuerza, en dirección opuesta a la  6

de elastómero, en partículas
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contenido es impulsado por e l  agitad or mecánico, creando así  

un intenso e fe c to  de c iz a l la  h id ráu lica , por co lis ió n  de las  

c o rr ie n te s , que se dirigen en sentidos opuestos.

10 - ííétodo según e l punto 9 , en e l que e l contenido de 

la  zana de coagulación es impulsado en d irección  descendente 

por e l agitad or mecánico, y e l  agua ca lie n te  se in yecta con fu er­

za en dicha zona, en d irección  ascendente.

l i s . -  llétodo para coagular elastóm eros de soluciones de 

lo s  mismos en disolventes orgánicos.

T al y como se ha d e scrito  en la  íiemoria que antecede, re ­

presentado en e l  dibujo que se acompaña y con los fin es que se

han esp ecificad o .

E sta  ifemoria consta de d ie c is ie te  hojas e s c r i ta s  a má­

quina por una s o la  ca ra .

3 1 6 5 2 2
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