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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA EL ACABADO CON VAPOR DE IOS
POLIMEROS ELASTOMERICOS", a favor de la firma italiana
MONTECATINI EDISON, S.p.A., residente en MILAN (Italia)

31, Foro Bounaparte;

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un procedimiento mejorado
para la separacidn de polimercs elastoméricos, en forma sdélida
y subdividida, de soluciones o suspensiones que los contienen.
La expregidn "polimeros" significa los productos obtenidos de
la polimerizacidn de uno, dos o tres mondmeros que contienen
insaturaciones etilénicas, y por lo tanto significa homopolime~
ros, copolimeros y terpolimeros olefinicos.

Se conocen en el ramo procedimientos para la produc-
cidén de polimeros elastoméricos sintéticos en forma de solucio-

nes de hidroecarburos o en disolventes halogenados, o de suspen-
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siones en las que pueden hallarse también parcialmente solubi-
lizados. BEn algunos casos puede ser convenicente utilizar como
disolvente uno de los mondmeros; esto sucede, por ejemplo, en
la produccion de torpolimeros olefinicos, en la cual, a causa

de la reactividad goneralmente baja de los dienos empleados como
tercer mondmero, se utiliza como disolvento un exceso de dicho
termometro. A

Exista, por congiguicnte, ol problema de soparar
dichos polimeros en forma s6lida do los disolventcs que, adcmds
de ellos, cstén prescntes en dichas soluciones o suspensiones,

Uno de los métodos empleados corrientemente para
resolver esyc probloma es la destilacidn en corriente de vépor
(stripping). Bste método, de la mancra que se le aplica de
ordinario, presenta sin embargo notablecs inconvenientes, sobre
todo de caracter econdmico, pucs la eliminzcidn del disolvente
del clastdmeto pucde implicar consumos muy elcvados do vapor,
en particular cuando se trata de eliminar disolvente de punto
de cbullicidn alto 2 los temperaturas de cbullicidn de las
mezclaé de agua y disolvente, ccrcanas a 100£C,

La operacidn resulta tanto més cara cuanto mds bajo
s¢ quiere montener el porcontaje de disolvente residual en el
polimero,

" Esto sc dobo al hecho de que, dado que es muy baja
la tonsién de vapor do una mogzela de disolvente/polimero que

tenga contenidé bastante escaso do disolvente, los vapores cn
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equilibrio con una mezcla de agua/polimero/disolvente constan
predominantemente de agua,

El consumo tedrico de vapor por kg de disolvente
destilado lo da la relacidn de kg de vapor a kg de disolvente
en los vapores en cquilibrio com la mezela de agua/polimero/di-
solvente, cuyos valores tienden al infiaito cuando el porcenta-

je de disolvente on el polimero tiende o cero.

Esto significa que, para eliminar por completo el
disolvente del polimero, s¢ necesdtaria un consumo infinito de
vapor.,

En la practica, se fija un porcentaje residual éptimo
del disolvente, por dehajo del cual ya no resulta apropiado
recuperar dicho disolvente porque el gesto de vapor excede del
valor del mnterial recuperado, sin obtencrse, por otra parte,
mejors importante cn las caractoristicas del polimero final,

3in embgrgo, los consumos de vanor calculados tedrica~
monte son validos tan solo en condicioncs de equilibrio, es
decir, para cocficicnios de destilacidn correspondicentes casi
a cero, ¥y c¢sto no pucde obtencrsc en la practica ordinaria,

a destilacidn en corricnte de vapor cfectuada con
coeficientes rozonables puede implicar un notable desequilibrio,
causante de un aumcnto de los consumos de vapor respecto a losg
valores tedricos, que ya suslen sor elovados,

En la prictica se comprucba que cuanto mis rdpidamen~

te se cfcetua la destilaeidn, tanto mayores resultan los consu~
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mos de vapor con referencia a la misma cantidad de disolvente
totalmente destilado y al mismo porcentaje de disolvente resi-
dual en el polimero.

La peticionaria ha descubicrts ahora que los consumos
de vapor para eliminar el disolvente de¢ las soluciones o suspen-
giones de polimeros o popolimeros elastomiricos por medio de
destilacidn en corriente de vapor pueden rsducirse de modo con-
siderable si se procura que las dimcnsiones de las particulas
de elastdémero se desmenucen mecanicamente por medio de un dis-
positivo molturador apropiado y al mismo ticmpo se reciclizan
en proporcién adecuada rcespecto al vapor fresco cargado,_vapor
que procede del destilador on condicioncs de desequilibrio.

Objeto de cstc invento es por lo tanto un procedimien-
to para la scparacidén de polimeros elastoméricos de un disol-
vente 0 de mondmeros en exceso que los acompafien, procedimiento
gue comprendes
1) 1la formacidn de uné suspensidn acuosa de polimero elastom

mérico, poniendo eon contacto su solucidén o suspensidn,

constituida por una mezcla de mondmeros no convertidos,
de polimero, de residuos cataliticos y de un disolvente
inerte, si lo hay, con una corriente de agua caliente,

para evaporar la mayor parte de los mondmeros volatiles
no reaccionados y, posiblemente, una pequefia parte del

disolventes

2) la destilacidn subsiguiente on corriente de vapor de la
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suspensién acuosa asi obtenida, hasta climinacidn practi-
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camente completa del disolvente y/o de los mondémeros en
GXCES0,
operacioncs gque s¢ caracterizan en quoe la suspensidn acuosa
5, de polimero, antos de la destilacidn y/o durante c¢lla, sc hace
pasar continuamente por un dispositivo quc moltura el polimero,
reduciendo asi las dimemsiones de las particulas a valores
medios inferiores & 3 mm, y ¢n que, adomds, durante la destila-
eidn ol vapor destilado que salc del dcstilador se recicliza
10, continuamente a dicho destilador on proporeidn comprondida entre
1y 5 veces cl vapor fresco cargado.

La molturacidn carcce de utilidad practica si el
porcentaje de disolvente en cl polimero g bastante alto (supo-
rior a 20-25%) y de hocho en ostas condicioncs 1los consumos de

15, vapor por unidad ponderal de disolventce por parte del polimero
son sicmpre bastante limitados y casi igualos a 1os.teéricos.

Para contcnidos bajos de disolvente (practicamente
inforiores al 20%), por ¢l contrario, los consumos de vapor
aumentan hiperbélicamint con la disminucidn del porcentaje de

20. disolvent: cn el polimgro. IEn tales casos sc¢ comprucha que la
molturacidn del polimero permitc lograr notablos ahorros de
VAPOTr.

Por efccto dc la reduceidn de las dimensioncs medias

de las particulas ceouchosas dc¢ 3-10 mm a 1-1,5 mm, 108 CONSumos

25, d¢ vapor se reducen a valores de 1/3-1/5 o aln menos, respecto
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8 los primitivos. Resultados tovadia mejores se obbienen cuando se

actia con particulas poliméricas de dimensiones medias inferiores
a 1 mm, acercando @si los consumos de vapor a los que pueden
preverse tedricamente.

Otra ventaja muy notable de la molturacidn en las condi-
ciones de este invento consiste en la posibilidad de reducir congi-
derablemente los ticmpos de destilacidn, aunque los consumos de va-
por se mantienen admisibles. Ia reduccidn asi obtenible del tiempo
de destilacidn puede ascender a 1/10 ¢ menos del tiempo que se ne-
cesitaria sin molturacidén y que generalmentec es del orden de 20
a 60 horas o mds. La molburacidn continua del polimero durante la
mismo fase de destilacidn permite obtener también otras ventajas
que no estdn directamente correlacionadas con los consumos de vapor;
en cfecto, se ha comprobado que el contenido de cenizas del producto
elastomérico sometido al tratamiento conforme a este invento descion-
de hasta valores muy bajos (del orden de 70 a 30 %), que pueden re-
ducirse todavia més g1 se mantiene la suspensidn acuosa 2 un pH alealino.

Una segunda pecularidad que, junto con la molturacidn, ca~
racteriza este invento consiste en la reciclizacidn de los vapores
que s¢ destilan de la suspensidn acuosa sometida a destilacidn en
corriente de vapor.

Se ha dicho ya que los vapores destilados de la suspensidn
acuosa no estdn en equilibrio con ella, sind que tienen un contenido
de disolvente inferior al contenido de equilibrio. Si el porcentaje
de disolvente en el polimero desciende a menos de 3-5%, a no ser que
la operacidn se efectue con un coeficicnte de destilacidn extrema-
damente reducido o con polimero molido muy finamcnte, la proporcidn

de kg de vapor por kg de disolvente en los vapores tiende al infinito.
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Es por lo tanto comprensible que los vapores puedan ain uti-
lizarse en lugor de condengarlos para separar de ellos 1z fase or-
génica; en efecto, el'vapor reciclizado puede considerarse como
précticamente equivalente al vapor fresco,

»Resulta miy sorprendente e inesperado que sea posible efec—
tuar una reciclizacidn del vapor procedente del destilador de frac-
cionamiento, ya que no se dice nada acerca de ello en la literatura.
Ia ausoncia de equlibrio ontre las fases liquida y de vapor que
justifica el uso de la operacidn reciclizedora alcanza valores cri-
ticos en los sistemas en log que uno de los miembrosg es un polimero.,
Para los fines de este invento, los vapores se aspiran de lo cima del
aparato destilador por medio de un dispositivo apropiado y & conti-
nuacidn se insuflan por el fondo de dicho aparato, junto con el vapor
fresco. Sc ha comprobado en este aspecto que el vapor reciclizado
puede substituir de hecho una parte alicuota igual de vapor fresco,

El efecto de la reciclizacidén de vapor depende de manera
miy regular de la proporcidn de vapor reciclizado a vapor alimentado
directamente; cuando aumenta el vator de dich2 proporcidn, el ren-
dimiento de la destilacidn sc increment: considerablemente.

En esencia, min con la reciclizacidén de vapor en proporcidn
de 1:1 a 5:1 respecto al vapor fresco, s¢ obbtienen mejoras apreciables
en el consumo de vapor y en los ticmpos de destilacidn. Ia recicli-
zacidn dentro de los limites proporcionales antes citados se determi-
na para coda caso segin el tamefio de las particules de polimero; en
goneral, resulte mds econdmico utilizar proporciones de recicliza-
cidn que tiondan hacia el 1limite superior cuando se usa un tamafio de
particulas de 3 mm aproximadamente o mayor de 3 mm y proporciones
que tiendan hacia el 1fmite inferior cuando se usa un tamafio de

particula de 1 mm aproximadamente. Ademds, se obtienen resultados
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todavia mejores si se recalienta ligeramente el vapor reciclizado en
lugar de reintroducirlo en el destilador en estado de vapor saturado;
en efecto, se ha comprobado que cuando se utiliza vapor recicli-
zado recalentado en lugar de vapor saturado, el rendimiento de
la destilacidn mejora notablemente, a igualdad de las demds condicioncs,

Siendo iguales las calorias introducidas con los dos tipos
de vapor, se compruchba que los vapores efluentes tienen una ﬁropor—
cidn de kg de Ho0 a kg do disolvente mucho mds prdéxima al valor
tedrico si se utiliza vapor recalentado en luger dé vapor saturado,
lo que en otros términos significa un ulberior ahorro en los con~-
gumos de vapor.

Por dltimo, siembre con el fin de limitar los comsunos de
vapor, se conveniente efcctuar la destilacidn con cencentraciones
de polimero lo mds elevadas que sea posible en las suspensiones
acuosas, siempre en compatibilidad con el buen funcionamiento del
destilador, para evitar cl empaque del polimero presente.

En la prdctica, la concentracidn puede variar dentro de un
intervalo de 40 a 200 g de polimero por litro de suspensidn acuosa.

El invento se ilustra a continuacidn con algunos ejem-
plos que se refieren especcificamente a la eliminacidn del termo-

némero oscasamente voldtil de un terpolimero elastdémerico no

conjugado de etileno/propileno/ciclodiolefina., Estos ejemplos

no pretenden limitar ¢l alcance del invento, pues es evidente

que, como bien se sabe en cl ramo, los mismos problemes se
encuentran en la separacién y el acabado de varios elastdmeros

de sin?esis, tales como los copolimeros, saturados de etileno/pro-
pileno, el polibutadieno, el poliisopreno, los copolimeros

de estireno/butadieno, etec., obtenidos en solucidn de hidrocar-
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aunque los ejemplos se refieren especificamonte a la eliminacidn
del exceso de S-metiltetrahidroindeno (MTHI) de un terpolimero,

el procedimiento de este invento puede aplicarse andlogamente

al caso de la separacién de otros termonbmeros, tales como el
diciclopentadieno, el 1,4-hexadieno, el 1,5-ciclo~octadieno,

el metilen-norborneno, el norbornadieno, el metil-heptadieno, etc.

En los ejemplos que éiguen se utiliza una suspensidén
acuosa de terpolimero de etileno/propileno/MTHI, obtenida poli-
merizando una mezcla de tres mondmeros & la temperatura de -102C
¥ en susencia de todo disolvente, con un catalizador a base de
V01, y AlEt,Cl, y descargando luego 1a suspensidn polimérica
resultante en una corriente de agua caliente a 80-%02C y envian-
do la mezcla a un depdsito desgasificador. Bste es un depdsito que
contiene agua, en el que ¢l polimero procecdente del reactor se rccoge
con agitacidn contimua a 80-902C. In este recipiente se scparan de
la lechada © solucidn polimérica y se errasiran los mondmeros vold-
tiles que no han reaccionado y parte de un disolvente voldatil (si
lo hay).

Alli se eliminan los mondmeros voldtiles en su mayor
parte, mientras el termondmero se vaporiza solo en parte, de modo
que el polimero reticne alrededor del 50% del termémetro
inicial, Iumego se separa mecanicamente el terpolimero de la
mayor parte del agua y por dltimo se le envia a la fase de
destilacidn en corriente de vapor (destilador), en las condicio-
nes que se describen en los ejemplos que siguen. EL terpolimero

utilizado en dichos ¢jemplos presenta un contenido incial de
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20% en peso, aproximadamente, de MTHI libre, asi como un conte-
nido (calculado en seco) de propilenmo que asciende al 43% en
peso, ¥y al 3,9% en poso de MTHI combinado, con una viscosidad
Mooney (ML(1+4) a 1002) igual a 96.

Para obtener productos vulcanizados de huenas carac-
teristicas a partir de composiciones de dicho terpolimero, éste
debe ser reducido a un contenido final del termondmero residual
de MTHI inferior al 1% en peso, y de preferencia inferior a 0;5%

en peso, respecto al terpolimero.
EJEMPLO 1

Una primera serie de las pruebas que agul se descri-
ben pretende demostrar el ofecto aislzdo, sobre los consumos de
vapor, de la reduccidén de las dimensiones dec las particulas del
terpolimero.

El aparato cmpleado consistid =n una autoclave de pare-
des de vidrio (para permitir la inspeccidn del contenido), cons-

tituida por un cilindro de vidrio Pirex (marca registrada) de

- 10 mm de espesor, 295 mm de didmetro interno y 700 mm de altura,

herméticamente cerrado, con guarniciones de caucho apropiadas,
por dos cabezas de c¢ilindro circulares, dc acero, fijadas por
pernos de sujecidn apropiades, En la cabcza superior existian
tres aberturas: una, rebordcada, de 50 mm d¢ didmetro, servia

para la introduccidn 421 polimero, del agua y dc¢ posibles aditi-
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vos; una segunda (de 30 mm de didmetro) estaba conectada a un
refrigerador para la extraccidn de los vapores efluentes; y

una tercera, igual a la precedente, servia para la posible
extraccidn de los vapores de reciclizacidn. De manera andloga exis-
tian tres aberturas en la cabeza de cilindro inferior: una para la
descarga del contenido, y las otras dos para la introduccidn de
vapor fresco y, respoectivamente, del vapor de reciclizacidn,

BEetos dWltimos podian insuflarse directamente o por medio
de un distribuidor de anlllo perforado, situado en el fondo.

Ia autoclave sgtaba también provista do un agitador
de varias paletas, fijado a la cabeza superior del cilindro y que
giraba a 560 revoluciones por minuto, y de varios elementos me-
didores de la temperatura.

Para las pruebas que aqui se describen, la suspensidn
polimérica se molturd previamente por medio de un dispositivo
molturador mecénico, con el fin de reducir las dimensiones
medias de particulas, Bl dispositivo molturador es un molino
de cuchillas formado por un cuerpo giratorio que consta de
una serie de dos, a lo menos, ruedas de corona toncéntricas,
cuyos dientes son lag cuchillas cortadoras, y dc una serie de
tres, a lo menos, cilindros fijos concéhtricos, provistos de
varias aberturas estrechas por las cuales se obliga a pasar
a les grimulos de polimero. ILas ruedas de corona estdn coloca~
dag en alternancia con los éilindros y giran entre ellos.

En la autoclave se cargaron 10 litros de agua y 1 kg
de polimero (calculado en seco). Se insufld vapor por el fondo,
mientras sc agitaba con circulacidn constantec y manteniendo en

la autoclave una pregidn de 1 a 1,1 atmdsferas y una temperatura
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de 100 a 1022C.
La tabla que sigue muestra el resultado de cuatre

prucbas para diversos valores de dimensiones medizs de las

particulas.
50 L‘I‘: B Il A 1
I II IIT iv
Didmetro medio, sn mm 4 ad 3as 2a3l 1,5 a
Coeficiente de paso del
vapor, en kg/hora 20 10 10 5
10. MIHI libre en el polimero : : ' :
' iniecial, % en peso 20,1 20,1 20,1 20, I,
al cabo de 1 hora % en peso 10,9 11,5 3,9 7,5
al cabo de 2 horas % " " 3,9 4,2 0,7 1,3
al cabo de 3 horas % " % 2,3 1,7 0,4 0,8
al cabo de 4 horas % " M 1,16 1,1 - 0,5
15. R

A base de los valores del coeficiente de paso de
vapor y del contenido de MTHI residual en el polimero se caleoy-
laron los consumos de vapor en kg por kg de polimero (seco) comc
funcidn del contenido de MTHI libre residual.

20. Dichos valores se ilustran con las curbas I-IV (co-
rrespondientes a los casos anteriores) de la Figura 1, en las

cuales la ordenada muestra el consumo de vapor (en kg de vapor

[yl
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por kg de polimere seco) y la abscisa muestra ol contonido de

S-metil-tetrahidroindeno libre residual.
LJEMPIO 2

En ¢l mismo aparato que se ha descrito en el Ejemplo 1
se introdujeron 10 litros de gua y 1 kg (calculado a base del
contenido seco) de terpolimero que tenia . un contenido inicial
de 18,6% en peso de 5-metil—tetrahidréindeno (MTHI) v se habia
reducido previamente, por molturacidn, del didmetro medio origi-
nal de las particulas de 4-8 mm al didmetro medio de 1,5-2 mm.
En este caso, cstaba asociada la rceielizacidén del vapor eflucn-
te por la parte superior de la autoclave, que se aspiraba por
medio de un electrocompresor giratorio cuyo caudal de paso, al
coeficiente normal de 1450 r.p.m., correspondia a 25 n/h de
aire, con una presidn de suministro igual 2 500 mm de columna
de agua. ILa presidén y la temperatura tenian los valores fija-
dos previamente (alrededor de 1 atmdsfera a 100-1029C).

El caudal dc¢ paso del vapor dc reciclizacidn se fiao
en 6 4 kg/nora (salvo para la primera prueba de compara01on,
sin reeiclizacidn); poro la cantidad de vapor fresco cargado

de varid, y on consecuencia la relacidn fue:



_ Kg/h de vapor de reciclizacidn

kg/h de vapor fresco.

Los resultados de slgunas pruebas fueron los siguien:

10'

15.

20,

tes:
TABLA 2

' I IT ITT Iv
Caudal de vapor reciclizado, : : :
en kg/hora 0 6,4 6,4 6,4
Caudal de vapor fresco, en ’ :
kg/hora ' 5 5 2?6 0,6
Relacidn de reciclizacidn, q. 0 1,28 2,5 10
MTHI libre en el polimero: .
iniecialmente (% en peso) 18,6 18,6 18;6 18;6
al cabo de 1 hbra " 8,3 4,6 6;1 10;3
n woon 2 horas " 2;6 0,8 1,5 6,1
" wowo3 W u 1,3 0,6 0;7 3;6
v o4 " 0;7 0;3 0;4 2;2
K toee5 " - - - 1,4
i wewoqooon i - - - 0;8
o LI To t - - - 0;25
Consumo total de vapor fresco; :
en kg por kg de polimero 20 20 10,4 6
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Los resultados de la Pabla 2 informan ¢l diagrama de
la Figura 2, en el que la ordenada muestra los consumos de
vapor cxpresados en kg de vapor por kg de polimero, y la abscisa

muestra los porcentajes de¢ MTHI residual,

e e

En una autoclave de acero prevista de camisa externa
para calefaccidn con vapor y constituida por un cilindro de

810 mm de didmetro y 1100 mm de altura, cerrado herméticamente

por dos cabezas circulurcs de acero, so curgaron por und abertura
rebordeada de 300 mm de didmetro, dispuesta on la cabeza superior,
200 litros de H,0 y 20 kg. de terpolimero (calculcdo on seco) con
un contenido de 16,8% de MTHI libre, con lo quc se tuve en la
suspensidn acuosa unc conecentracidén de polimero igual a 100 g
. . wtilizado L.

por litro de agua. El torpolimcro/tenia, antes de la molturacion,
ol siguicente contenido de cenizass V = 42% pPepel.; C1 = 2530 p.p.m.}
Al = 1900 p.p.n.

Ta suspencifn sc mantuvo on agitoeidn por medio de un
agitador de turbina colocado en el fondo Ge la autoclave y que
tenia una velocidad de rotacidn de 950 r.p.m.

Dol fondo dc la autoeclave, por un tubo de 8 mm de
didmetro, la suspensidn se enviabe continuvamcnte, mediante una
bomba centrifugn de 5 a 15 ms/h de suministro, & un dispositivo
molturador de cuchillas, y de égte se recciclizaba a la autoclave.

Ia destilocidn se efectud insulfando vapor por un
tube toroide perforado (diémetro del toro = 620 mm) colocado

en ¢l fondo de lo autoclave, a presidn constante y manteniendo
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cn el destilador un> temporatura de 102 o 1049C y una presidn
de 1;1 a 1,2 atmésfc;as.

Por una segunda abertura dc 300 mm de didmetro practi-
cada en la cabeza del dostilador, c¢l vapor pasaba & una pequetia
columna llena de anillos Raschig y tabiques de malla de alambro,
destinados a retencr posibles particulas de torpolimero arrase
trades por el vapor. De 1o pequeiia columna, por un tubo de
10 mm de didmetro, ¢l vapor podia onvicrse totalmente o en parte
a un condensador rcfrigerado por agud, y de ahi. a un tambor de
condensacidén o & un compresor de reciclizacidn, desde donds,
por un tubo con camisa para el rccalentamicnto del vapor, sec
reintroducia éste en la autoclave por un scgundo tubo toroide
(didmetro del toro = 620 mm), tambidn dispucsto en el fondo del
destilador., ,

La Tabla que sigue resume los rosultados de siete
pruebas diferentes efcctuadas para otros tantos valores de dimen-
siones medias de laos particulas del terpolimero (obtenidos ajus—
tando el molino apropiado). El contenido de conizas del terpolimero
al cabo dg 5 horas de molturacidén se detcrmind por medio de las
pruebas I, IIT y VII, Los resultados fucron los siguientes:
Prueba I: V=350 p.p.m.5 C1l=1820 p.p.m.j Al=200 p.p.m.

Prueba ITI: V=190 pep.m.; Cl=660 p.p.m.; Al=420 DePoll,
Pruebz VII: V=120 p.p.m.; C1=350 p.p.m. ; A1=220 p.p.m.
En toda la scric de pruebas, se mentuvo el pH entre

11 y 12,



TABIA 3

, I IT ITL Iy v VT ViT
Diametro,medio de : - : . T
las particulas (c¢n mm) 4-8 3-4 2-2,5 1,5-2 1-1,5 0,9-1,2 0,6-0¢

Caudal de vapor cargom
do (en kg/hora) 360 230 130 60 3540 20-25 16~16

5. MTHI libre inicial($) 16,8 16.8 16,8 16,8 16,8 16,8 16,5

MIHI libre, al , - : . . . .
enbo de 5 horas (%) 0,5 <0,5<0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5

Consuno de vapor
en kg por kg de :
polimoero) 90 55-60 3034 15 8-10 5-6 4--4.5

.10, EJEMPIO 4

Se cargoron 20 kg de toerpolimero (calculado en seco)
que contenia 2G,8% de MPHI residual cn ¢l aparato gque se ha
descrito cn ¢l Zjemplo anterior y sc¢ procudid a la destilacidn
manteniendo en 1o autoclave unn temperatura de 102 a 10490;

15, una presidén de 1,1 a 1,2 atmésferas y una concontracidn de torpo-
limero igual a 100 g por liiro dc a~sus y reciclizando el vapor
con un caudal conotunte de 20 kg por hora. Im corricnte gascosa
cargada de vapor de agua s¢ envid en partc a un condensador re-
frigerado por agua, y de shi a un depdsito de condensacidnf on

20. parte a un compresor de reciclizacidn, desde el cual, por un tube
provisto de una camisa calefactora para rccalentar el vapor,
s¢ la reintrodujo cn lo autoclave por nedio de un segundo
tubo toroide (Aidmetro del toro = 620 mm), tambiéy dispuesto

en el fondo del destilador de fraccionamismto. Bl terpolimero
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empleado tonia, antes de la molturacidn, c) contonido de¢ ceni-

zas siguicnto:

V = 480 p.p.u.; CL = 2800 p.p.m.j Al = 2470 p.p.i.

Bn lo Tabla siguiente sc traducen los valones asumi-
dos por los pardmetros: rclacidn de vopor fresco o vapor recicli-
zado; didmetros de las particulas del torpolimero; duracidn de
la dastilacidn; y el consumo respectivo de vapor que se necesi-
ta parc reducir cn cada ecaso el contonido de MTHI residual del
terpolimero a valorcs inferiores a 0,5% cn peso. En toedas las
pruebas de dicha Tabla la gramulometria se mentuvo constante al
valor descado cada ves, por medio de la molturacidén continue del
terpolimero durante lo destilacidn.

1l contenido de cenizas del terpolimero ubtilizado

en las prucbas 1 y 13 se determind al cabo de 5 horas de

molturacidéng los resultados fucron los siguientes:

Prueba 1: V=175 p.pei.; C1=510 p.p.m.; 41=380 p.p.m.
Prueba 13: V=125 p.p.m.; C1=390 p.p.m.; Al=240 p.p.m.
Bn toda la scrie de pruebas, se mantuvo el pH entre

11 y 12,




D
S

- 19 -

DABTA 4
Prucba Vapor Vapor Duro- Didnctro Vaopor Consumos en
e fres- reci- cion de las reeiclizado kg de vopor
co en cliza de la particu- Vapor por kg de po
kg/h  do, dosti - las, cn cargado 1imero

en lacidn, mn
kg/h  en ho~

rags

1 65 - 5 1,5 - 2 0 16

p) 50 20 5 " 0.4 12,5

3 30-35 20 5 u 0,6 - 0,7 8

4 30 - 8 L 0 12

5 18 20 8 U 1,1 7

6 14 20 8 " 1,4 5,5

35-40 - 5 1+ 1,5 0 8,10
18 20 5 1,1 4,5

9 25 0 5 09-1,2 0 6
10 15 20 5 w 1,3 3,8
11 12 - 8 L o 4,5 - 5
12 8 20 8 " 2,5 3 - 3,5
13 16-18 - 5 0;6~0,9 0 4 ~ 4,5
14 13 20 5 L 1,5 3,2 - 3,3
15 26-28 - 3,5 " 0 4,5 - 5
16 18-19 20 3,5 L 1-1,1 3,2 ~ 3,3
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EJEMPLO 5

Se describe chora una seric de pruebas para ilustrar
el efecto del recalentamiento del voapor sobre el consum? de
éste.

Con estc fin, on el aparato dol Ejemplo 3 se intro-
dujoron 20 kg do torpolimero (caleculado en seco) que tonfa wn
contenido de MTHI libre de 1l1% y estaba roducido a particulas
de un diametro comprendido por término medio entre 1,5 y 2 mm.
Iuego se procedid a la destilacidn insuflando vapoer saturado o
recalentado o diforontes temperaturas, por una duracidn de
6 horas.

En cl diagrama de la Figura 3, on ¢l que la ordenada
muestra :los kilogramos de vapor condensade por kg de% polimero
¥ la abscisa muestra low porcentajes de MTHI residual, las
curvas Ay, B y C ilustran las caractoristicas de tres pruebas
distintas de destilncidn, efcetuadas utilizando, respectivamente,
a) vapor saturado a 102-1042C y 1,10-1,20 atmdésferas (vapor

condensado = 42 kg/h)s

b)' vapor recalentado a 1289C y 1,20 atmdsferas (vapor condon-
sado = 44 kg/h)s ¥y
e) vapor recalentadc a 162¢C y 1,20 atmdsferas (vapor conden—

sado = 45 keg/h).

Para obtencr resultados mas significativos, se creyd
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apropindo referir 1los consumos de vopor cn términos de kg de
vapor condensado pur kg de polimero, en lugnr de hacorlo por

kg de vapor alimentado por kg de polimero, dado que la cantidad
de energie térmica introducida con el vapor es variable segun la
clase del vapor, mientras que por el contrario el condensado es
recogido por el vapor que sale del destilador en condiciones
constantes (t = 102-1042C, p = 1,1 - 1,2 atmdsferas); por consi-
guiente, a cada kg de vapor condensado por hora corresponde una

cantidad igual de energia térmica que se ha alimentado.
EJEMPLO 6

Ta scrie de pruebas que sc dsscribe a continuacidn
pretende ‘imostrar la influencia de 1n reciclizmacién de una parte
alicuota de vapor destilado del destilador sobre los consumos
de vapor y, en particular, demostrar qus cierta cantidad de
vapor fresco puede scr substituida, e¢n ciertas condiclones,
por una cantidad igual de vepor recicligzado,

En el aparato de acero descritc en el Ejemplo 3 se
introdujeron, con tal fin, 20 kg de terpolimero de idéntico con-
tenido de MPHI y del mismo didmétro de pnrticulas que en el
Ejemplo anterior y sc procedid a la destilacidn por un tiempo
de 6 horas, efcctuando la reciclizacidn del vapor a diferentes

tomperaturas con un caudal de paso constanto de 20 kg(h.

e
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En el diagrama de la Figura 3, donde los kilogramos

de vapor condensado por kg de polimero figuran en la ordenada

y los porcentajes de MTHI residual figuran en la abscisa, las

curvas D y E resumen cl furso de las pruecbas de destilaciones

efectuadas, respectivamente, como sigue:

d) alimentaddo vapor recalentado a 162°C y 1,20 atmdsferas
(vapor condensado = 22 kg/h) y reciclizando vapor saturado

- a 102-1048¢ y 1,1~1,2 atmésferas; y ‘

e) alimentando vapor recalentade o 162°C y 1,20 atmosferas
(vapor condensado = 21 kg/h) y reciclizando vapor reca-
lentade a 1509C,

Como puede observar por la curva D del diasgrama de

la Figurs, suando se élimenta vapor recalentado y se recicliza

vapor saturado, se obtienen consumos dc vapor que ascienden a

la mitad de los que se obtienen cuando so establece una alimen-

tacidn con vapor saturado (curva A).

Se cbtienen resultados todavia mejores (curva E) cuon~

do sc suministra y se recicliza vapor rccalentado,
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NOTA

Degerito el objute del presente invento se
declaran nuevas 7y de propia invencidn las siguientes
reivindicaciones con prioridad de la solicitud de patente

italiana n? prov. 14.294 del 9 de Febrero 1966.

1. Procedimiento mejorado para el acabado con
vapor de los polimeros elastoméricos, csencialmente
para la scparacidén de polimeros elastoméricos de un disol-
vente o de mondmeros en cxceso que los acompafien, que comprénde:
1) la formacidn de una suspensidn acuosa de polimero elastoméwico,
por la puesta en contacto de su solucidén o suspensidn, constitui-
da por una mezcla de mondmeros no convertidos, de polimercy de
residuos cataliticos y, posiblementc, de disolvente inerte, con un:
corriente de zgua caliente, para cvaporar lo mayor parte de los
mondémeros voldtiles no reaccionados y, posiblemente, una parte
menor del disolvente; y 2) la destilacign consecutiva, on cobrien-
te de vaepor, de la suspensidén acuosa asi obtenida, hasta la climi-
nacidn prdcticemente completa del disolvente y/o de los mond-
meros en cxceso, caracterizado en que la suspcnsidn acuosa
de polimero, antes de la destilacidn y/o durante ella, se hace
pasar continuamonte por un dispositivo para molturar el poli-
mero, reducicndo asi las dimensiones de las particulas hasta
valores medios inferiores a 3 mm, ¥ on que, ademds, durante

diche destilacidn cl vapor destilado por dicho aparato destila-
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dor se recicliza continuamente al propio aparato de una pro-

porcidn comprendida entre 1 y 5 veces cl vapor fresco cargado.

2. Procedimionto scgin la reivindicacidn 1, caracterizado en

que el vapor de¢ rcciclizacidn sc recalicnta antes de reintro-

ducirlo en ¢l destilador.

3. Procedimiento segin las reivindicaciones anteriores,
caracterizaco en que la suspensidn acuosa que se destila en
corriente de vapor tiene una concentracidn de polimero de

40 a 200 g de polimero por litro de susponsidén acuosa.

0y

4. Procedimionto scgin las reivindicacioncs anteriores,
caractorizado por cumplearse una suspensidn acuosa de terpoli-

mero de ctileno/propileno/5-metil-tetrahidroindeno,

5. Procedimicnto mejorado para el acabado con vapor de

los polimeros claztomdricos,

Segin se¢ doscribe y roivindica on la presonte memoria

descriptiva que consta de 24 hojas folindas y cscritas a naquina

por una sola cara, acompafiadas de tres léminas de gréaficos.

o 8 FEB, #67 .

Firmados JOIE RODRIGURL




( s-104)

MyTELany Eqison S p

80 1

70 -

60

50

20 1

10 -

| « FEB. 1987
A
//ﬂc%ﬂ//me Zrerry

. 77

Femode J63E RODRIGUS

0 2 4 6 8

0 12 14.16 18 20 22 24
FIG.1




(5_/44/

MINTELATIN £Di5ol i p 4

Shps Sz 2

—
(¢ ]

——ie
el

N oY D S a4 B WO O
*
x

-—
Lo}

— NN N W

02 4 6 8 1012 4161820 '
FIG.2 , FEB, 1067

A
/%cj%/'me Zrer s

-,

Famodse - J65E- RQDRIGUREY




(s r04)

LNIECATIY Lasay .m0,

Sk emmde  wmde el gl el el
© — D e e 1

N =, TR > ¢ B . SN " N, 7's

0

i

2 3 4 5 6 7
FIG.3

8-9 10 11 1

//m:%m/ } iA] W

ﬂ//??p SEra

\VM

. Y
" Himodes JOSE mmwsx




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



