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"Procedimiento pare 1a 1iberac16n de’ 1aa partes volétiles

de soluciones viscosas"
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Solicitante: BADISCHE ANILIN~ & SODA=-FABRIK AKTIENGESELLSCHAPT,
entidad alemana, resldente en

Ludwigshafen/Rhein, Repiiblica Federal Alemana.
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Ya se conoce el liberar de sus partes
volétiles las soluciones viscosas ¢ las fusiones
de materiales polfmaros; obtenidas segfn los proce-
dimientos usuales de polimerizacidén en masa o en so-

5e luncibn, sometidndolas a un tratemiento térmico ulte-
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rior en extrusionadoras evacuables o en recipientes
de desgasificacidn, asimismo evacuables. Para estos
procedimientos conocidos se precisa sin embargo de
un gran aparato t8cnico que pone frecuentemente en
duda su economia.

Parbién se ha intentedo expulsar fotal o
parcialmente 1as partes volitiles de las soluciones
viscosas o de las fusiones de materiales polimeros
con ayuda de cambiadores de calor de haces de tubos.
Agui se puede aprovechar - como sn el caso de un sva-
porador de circuito — las burbujas de vapor que se for-
man para hacer circular el ligquido, o también producir,
por ejemplo con bombas, un flujo forzado del 1iguido
a través de 1os haces de tubos,

Estoa procedimientos conocidos para la
eliminacién de las partes volédtiles de las soluciones
viscosas o fusiones de materisles polimeros con ayu~
da de cambiadores de calor de haces de tubos fallan
total o parcialmente cuando, al flulr las fuslones
o las solucliones a travds de los haces de tubos, se
presenta un aumento considerable de la viscosidad.

E] estado de fiujo dentro de los haces de tubos se
vuelve inestable debido a la evaporacidn que se pro-
duce en los tubos y el aumento de la viscosidad que
esto implica, asi como por la pérdida de presidn. Pe-
queias difersncias en la carga de los distintos tubos
conduce a pérdidas de presidn distintas, presenténdo~
se en los tubos més débilmente cargados una concentra~
c¢idén superior a lo normal, que puede conducir a atas~

cos, mientres que en los tubos mids fuertemente car-
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gados se produce un aumento de viscosidad y pérdi-

da de presibdn que se encuentran por debajo del pro-
medio. En los tuloe menos cargados se pusde perju-
dicar o descomponer el producto que allf se encuen-
tra debido a tiempos de residencla demasiade prolon-
gadog.

Una dificultad especial se presenta al
evaporar disolventes y oomponentes monémeros reasidua~
les de las soluclones o fusilones de polimero. Aqui
ge puede presentar en los haces de tubos, debldo a un

tiempo de residencia més largo e incontrolado, ademés

'una polimerizacidn indeseada que conduce a productos

degiguales.

Se ha descubierto ahora que se evitan
los inconvenientes mencionados y gque las partes vo-
14tiles se pueden retirar de las soluclones o fusilo-
nes de materiales polimeros, tembién con un aumento
de la viscosidad considersble durante la volatiliza-
c¢idn, mediante haceg de tubos calentados, si delante
o en la entrada de las soluciones o fusiones en los
tubos de intercambio de calor, en el lado de entrada
de los iubos, se produce un escaldn de presibn. De es-
ta moners se logra ante todo una carga igualada de
los digtintos tubos. Ia proporcidn de la pérdide de
presién en el escalén de presibn con relacibn a la
pérdida de presidn en los tubos asciende por lo me-
nos a 0,511, preferentemente a més de 2,531, En la
préctica asta proporcidn puede ascender, sin més,
hasta 10081. Hacia arriba solo estd limitada por el
rendimiento de 1la homba empleada 0 por puntos de vis-
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ta econdmicos.

Egpecialmente adecuado es el procedimien~-
to paras evaporar los disolventes y componentes nonb=
meros residusles de las soluciones viscosas o de las
fusiones de nateriales polimeros; por ejemplo de poli-
estirenc, copolimeros dal estireno o de los llamados
poliestirenos resistentes a los golpes, poliolefinag,
poiibutaﬂienos, o poliamidas y similares. Tales so-
luciones o fusiones se obtienen preferentemente se-
glu el procedimiento usual de polimerizacidn en masa
0 en soiucidn, Frecuentemente contienen alm algo del
disolventet que estaba presente durante la polimeri-
zaecibn, tal como etilenobenceno, y también ademfis
mondmeros, por ejemplo monoestireno o monoacriloni~-
trilo.

E] procedimiento segfin la presente ine
venciln se puede emplear también cuendo se han de
concentrar soluciones de aszficar, curtientes, aceites
etéreos, albliminas y sinilares, y con especial venta~-
Ja cuando estas soluclones sufran durante el proceso
de evaporacidn un aumento de la viscosidad, que sea
en un mltiplo elevado de la viscosidad inicial.

Los cambiedores de calor de haces de tubos
pueden ser de construccifn usual. El difmetro y la
longitud de los tuﬁos dependen de las condiclones en
cada caso. Lo egsencial es sin embargo que, delante o
en la entrada de las soluciones o fusiones a tratar,
en el cambiador 48 calor de haces de tubos se provo=-
que en forma controlada un escaldn de presidn.

Ia proporecifn de la pérdida de presifén
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en el escaldn de presién con relacién a la pérdidas
de presidn en los tubos deberi ascender como minimo
a 0,581, preferentemente a 2,531 o més, Debe verifi-
cargse que la proporcidén sea mayor cuanto mayor sea
el aumento de viscosidad que se presents durante el
procego de evaporacidén. Con un aumento de la viscosi-
dad en cinco hasta mil veces con relacifn a la visco~
sidad inicigl de las soluciones o fusiones a tratar
deberf seleccionarse la proporcidn de la pérdida de
presidn en el escalén de presibdn con relacibn a la
pérdida de presidn en 1os tubos en la zona entre 0,5
¥y 100,

El escalbn de presifn se puede producir
de varias formas. La figura 1 muestra por ejemplo un
tubo que en el lado de entrada estd provisito de uh
tapbén taladredo. El taladro estd diseflado aqui de ma-
nera que el escaldn de presidn deseado se forme sl
pasar el producto. Sin embargo también se puede equi-~
par el cambiador de calor con tubos escalonados en
difmetro y 1ongitﬁd, tal ¥y como se nuesira en la
fig. 2. Una forma de ejecucidn especial estd mostra-
da en la fige 3, en la cuél el producto se conduce
a través de una tobera por medio de taladros radia-
les practicados en las paredes calentadas del tubo.
Seglin la figura 4 se pueden inseriar en el lado de
entrada de los tubos cembiadores de calor cuerpos
de desplazamiento que solo dejan libre un intersit-
cio anular como perfil para el filnjo. Finalmente se
muestra en la figura 5 une combinacidn de distintos

ejemplos de ejecucibn. A continuacibn de la tovera
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seghn la fig. 3 se encuentra un cuerpo de despla-
zemiento cilindrico, segin la fig. 4, que deja pa~
gar las soluciones o fusiones a tratar a travésd
un intersticio amular hacie los distintos tubos cem-
bizdores de calora
Ejemplo 3 -

Con bombas de engranajes se impulsan,
a través de un cambiador de calor de haces de tue
bos, 2000 kg/hora de una solucién de poaliestireno
en partes en peso iguales de pollestireno y una mez-
cla de monoeatirono y etilbenceno en proporeidn en
peso de 70230 con una viscosidad inicial de 200
Poiges y una temperatura de 1302, E1 cemblador de
calor contiene 817 tubos de 16 mm de difmetro de
1uz y 2200 mm de longitud y estd equipado en el lado
de entrada cor elementos segin la figura 1. Los tapo-
nes dispuestos en el lado de entrada de los tubos tie-
nen un taladre central de 2 mm difmetro y nna longi-
tud de 30 mm. E) haz de tubos se caliegfa desde el |
lado exterior de los tubos de menera que el material
salga del cambiaéor Ge ca;or'a ung temperatura de
2302C, aproximadamente. La solucibn o fusidn libere-
da shora ampliamente de partes voldtiles, fluye &
continuaeldn a un recipiente colector evacuado. Ia
proporcidén de la pdrdida de presifn en el escalén
de presiln, con relacibn a 1a prdida de presifn en
los tubos es de 811. Ia viscosidad de la solucibn
8 liberar de las partes voléiiles suments durante la
evaporacién de 200 a 28.000 Poises. Se obtienen asi

unos 1000 kg. de una fusibén de polimero que contiiene
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solemente 0,5% de partes voldtiles i‘;;ijo:30 minu~
tos a 21392C y 1 mm Hg) que no ha sido perjudicada
térmicemente y que no contiene impurezas.
Ejemplo 2 -

Con bombas de engranajes se impulsan,s
través de un cambiador de calor de haces de tubos,
2000 kg/hora de una solucidn de poliestireno en par-
tes lguales, en peso de poliestireno y de una mezcla
de monoestireno y etilbenceno en proporeidn en peso
de 70830 con una viscogidad iniecial de 200 Poises
¥ una temperatura de 1302C. El cambiador de calor
contiene 817 tubos de 16 mm de didmetro de luz y
2100 mm de longlitud. En el ledo de entrada de estos
tubos se han insertado elementos segin la figura 2
que se componen de tubos cilindricos de 4 mm de did-
matfo de luz y une longitud de 100 mm. E1 haz de tu—
boa se calienta desde el lado exterior de 1os tubos
de maners que el material salga del cambiador de
calor a una tenperatura de 2302C, El producto 1i-
berado shora ampliamente de las partes volatiles,
fluye a continumcibn a un recipiente colector eva-
cuado. La proporcidn de la pérdida de presidn en el
escaldn de presibn, con relacibn a la pérdida de pre-
sifn en 1los tubos, es de 10¢1. Ia viscosidad aumenta
durante la volatilizacién, e 200 a 29 000 Poises.
Se obtlenen unos 1000 kg de una fusidn de polimero
gue solo contiene afn un 0,5% de partes volitiles
(Ensayo: 30 minutos a 2139C y 1 mm Hg) que no esté
perjudicada térmicamente ¥y que no contiene impure-

Z8S e
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Ejemplo 3 -

Se procede como en el ejemplo 1 pero con
la diferencia dé‘que gse colocan cuerpos desplazadores
seglin 1a figurs 3 en‘el lado de entradz de los tubos
del cambiadhor de calor._Los taladros de entrada tlenen
un diéme'!_:ro de luz de 2,5 mm y una longitud de 20 mm,
los taladros transversales tienen un difmetrc de 4 mm,
el intersticio anular un ancho de 1,5 mm. El haz de
tubos se calienta en el lado exterior de los tubos
de menera que el producto liberado de las partes vo—
14tiles salga del cambiador de calor a una tempera-
tura de 2302C aproximadamente. Ia fusidn asi 1lbe-
rada ampliemente de las partes voldtiles £luye a con-
tinuacidén a8 un recipiente colector evacuado. ILa pro~
porcién de la pérdida de presifn en el escaldn de
presifn, con relacién a la pérdida de presién en los
tubos, es de 881. La viscosldad aumenta durante la
eveporacidn de 200 a 30 000 Poises. Se obtienen unos
1000 kg de una fusibén de polimero que solo contiene
gfin un 0,4% de partes voldtiles (Ensayos 30 minutos
a 213%C y 1 mm Hg), que térmicamente no estd perju~
dicada y que no contiene impurezes.

Ejemplo 4 ~
Con bombag de engranajes se lmpulsan,
e través de un Semblador de calor de haces de tubos,
4500 kg/hora de una solucibn de poliestireno y cau~
cho que se compone de 80 partes en peso de una mez-
cle de 95% en peso de estireno y 5% en peso de cau-

cho en 20 partes en peso de una meszcla de 60%. en

- peso- de monoestireno y 40% en peso de etilbenceno,
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con une viscosidad de 500 Poises y una temperatura
de 1652C. E1 caﬁbiador de calor contiene 817 tubos
de 16 mm de difmetro. de luz y 2200 mm de longlitud

y estd en el lado de entrada eguipado con los ele-
mentos seglin la figura 3. Los taladros de entrada
tieren un dldmetro de 8 mm y una longitud de 20 mm,
los teledros transversales tienen un didmetro de

4 mm, el intersticio anular un ancho de 1,5 mm. La
proporci6n de la pdrdida de presién en el escalbn de
presibn, con relacibdn a la pérdida de presién en los
tubog, agclende a 5:1. El haz de tubos se callenta
en el lado exterlor de los tubos de manera que el ma~
terial salga del cambiador de calor con una tempera-
tura de unos 2309C. A c;on*tinnacién fluye a un reci-
plente colector evacuados. La viscoslidad de la solu-~
¢ifn aumenta durante la evaporacién de 200 a 25 000
Poisese Se obtienen unos 3600 kg. de un producto que
8010 contiens un 0,2% (e partes voldtiles (Ensayot
30 minutos a 213%C y 1 mm Hg). Térmicamente no estd
perjudicado y no contilene.impurezass

Ejempios -

Con bombas de engranaje se impulsan, a
travéa de un camblador de calor de haces de tubos,
100 kg/hora de la solucidn de copolimerc de 65 par—
tes an peso de estireno y 35 partes en peso de acri~
lonitrilo en una mezcla de disolventes de 57% en pe-
so de etilbenceno, 22% en peso de acrilonitrilo ¥
21% en peso de estireno. Bl contenido en material
861ido de copolimero en la solucibn asciende al 68%

en peso. E1 cambiador de calor de haces de tubos con-
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tiene 214 tubos con un diémetro de luz de 16 mm y una
longitud de 1045 mm, En el lado de entrada de los tu~
bos se han dispuesto cuerpos desplazadores seglin la
figurs 4, que 'Fienen una longitud de 100 mm y un dig~
metro de 11 mm, de menera gue el infersticio tiene
2,5 mm de ancho. Ia proporcidén de pérdida de presidn
en el escaldn de presiln, con relacidn a 1a pérdida
de presibn en 1os tubos, asciende & T3l. Ia solucién
de polimero a liberar de las partes volitiles tiene
a la entrede en Jos tubos una viscosldad de 1100 Poi-
ges y una temperaturg de 1302C, El haz de tubos se ca-~
lienta en el lado exterior de los tubos de manera que
el producto salga del cambiador de calor con una tem—
peratura de 2302C. La fusifn liberada ghora ampliamen—
te de las partes voldtiles fluye a continuacifn a un
recipiente colector evacuszdo. La viscosidad aumenta
durante la evaporacidn de 1100 a 30000 Poises. Se
obtiene despuds un producto que sélo contlene un
0,2% de partes volédtiles (Enseyos 30 minutos a 213%C
y 1 mm Hg)e No estd térmicamente perjudicado y no |
contiene impurezas.

Ljenplo 6 -

Con bombas de engranajes se impulsan &
través de nn cambiador de calor de haces de tubos,
1000 kg/hora de 1a solucibn de un copolimero de 75 par-
tes en peso de estireno y 25 partes en peso de acrilo-
nitrilo en una mezcla de disolventes de 65% en peso
de etilbenoeno; 25% en pago de eswtireno y 10% en pe-
g0 de acrilonitrilo. E1l contenido en material sb6li-

do de polfmero en la solucifn asciende al 57% en pesc.
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E1 cambigdor de calor de haces de tubos contiene
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214 tubos con un difmetro de luz de 16 mm y con una
longitud de 1045 mm. En el lado de entrada de 1los
tubos d@e han dispuesto cuerpos desplazadores segin
ia figura 5. Los téladros de entrada tienen un dis-
metro de 2;5 me y una longitud de 20 mm; loa tale-
dros transverseles tienen un difmetro de 4 mm, el
intersticio anulsr un encho de 3,5 mm. El cuerpo
desplazador dispuesto a continuaclbn tiene 50 mm
de longitud y un difémetro de 11 mm, de manera que
gse forme un ancho de intersticio de 2,5 mm. El haz
de tubos e callenta en el lado exterior de los tu-
bos de manera que el maleris) salga del camblador de
calor con una temperaturade unos 23020, La fusibn 1i-
berada ahora smplismente de las partes voldtiles flu-
ye a continuacibén a un recipiente colector evacuado.
Ia proporcifn de 1s pérdida de presibn en el escalén
de presidén, con reiacién a la pérdlda de presidn en
los tubos, ge encuentrs en 1031. Ia viscoslidad aumen~
ta durante la evaporacidn de 700 a 29 500 Polses. Se
obtienen unos 570 kg. de una fudlbén de polimero que
3010 contiene afin un 0,2% de partes evaporables
(Ensayo: 30 minatos a 21320 y 1 mm Hg.). E1 produc—
to no esgtd térmicamente perjudicado y no contiene im-
purezas.
N O T 4

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, as{ como la manera deo realizario en la
préctica, dsbe hacerse constar que las disposiciones

anteriormente indicalas son susceptivles de modifica-
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cicnes de detalle en cuanto no alteren su princi-
pio fundamental. También se hace constar que el
invento corresponde a une Solicitud de Patente pre-
sentade en Alemania n? B 86 327 de 23 de marzo de

5 1966 acogiéndose, por 1o tanto, a los beneficios
que conceden i;s Convenios Internacionales en vigor,
siendo 1o que constituye 1a esencia del referido in-
vento y por 1o gue se solicita Patente de Invencién
por 20 atios en Espafin: "PROCEDIMIENTO PARA IA LIBERA
1C. CION DE LAS PARTES VOLATIIES DE SOLUCIONES VISCOSAS";
caracterizdndose por 1o sigulentes -
18 - Procedimiento para la liberacidn
de las partes vol&tiles de solucicnes viscosas, &
fusiones de materisles polimeros mediante haces de
15. tubos calentados, en el cual, durante la evapora-
¢iln, sz presenia ur considerable sumento de la vis-
cosidad, caracterizado-porque en el lado de entrada
de los tubos se produce un oscalbn de presidn ascen—
diendo ja proporciédn ds la pérdida de presibn en el
20, escalén de presidn, con relacidn a la pérdida de pre=-
gidn en los tubos, por 10 menos 8 0,5 § 1.

28 - Procedimiento, segin la reivindice~
cifn 18, caracterizado porgque con un aumento de la vig
cosidad durante le evaporacidn en cinco hasta mil ve-
25. ces, con rolacidn a la viscosidad inicial, la propor-
cibn de 1la pérdida de presibn en o1 escalbén de pre-
sidn, con relacifn a 1a pérdida de presifn en los tu-
bos, asciende entre 0,5 y 100.

38 ~ Procedimiento segln la reivindica~

30. cifn 12 y 22, caracterizado porgue el liquido vis-
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cosc se compone de una solucidr o fusidn de un
polimero sintético.

48 — Procedimiento para la liberacidn
de las partes volftiles de soluciones viscosas, tal
¥y como queda substancialmente descrito en la presen—-
te Memorie e ilustrado en los dlbujos adjuntose.

Bgta Hemorla consta de trece hojas es-
eritas a mlguina por ung sola oures

0,2 1 0T

!
Madrid,

BADISCHE ANITAN- & SODA~FABRIK

MEZ ALEBO Y MODET
pe Blrmados F. Herngndex Rulx
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