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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se gcompafia & la solicitud de

UNA PATENTE DE INVENCION

a favor de PHILLIPS PETROLEUM COMPANY, Sociedad de naciona-—
lidad norteamericana, residente en BARTLESVILIE, Cklshoma,
UeSehoy

por

VPROCEDIMIENTO Y APARATO PARA IA RECUPERACION DE POLIMERO".
Con prioridad de la Patente norteamericana ndm. 633.227 de

fecha 24 de abril de 1,967.
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Le pregente invencion se refiere a la produccién
y a la recuperacidn de un polimero normaimente sdlido. En
un aspecto, se refiere a un procedimiento para la recupera—
cidn de un polimero normalmente s6lido, que tiene una densi-
dad volumétrice aumentada o controlade, uns solucion del
mismo en un disolvente. En otro aspecto, se refiere a un nue
vo procedimiento y aparato pere la produccidn de un polimero
esencialmente exento de disolvente de densidad volumétrica

aunentade y/o controlada.

En la especialidad, se conocen varios distintos
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procedimientos para la produccién de pol{meros normalmente

golidos, como polietileno, polibutadieno y poliestirenc. En
michos de los procedimientos conocidos, el polimero es obte
nido inicialmente en forma de solucidn en el disolvente,
partiendo de la cual tiene que ser recuperado., la recupera-
cidn puede efectuarse por procedimientos distintos, como por
ejemplo por vaporizacién del disolvente, que deja el polime-
ro en forma de residuo no voldtil, y enfriando la solucién
pars provocar la precipitacidn del gglimggo,“gue es recupe-
rado & contimuecidn por filtracion. Los procedimientos de
vaporizacidn pera la eliminacidn del disolvente van acompa-
findos de dificultades en la eliminacicn de los dltimos indi-
cios del disolvente del polimero. Este dificultad es debida
al hecho de que, a medide que la solucidn se pone cada vesz
mis concentrada, su viscosidad sumenta. Ia transmision de ca
lor resulta retardada de manera correspondiente y, de no ejer
cerse un adecuado control, el polimero puede descomponerse
térmicamente a consecuencia de tiempos indebidamente largos
de permsnencia en el equipo de recuperacién a elevadas tempe
raturas. Es altamente deseable separar el pol{mero del disol
vente los mis completamente posible por cuanto toda pequefia
cantidad, por ejemplo de pocos porcientos en peso, de disol-
vente contenido en el polimero forma burbujas durante la ex-
trusidn de dicho polfmero y, por consiguiente, huecos cuando
el polfmero es calenwlo antes del molde.

Ademis de la eliminacidn del disolvente, es también
desealble controlar la densidad volumétrica del producto poli-
mero. Se ha comprobedo que el polimero de poca densidad voluw-
métrica tiende a formar puentes en el sistema y se traduce al
final en el‘atasco de la zona de almecenamiento del polimero.

’ » 03 Py
Ademasg, un pol{mero mds denso puede ser manejado en equipos
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mds pequeflos. Por ejemplf, si se dobla la densidad, resulta
posible reducir el tamafio del equipo de secado a la mitad de
sus dimensiones usuales. Ademss de causar atascos, el poli-
mero de una densidad volumétrice irregular presenta ademas
un problema constituido por el mantenimiento de unas veloci-
dad constante de alimentacion al aparato de extrusidn de po=~
1{mero utilizado pera la elaboracion ulterior del pol{mero
mismo.

Lo presente invenoidn crea, pués, un procediﬁiento
y un aparato mediante los cuales el polimero, de una'densi~
dad volumétricae controlada, puede ser recuperado de una So=-
lucidn del mismo por vaporizacion del disolvente sin descome
posicidn térmice del polimero, conteniendo el polimerc recu-~
perado, al final, menos del 0,2% en peso de disolvente, fre-
cuentemente menos del 0,02% en peso, y pudiendo ser moldeado
o extruldo sin la indebide formacidn de cavidades, provocada
por la vaporizaoién del disolvente y sin que se produzcan
atascos ni velocidades irregulares de alimentacion al apara-
to de moldeoo

0 . > 3 4 03
El procedimiento de la presente invencion es ejecu

tado de la siguiente manera : en una primera fase, se vapori

za bruscamente una solucidn de polimero en disolvente en una
zona de pulverizacidn por brusca vaporizacidn, mantenida ba—
jo presion y por debajo del punto de fusion del polimero,
eliminandose asi la mayor parte del disolvente y obteniendose
particulas de polimero densas y sdlidas. Le zona de brusca
vaporizacién ha, sido asociada con un medio de corte por el
cual el concentrado sdlido es reducido & un tamafio previa~
mente determinado. En una sefunda fase, las particulas de po-
1{mero de tamafio regulado asi resultantes son tratadas, para

una ulterior eliminacidn del disolvente, en una zona de eli-
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minacidn de disolvente que trabaja a una presion inferior

la de la primers zona Jde pulverizacién por brusca vaporiza-—

cidn. El polimero resultante es conducido luego a dos zonas

de purga, dispuestas en serie, donde es sometido a corrien-

teg en contracorriente de gas de purga inerte & una tempera

tura inferior gl punto de fusidn del polimero, eliminandose

del polimero esencialmente todo el disolvente que gueda. El

pol{mero esencialmente libre de disolvente asi resultante es
recuperado como producto. - L

El punto de fusidn del polimero variard, segin la
naturaleze quimica y fisica y el origen del polimerc. Corrien
temente, los polietilenos tienen un punto de fusidon compren-
dido entre aproximadamente 99 ¥y 1259 C. Los polietilenos
preparados por el procedimiento de ﬁogan ¥y Banks, Patente eg
tadounidense 20825.;21, tienen corrientemente puntos de fu-
sion comprendidos entre 1162 y 1272 C., pero pueden tener
puntos de fusidn que caigan fuera de dichos limites.

Una caracter{stice especial de la presente inven-
cidn consiste en el hecho de mantenerse una presion en la
zona de pulverizecidn por brusca vaporizacidn, conduciéndose
la brusca veporizacion de la solucidn de~polimero a ung tem—
peratura inferior al punto de fusion del polimero. Mantenien
do una presidn en la zoma de pulverizacidn por brusca vapori
zacidn, se obtiene un residuo de brusca vaporizacidn aparen—
temente "seco" o solido que tiene una mayor densidad volﬁmé-
trica y que es eliminado ficilmente del aparato de pulveri -
zecidn por brusca vaporizacidn. Sin embargo, hay una presion

Optima de brusce vaporizacidn, mas alld de la cual la evapo-

racidon del disolvente es reducide a niveles indeseables.

El procedimiento de recuperacién de la presente in

. 2 | : .
vencion es aplicable especialmente a la recuperacion de un



polimero producido en un procedimiento del tipo explicado
105 y reivindicado en la Patente estadounidense anteriormente
citada nim. 2.825.721 de Hogen y Banks, donde una l-olefi
na alifdtica, de una longitud maxima de cadena de 8 dtomos
de carbono y sin ramificacion alguna mas proxima al doble
enlace que la posicidon 4, es sometida a condiciones de po-
110 limerizacidn en presencia de un catalizador que comprende
oxido de cromo, giendo hexavalente una parte importante del
cromo, asociado con cuando menos un oxido elegido en el gru
po constitufdo por la silice, alumina, circonia y toria. El
contenido del cromo (Cr) del catalizador es corrientemente
115 una proporcién menor, preferiblemente entre el 0,1 y el 10%
en peso. Corrientemente, la polimerizacién es conducide a
una temperatura compendida entre 662 y 2322 C. La olefirna
que se hace reaccionar, por ejemplo etileno y/o propileno,
es sometida a menudo, aunque no necesariamente, a las condi~
120 cioneg de polimerizacién en mezcla con un disolvente hidro-
carburo que es lnerte y que puede existir como 1fquido a 1a
temperatura de polimerizacién. Disolventes adecuados de esta
clase son los nafienos normalmente liquidos, como el ciclo-
_.pentano, ciclohexano, metilciclopentano, metileiclohexano e
125 hidrocarburos parafinicos con 3 - 12, y preferiblemente 5 - 12
dtomos de carbono por moléoula, por ejemplo hexano normal,
isohéptanos, octano normal y 2,2,4-trimetilpentano. Le resc—
cidn puede ser conducide como uns reacoion de lecho fijo pe-
ro, en muchos casos, es conducida con el catalizador pulveri
130 zado en suspensién, en forma de Marro, en el disolvente hiw-
drocarburo. El efluente sacado del reactor comprende uns g0-
lucion de pol{mero en el disolvente y, cuando se usa un barro
o catalizador en suspensién, el efluente comprende una solu-

, ¥ ] .
cion del polimero en el disolvente, catalizador en suspensidn
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con pol{mero gin disolver adherido sl mismo, y, en muchos
casos, pequeilas cantidades de olefinas sin reaccionar. La
olefina sin reacciomar puede ser eliminada por ventilacion
y/o brusca vaporizacidn y la mezela restante es calentada
ordinariamente a una temperatura asdecuada pars realizar una
solucidn esencialmente completa del polimero en el disolven
te. 51 se desea, se pwle afiadir disolvente en este momento
y es prectica corriente regular la concentracidn dellp01{mg
ro en la solucidn sobre un valor cqggren@;do“entre aproxima
damente un 2 y aproximadamente un 10% en peso. Entonces, la
solucidn puede ser filtrada para eliminar el catalizador
puspendido, obteniéndose una solucidn que contiene de un 2
a un 10% del pol{mero en el disolvente, de la cual se recu-—
pera el polimero. El procedimiento de la presente invencion
es aplicable particularmente a la recuperacidn de poifmero
partiendo de una tal solucién, y particularmente a una tal .
solucidn de polietileno. Los polimeros asi recuperados son
adecuados para la fabricacion de tuberias, tubos, envolturas
de aislamiento eléctrico vy resistentes al agua, como se dice
mes detalladamente en la Patente citada.

Segin uns variente de la invencion, se vaporiza en
una zona de concentracion preliminar un 25 - %5% del disol-
vente, del 50 al 99% del disolvente restente en la primere
zona de pulverizacidn por bruscae vaporizacidn, eliminandose
del 25 al 75% del disolvente restante en la zona de eliminaw
cidn de disolvente a presién inferior de la segunda fase y
del 85% al 99,9% del disolvente restente en las zomas de pur
ga final. la concentracidn de disolvente en el producto as{
obtenido de la zona de purga final es inferior al 0,2% en
Peso. -

. . .’ o .
En una forma de realizacion de la 1nven016n, se
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realiza una evaporacicn preliminar a temperaturas comprendi-
dag entre 1219 y 17792 C. y por encima del punto de fusidn

del polimero y del punto normal de ebullicidn del disolvente,
¥ a una presidn comprendida entre 1 y 7,8 atmosferas absolu-
tas. Ia solucion de polimero asl concentrada de un contenido
de polimero comprendido entre 15 y el 40% es conducida luego
a una gzone de pulverizacién por brugeca vaporizacién de prime
ra fase que trabaja a una temperatura comprendida entre 669
y 2122 C. y por debajo del punto de fusion del polimerqu a
una presidn positiva comprendida entre 1,1 y g4 atmisferas
absolutas. El polimero resultante, en forma de borra a tamafio
régulado, es conducido entonces a una zona de brusce vapori-
zacidn para la eliminacidn de disolvente en segunda faze, que
trabaja a una temperatura comprendida entre 662 y 1212 C.,
por debajo del punto de fusion del pol{mero ¥y a una presién
comprendida entre 1 y 1,7 atmdsferas absolutas, y preferible
mente a cuando menos 0,3 atmosferas por debajo de la zona de
tratamiento por brusca vaporizacion de la primera fase, El
pol{mero es conducido luego a una zoha de purga de pol{mero
horizontal, calentada, que trabaja a una temperatura compren-

dide entre 662 y 1212 C. y por debajo del punto de fusion del

“polf{mero ¥ a una presidn comprendids entre 1 y 1,7 atmdsferas

absolutase EL polimero es conducido luego a una segunda zona
vertical de purga, que trabaja preferiblemente en las misms
condiciones de temperatura y de presién gue la primera zona
de purga. EL polimero es agitado en la segunda gzona de purga
¥y puesto en contacto con un gas inerte, con lo que eg elimi-
nado de él esencialmente todo el disolvente restante. La bo-
rra de polimero resultente, que tiene una densidad volumétri
ca previamente determinada, puede entonces ser almacenada y/o

tratada ulteriormente en un aparato clasico para la formacion
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de filamentos, bolitas o elementos de otra foima degeada.

En otra forma de realizacidn de la invencidn, don-
de para producir el polfmero ge emplea un reactor de elevado
contenido de solidos, la fase preliminar de evaporacion y la
fase de eliminacidn de sdlidos son omitidas porque la solu-
cidn de polimero obtenida del reactor se encuentra ya en una
concentracién, relativamente elevada, del 15 al 60%.

ElL procedimiento de la presente invencidn puede
ser ejecutado en evaporadores o tanques de vacio de bpuéca
vaporizacién, cuya construccion geﬂé}al éé bién conocida en
la especialidad. Sin embargo, la construccién del aparato de
brusca vaporizacién implica cierias caracter{sticas espescia—-
les. Se ha comprobedo que la densidad volumétrica del poli-
mero formado por brusca vaporizaciénnpuede ser controlada de
acuerdo con la presidn mantenida en la zona de brusca vapori
zacion y/o con le temperatura de la solucidn de alimentacion
conducida & la zona de bruses vaporizacidn. E1 control de la
presién y/o de la temperatura, y por tanto la densidad volu-
métrica del polimero, eg conseguido por medios nuevosg, como
se describire mas adelante.

El disolvente vaporizado en las fases de la presen—
te invencidn puede ser condensado, combinado y recuperado,
por ejemplo, para ser reciclado a la zonz de polimerizaciéno
Si as{ se desea, el disolvente eliminado de 1la zona de brus-
ca vaporizacién puede ser devuelto, previa condensacion, a
la zona de brusca vaporizacién, para que contribuya a mante~
ner en ella la presién.

Otros objetos, ventajas y caracteristicas de la in
vencidn resultaran evidentes para las personas expertas en
la materia gue lean la descripcion siguiente, el dibujo y las

reivindicaciones adjuntas.
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Como se ve en el dibujo, el disolvente entrawp;r
(2) y se mezcla con catalizador suministrado desde la zona
de almcenamiento (3). EL catalizador puede ser, por ejem-
ploy dxido de cromo con soporte de fel de silice preparado
de la maners descrite en la presente Memoria. EL tamafio de
particulas del catalizador es suficientemente pequefio para
facilitar la formecion de un barro de catalizador en el di
solvente. BL barro de catalizador y disolvente pasa a la . zona
de reaccion (4). EL conjunto del disolvente es conducido al
reactor por la tuberfa (2)., El etileno y otra olefina; como
el buteno-l, entra en el sistemz por (5) y pasa a la zona de
reaceion (4), donde se mezcla con el catalizador y el disol-
vente a una temperatura de aproximadamente 1382 C, El disol-
vente puede ger oiclohexano, octano u otros diéolventes, ade-
cuados. Les proporciones de disolvente y de etileno son regu
ladas de modo que la concentracidn del polimero en la mezcla
de reaccion no supere el 15% aproximadamente y estd compren—
dida preferiblemente entre un 5 y un 10% en peso, Sin embar-
g0, cuando se emplea un reactor de elevado contenido de séli
dos, como se describe nas adelante, la concentracidn del PO~

1{mero es generealmente de un 20 - 40% en peso aproximadamen-—

“te, sunque puede ser del 15 al 60%. la presion en le zona de

reaccion (4) es suficiente para mantener esencislmente en
fase 1fquida el disolvente, pudiendo ser, por ejemplo, de 34
atmésferas absolutas. La mezcla de reaccion es mantenida en
estado de turbulencia, de modo que el catalizador es manteni-
do en forms de suspension o barro esencialmente uniforme en
la mezcla de reaccion. Esta turbulencia puede ser obtenida
por la accion de chorro del mondmero que entra por (5) y/o
por el uso de un agitador mecanico indicado por el mimero (6)

¥y accionado por el motor (M). Bl efluente de la zona de reac-
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cidn, que comprende una mezcla de polimero, de disolvente y
de catalizador suspendido, juntamente con pequefias cantida~
des de gms sin reacciomar y/o inerte, es conducido por el
conducto (%) y el calentador )8) a 1la zona de disolucidn
(9). Si asi se desea, puede afindirse mis disolvente para re-
guler la concentrecion sobre un valor convenientemente = jo,
previamente fijado, de modo que la viscosdidad no gea demasig
do elevada para una eficiente eliminacidn del catalizador.
En la zona de disolucicn (9), la mezcla es mantenida en es—

tado de turbulencia como, .por e jemplo, mediante un agitador
mecanico (13) acciomado por un motor (M), y la temperatura
eg mantenida, por ejemplo, mediante el uso del calentador
(14), sobre 1492 - 2042 C., es decir algo mas alta que la
wtilizada en la zoma de reaccidn (4), Ia presion es suficien
te pare mantener el disolvente esencialmente en la fase i -
gulda, pero es preferiblemente inferior que en la zona de
reacelon (4) para facilitar la evolucidn del gas disuelto, -
inclufdo el etileno sin reaccionar, que es descargado por la
galida (15). El calentador (14) es de cualquier tipo adecua=
do conocido en la especialidad; por ejemplo, puede ser un cg
lentador de serpentin de vapor o-un calentador eléctrico de
inmersion. El efluente de la zoma de disolucidn (9) pasa por
el conducto (10) a la zona (16) de eliminacidn de s61idos.
El material conducido por el conducto (10) es una golucion
homogénea de esencialmente todo el polimero contenido en el
disolvente, solucion que contiene catalizador sélido suspen-
dido. Ia zona de eliminacicn de sélidos (16) comprende cual-
quier equipo adecuado o combinacion de equipos conocidos en
la especialidad para la eliminacidn de sélidos contenidos en
suspension en lfquidos. Por ejemplo, puede ser un filtro, un
centrifugador, o ambas cosas a la vez. Deberia poder trabajar

bajo presién, para mantener el disolvente en fase l{quida du-
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rante la filtracién. (El catalizador eliminado es retirado
del sistema por el conducto (15». El catalizador retirado
puede ser regenerado o reactivado, de desearse asl, y reci-
clado a la zona (3) de almcenamiento de catalizador por me
dios no representados en el dibujo. La solucidn que ha sido
liberada de catalizador sélido en suspensién es conducida
por el conducto (18) a la zoma (19) de evaporacidn prelimi-
mar, que tiene corrientemente forma de tanque de evaporacion
por brusca vaporizacion y que trabaja, por ejemplo, a una
temperatura de 1432 C. y a una presidn de 3,25 atmésfefas
abgolutase. Aproximédamente la mitad del disolvente se evapo-
ra en la zona (19) y el disolvente evaporado es conducido
por el conducto (20) y el condensador (21). EL disolvente
condensado es devuelto luego por los conductos (22) y (2).
Bl residuo concentrado procedente de la zona de evaporécién
(19) pasa por el conducto (23), la bomba (24) y el intercam—
biador térmico (25), donde la temperatura es elevada, por

¢ jemplo, a 1542 C. Una parte de la golucidn es devuelta por
el conducto (26) a la zona de evaporacién (19). Bste modo de
trabajo permite calentar exteriormente el material sin vapo-

rizar procedente de la zona de evaporacién (19) y constituye

'munfbrocéaimiento preferido para suminitrar calor a dicha zona

ya que corrientemente no es posible suminitrar eficientemente
celor directamente al interior de la zona (19).

El resto del material sin vaporizar es conducido
por el conducto (27) a la zona (28) de pulverizacion por
brusca vaporizacién, que trabaja, por ejemplo, a una tempe-
ratura de 662 a 1212 C., pero por debajo del punto de fusion
del polfmero y a uns presién de 1,1 a 3,4 atmdsferas absolu-
tas. Le solucidn que entra en la zona (28) de pulverizacidn

< ! . " .
por brusca vaporizacion tiene una concentracion, por ejemplo,
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del 15 ~ 40% en peso del polimero en el disolvente, La zong
(28) de pulverizacidn por brusca vaporizecidon posee en su
interior un elemento (29) provisto de un elemento con tres

o mis brazos, cada uno de los cuales lleva una cuchilla.

Ie criba (30) esté provista de aberturas de ®onveniente ta-
mefio para retener al polimero s6lido en la zona (28) hasta
que, mediante el dispositivo de corte, se haya conseguido el
tamafio deseado de part{culas de pol{mero, determinado-pof el
tramafio de las aberturas de la erita.,

Ias particulas de pol{mero.sélido de tamafic fégu-
lado son conducidas luego, mediante la valvula giratoria (31)
e una segunda zona (32) de eliminacidn de disolvente, que es
mantenida, a una temperatura comprendide entre 662 y 1Z1¢ C.,
por debajo del punto de fusidn del polfmero y a una presién
inferior a la de la zona (28), ¥y generalmente comprendida
entre 1y 1,7 atmosferas absolutas. El tanque (33) de des-
prendimiento de gases estd previsto en asociacidn con la zo-
na (32) de eliminacidn del disolvente y sirve para permitir
la liberscion de los vapores por la tuberia general (34),
sin que se arrastre polimero alkuno. Generalmente, del 25 al
75% del disolvente que queda es eliminado de la borrs de po-
1{mero en la zona (32).

El material polfmero de tamafio regulado resultante,
esencialmente libre de disolvente, es conducido luego a una
primera zona de purga (35) calentada. Gas inerte, como nitrd-
geno o mondmero de etileno, es introducido por la tuberia
(36) en la zona (35), ayudando as{ a eliminar disolvente adi-
cional de las particulas de polimero. Después de la purga en
la zona (35), las particulas de polimero pasan por un conduc-
to (37) que contiene valvulas giratories (38 y 39), y luego &

una columns (40) vertical de purge, provista de camisa y de
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contracorriente con un gas de purga inerte, introducido por
la tuberia (41), como nitrégeno 0 vapor sobrecalentado, para
une eliminacidn esencialmente total del disolvente residual.
Fl fin de las valvulas (38) y (39) es el de impedir la mezcla
rec{proca de los distintos gases de purga usados en las zonas
de purga (35 y 40). Bl nivel dentro de la zona (40) estd con-
trolado por el dispositivo de control (42), acoplado en su
funcionamiento con el motor (M) ¥y la valvula de descarga (43)
¥ que regula as{ la velocidad de eliminacidndel polimero de
la zona de purga (40) de segunda fase.

En otra forma de realizacién, la densidad de las
particulas de polimero descargadas por la vdalvula (43) es con-
trolada regulando le presidn en la zona (28) de brusca vapori-
zacion mediante el dispositivo de control (44), que controla
dicha presién, accionando la valvula (45) én resphesta al ele-
mento (46) sensible & la presion, siendo regulado, & su vesz
el punto de graduacidn de dicho dispositivo de comtrol (44)
por los medios (47) de medicidn de la densidad. Altermmtiva—

mente, el dispositivo (47) medidor de densidad proporcions una

sefial que puede regular el punto de graduacidn del dispositivo

- (50) de Gontrol, que, a su vezy controla la temperatura de la

solucion alimenteda por la tuberfa (27) regulando el paso del
agente de calentamiento por el intercambiador (51). Los medios
gengibles al nivel (42) y los medios (47) de medicion de la
densidad pueden ser un indicador del tipo de radiacion, como
por ejemplo un digpositivo Ohmart indicador de dengidad de
rayos gemma.

ElL material procedente de la zons de purga (40) es
recuperado después en forme de borra de polimero eseﬁcialmene
te libre de disolvente que tiene una densidad volumetrica pre—

viamente determinada, y conducido por el conducto (48) a la



385

390

395

400

405

410

415

952816

zona (49) de almacenamiento de polfmero, o directamente 8

otros aparatos de tratamiento no representados, para su ul-
terior tratamiento. Por ejemplo, la borra de polimero puede
ser introducida en un dlspositivo cldsico de extrusion de
polimero, donde es transformada en mechones de polimero que
son cortados luego en forma de bblitas, varillas o similares.

Aun cuando la invencidn ha sido descrita con una
sole. primera camara (28) de pulverizacidn por brusca véﬁori—
zacion asociada con dlcha sefundae camars de brusce vaporiza-
cién, cae dentro del alcance de la presente invencidn utili-
zar mis de una de tales zonas de pulverizacion por brugce
vaporizaci6n en combinacidn con la segunda zons de brusca va
porizacion.

Se presente el ejemplo siguiente para describir mis
completamente la invencién, pero no para que sea interpretado

como une limitacion de la misma.

EJ EM P L O

Se alimenta al reactor etileno a una velocidad de
aproximadamente 770 kgs, por horas, juntamente con 37,0 kgs.
por hora de bubteno-l, ambos a una temperatura de aproximada-
mente 382 C, El catalizador activado, constitufdo esencial-
mente pof dxido de cromo depositado sobtre silice, es mezcla-
do con una pequefla cantidad de n-hexano y el tarro de catali=-
zador resultante es alimentedo al rector a la velocidad de
0,14 kgs. de catalizador por hora. Se alimenta el reactor di-
golvente de n-hexano a la velocidad de 2090 kgs./hora. Hacien
do circular el agua de enfriamiento por la camisa del reactor
se mantiene la temperature a cerca de 1382 C, y la presidn
del reactor-sobre aproximadamente 31,6 atﬁésferas absolutas,

Ia soluciodn de pol{mero que sale, que contiene apro-—

xipadamente un 22% en peso de polimero, es calentada a 1548 C.
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de corte que comunica directamente con un primer tangue de

brusca vaporizacidn, trabajando ambos a una presidn de 2,4
atmdsferas absolutas y & una temperatura de 1109 C, El ma—
terial polimsro de tamaflo regulado, procedente de la prime
re gona de bruscs veporizacion, es conducido luego a una se-
gunda zona de eliminacion de disolvente, que es mantenida a
una presién de 1,2 atmosferas absolutas ¥ a una temperaturs
de 1102 C, El polimero resultante, que tiene una densidad
voluméfrica de cuando menos 0,13 g/cm3, es conducido luego a
una zona de purga consistente en un secador transportador cag
lentado, donde se pone en contacto en contracorriente con
etileno gaseoso paras la eliminacion de disolvente adicional.
Después de purgar con etileno, las particulas de polimero sg
lido son conducidas a través de dos vélvulas de retencidn a
una columna vertical de purga que contiene un dispositivo
agitador. La columna vertical trabaja a 1102 C. y a 1,2 at-
mosferas absolubas, teniendo vapor de 1169 C. (que tiene que
ser sobrecalentado para impediir la condensacidn) o nitrdgeno

Gue sube por la columnz en contracorriente con el polimero

que beja, reduclendo egta purga adicional a una concentracion

-

ingignificante el disolvente residual. ELl fin de las valvulas

de retencidn antes mencionadas es el de imbedir gque se mezclen
los digtintos ganses de purga empleados en la unidad de purga
de transporte de cubetas y en la unidad vertical de purga con
agitador. El polimero pasa de la unidad con agitacién al al-
macenamiento, y desde alli a la instalacion clasica de extru-
sion y a la venta.

Aun cuando el procedimiento de la presente invencion
ha sido descrito cen relacion a particulares procedimientos

prara polietileno, no se limita evidentemente a ellos, sino que



450

455

460

465

470

475

16

puede ser empleado pare la recuperacién de todo polimero ter-
mopléstico normalmente solido contenido en uma solucion del
mismo en un disolvente. Asf, el procedimiento es aplicable
también a las soluciones de polibutadienos, polibutadienos
egpecialmente hidrogenados, como se desceribe en la Patente
estadounidense tim., 2.864,809 de Jones y Moberly, poliesti-
renos, polipropilenos, poliisobutilenos y polietilenos pro=
duecldos por procedimientos distintos del procedimiento des-
crito en la presente, asi como a la recuperacion de polieti-
lenos halogenados. Asimlismo, el procédimi;£t;“no ge limits a
la recuperacidn de polfmeros contenidos en disolventes hidro
carbonados gaturados, sino que puede aplicarse alll donda se
emplean como disolventes uncs disolventes como el cloroformo,
el tetracloruro de carbono, el disulfuro de carbono e hidro-
carburos aromsticos y derivados de los mismos. Ie esencial
de la presente invencion es que puede recuperarse un polime—
ro termoplastico normalmente solido esencislmente libre de
disolvente por un procedimiento que comprende la evaporacién
de una parte ésencial del disolvente a una temperatura infe-—
rior al punto de fusion del polimero, cortando o fraccionando
date simulténeamente, agitendo el polimero a une temperatura
superior a su punto de fusion, para vaporizar el disolvente
restante, y recuperando un poli{mero esencialmente libre de
disolvente.

A base de lo anteriormente expuesto, podran adop-
tarse variaciones y modificaciones rgzonables de la invencidn
sin por ello apartarse del espiritu y del alcance de la misma.

Todo aquello que sea accesorio en la realizacion del
procedimiento descrito, podré ser objeto de modificaclones y
las cuestiones de forma, dispositivos y méquinas utilizadas

N . ! .
en la ejecucion de la invencion deberan tomarse como de orden
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gecundario, pudiendose emplear aquellos que mejor convengan

en tanto no alteren fundamentalmente las particularidades

caracteristicas.

le entidad solicitante se reserva el derecho de
obtencidn de los oportunos Certificados de Adicién, por aque~
llas mejoras o perfeccionamientos que en lo sucesivo pudiera

aconsejar la practica,

N O T 4

Descrita suficientemente la naturaleza y alcance
de la presente invencion, asi como la forma en que la mis—
m. puede ser llevada a la préctioa, se reivindican a titu-
lo privativo las siguientes particularidades caracteristi-—
cas, sobre las cuales ha de recaer la concesion del privi-
legio de PATENTE DE INVENCION que se solicita.

1). Procedimiento de recuperacidn de un polimero

term0pléstico normalmente s6lido partiendo de una solucidn

..del mismo en un disolvente, por vaporizacidn del disolven—

te mismo, caracterizado por : eliminerse una

parte importante de dicho polimero de dicha solucidn por va-
porizacion rapida de una parte de dicho disolvente, pulveri~
zendo al propio tiempo la solucion no vaporizada en una pri-
mera zoha de brusca vaporizacién mantenida bajo presién ¥y a

una temperaturs inferior al punto de fusidn de dicho polimero
termoplastico; vaporizarse después rapidamente une parte del
disolvente de la mezcla resultante de dicho polimero y de un
disolvente en una segunda zona de vaporizacion rapida, mante

nida a una temperatura inferior al punto de fusion de dicho
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polimero y a una presidn inferior al de dicha primera gona
de vaporizacidn rapida; introduccidn sucesiva del polimero
361ido resultante en una primera zona de purga; donde el
polimero eg calentado y puesto en contacto en contracorrien-
te con un primer agente de purga para eliminar de el el di-
solvente adicional; la sucesiva introduccidn del polimero s
lido resultante en una segunda zona de purga, donde esencial
mente todos log indicios de disolvente que quedan son slimi—
nados del polimero mediante la pueste en contacto del mismo
con un gas inerte de purga y la suoesiva éécﬁper3010n del po
1{mero, esencialmente libre de Aisolvente, como producto del
procedimiento.

2). Procedimiento segin le reivindicacidn 1), ca-
racterizado por el hecho de que dicho polimero es un polimero
normalmente solido obtenido por polimerizacidn de cuando me-
nos una olefina con 2 a 8 atomos de carbono por molécula.

3). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) o
2), caracterizado por el hecho de que el agente de purga de
dicha segunda zona de purga es vapor o nitrdgeno.

4). Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 1) a 3), caracterizado por el hecho de que la densi-
dad volumétrica del polimero obtenido como producto del Pro=-
cedimiento es controlada regulando la presién en dicha prime-—
ra zona de vaporizacidn répida, por lo cual un aumento de
dicha presion se traduce en un aumento de la densidad volu-
métrica del polimero y una reduceidn de la presidn se tradu-
ce en una disminucidn de la densidad volumétrica del polimero.

5). Procedimiento segin cuslquiera de las reivindi-
caciones 1) a 4), caracterizado por el hecho de que la prime-
ra gzona de bruseca vaporizacidn trabaja a una temperaturs com—
préndida entre 662 y 1212 C. y a una presidn comprendide en-

tre 1,1 ¥ 3,4 atmdsferas absolutas; la segunda zonz de vapo-
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rizacion répida trabaja a una temperatura comprendida entre
662 y 1212 C. y & una presion comprendids entre 1 y 1,4 at-
mééferas absolutas ¥ a cuando menos 0,2 atmésferas por deba
jo de la presion de dicha primera zopa de vaporigzacidn ra -
pida; diche primera zona de purgs trabaja a una temperatura
comprendida entre 662 y 1212 C. y a una presién comprendida
entre 1 v l,%ﬂatmésféras absolutas, y una segunda zona de
purga trabaje a una temperatura comprendida entre 662 y 121¢
Co y auna presién comprendida entre 1 y 1,7 atmésfefaa abaé
lutas,

6)e Procedimiento segﬁn cualquiera de lasg reivin-
dicaciones 1) a 5), caracterizado por el hecho de que la den-
sidad volumétrioa de dicho polimero obtenido como producto
del procedimiento es controlada regulando la temperatura de
dicha solucion de polimero conducida a dicha primera zona de
pulverizacion rdpida, de modo que un aumento de la tempera-
ture de la solucidn produce un sumento de la densidad volu-
métrica mientras que inversamente, una disminucion de dicha
temperatura produce une disminucion de la densidad volumétri-

ca de dicho producto polimero.

7)o Procedimiento segﬁn cualquiera de las reivin-

- c e -

dicaciones 1) a 6), caracterizado por el hecho de introdu -

cirse una solucién, que contiene aproximadamente un 22% en
peso de un copolimero de etileno y buteno-l, en n-heptanc en
dicha primera zona de vaporizacién rapida, que se encuentra
s una temperatura de 1102 C. y a una presion de 2,4 atmos—~
feras absolutas, conduciéhdose luego el pol{mero 801ido re-
sultante de tamafio regulaflo a dicha segunda zona de brusca
vaporizacién mantenida a una temperatura de 1102 C., y a una

presidn de 1,2 atmdsferas absolutas, siendo purgado el poli-

mero resultante que tiene una densidad volumétrica de cuando
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menos 0,12 g/cm3 del disolvente gque queds en dichas primera
¥y segunda zonas de purga.

8). Aparato para recuperar un polimero termoplds-
tico normalmente solido partiendo de uma solucion del mismo,
segin la reivindicacidn 1), caracterizado por las caracte-
risticas siguientes combiredas :

una primers cdmara de presion de vaporizacidn brusce
con un primer conducto en comnicacidn con una fuente de so-
lucidn de polimerc y adecuado para introducir dicha solucion
de polimero en dicha camara, con un elemento & modo de pante
1lla dispuesto en su interiord

una segunda céﬁara de presién de vaporizacién brusca
en comunicacidn con dicha primera camsra de vaporizacicn
brusca destinada a recibir el polimero procedente de dicha
primera camera de vaporizacién y adecuada para trabajar a
une presion inferior a la de dicha primera camare de brusce
vaporizacion

une primera valvule entre dichas primera y segunda cama-
ras de brusce vaporizacion para regular el paso del polimero
g01lido entre dicha primera y dicha segunda camaras

medios de corte dispuestos en dicha primera zona de brug
ca vaporizacién, agoclados. con dicho elemento a2 modo de pan-
talla y dicho conducto, estando previsto el elementy a modo
de pantalla de forma que mantiene el polimero cortado en con-
tacto con dichos medios de corte haste que los sdlidos han
sido cortados por los mismos a su tamafios

primera camara de purge, dispuesta horizontalmente en
comunicacidén con dicha segunda cémara de brusca vaporizacién,
dedtinada a recibir el polimero de dicha segunda cémara de
brusca vaporizacidn;

un segundo conducto en comunicacidén con una fuente de

agente de purga y con dicha primera cdamara de purga, para la



introduccion en ella de agente de purge;

600 una gegunda camara de purga, Jdispuesta verticalmente y
en commnicacidn con dicha primera camara de purga, para reci
bir de ella el polimero;

un tercer conducto gque une dichas primera y segunda zo-
nag de purga y que lleva dispuestas en su inferior una segun

605 da y tercers velvula adecuadas para interrumpir la mezcla de
agentes de purga empleados en dichas primera y segunda cama~—
ras de purgaj

un cuarto conducto en comunicacion con una fuente de
agente de purgaycon el extremo inferior de dicha segunda cd-

610 mare de purga y adecuado para la introduccion de agente de
purge én dicha segunda cdmare de purga;

una cuarta valvula eh el extremo inferior de dicha we-
gunda., camare de purga, adecuada para regular el nivel de los
s0lidos contenidos en dicha segunda cdmara de purga; y

615 medios agitadores dispuestos en dicha segunda cemare de
purga pars agitar en ella el polimero mientras es puesto en
contacto con dicho agente de purga.

9). Aparato segun la reivindicacidn 8), caracteri-
. zado adggés por medios para controlar le presion en dicha

620 primers camars de rapida vaporizacidn de presion, medios para
determinar la densidad volumétrica del polimero comtenido en
dicha segunde zona de purga, medios para producir una seiial
de control proporcional a dicha densidad, y medios para apli-
~car dicha sefial a dichos medios para controlar la presién de

625 modo que un aumento de dicha dengidad provoque una reducecion
de diche presion y une disminucion de dicha densidad provoque
un aumento de dicha presion.

10). Aparato segun las reivindicaciones 8) o 9),

caracterizado por medios para controlar la entrada de calor
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en dicho primer conducto, medios para deferminar la densi-~
dad volumtHica del polfmero en dicha segunda camara de pur-
ga, medios para producir uns sefial de control proporcional a
dicha densided y medios para aeplicar dicha sefial a dichos mg
dios para controlar la entrada de calor de modo que un aumen
to de dicha densidad provogue una disminucion de dicha entra
da de calor y una disminucidn de dicha densidad provogque un
aumento de dicha entrada de calor.

11), "PROCEDIMIENTO Y APARATO PARA IA RECUPEKACION
DE POLfMERO",

Tddo segun queds expuesto en la presente Memoria,
que consta de veintidos hojas foliadas y mecanografiadag por
uns sola cara, y una hoja de dibujos que con la misma ge
acompaiia ’ //'"l-
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