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DE
INTRODUCCION

Dor M"PROCEDIMIENTO DE VULCANIZACION DE REVESTIMIENTOS EN CAU-
CHO NATURAT O EN CAUCHO IE SINTESIS", a favor de la firma fran-
cesa COMPAGNIE LYONNAISE DE GENTE CHINIQUES P. TACOLLONGE (So-
ciedad Andénima), residente en 50; Cours de la République 69-
VILLEURBANNE (Francia).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Los aparatos y depbsitos empleados en las indus~
trias quimicas, paraquimicas u otras para la fabricacién,
0 almabenaje 0 el transporte de productos sélidos, 1iqui-
dos, gaseosos, agresivos o donde se deba evitar la polucibn,
deben protegerse contra la corrosidn.

En ciertos casos, se pueden utilizar retales ¥ alea-
ciones especlales, pero esta es a menudo una sgolucidn costosa.
Por otra parte, estos materiales DPueden no convenir. Cada

vez que ello es posible, se realizan estos aparatos en acero
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ordinario y se les protege interiormente y algunas veces
exteriormente mediante revestimientos a base de caucho
natural o de sintesis:

Estos révestimientos se presentan bajo la forma
de hojas en estado fluido o en estado pre-recalentado.

Estas hojas se encolan sobre el soporte metdlico con

la ayuda de "primarios" de adherencia y de disoluciones

apropiadas.

Si se ftrata de hojas dispuestas en estado crudo,
debe procederse a continuacién a una vulecanizacidn de
revestimiento bajo presién, bea al situar el aparato
en el interior del autoclaves si sus dimensiones lo per—-
miten, sea al realizar una vulcanizacidén in-situ (efectuan-
do entonces el aparato las veces de autoclave) si este apa~
rato se puede cérrar y estd concebido para soportar la pre-

sidn.

Las temperaturas corrientes de vulcanizacién varfan

seglin la naturaleza del revestimiento. Por ejemplo, pueden
variar entre 1202 y 160°C pero asimismo pueden ser exte-
riores a estos limites.

Las capacidades de los aparatos industriales son
més y més elevadas, pueden alcanzer de 1000 s 20003 o mis.

Por consiguiente no es posible concebir autoclaves gue los

puedan contener. DPor otra parte, estos grandes aparatos no

estén concebidos, en general, para soporbtar la presidn interior
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No son transportables y se deben realizar y proteger sobre el
terreno; para tales aparatos la colocacién de hojas vulcani-
zadas que no precisan vulcanizacibn ulterior, solucidn priori
seductora, no resuelve el problema.

In efecto, de una forma general, los revestimientos
prevulcanizados no tienen las mismas propiedades que aquellos
puesto en el estado crudo, y despues vulcanizados sobre el so-
porte metdlico: su colocacién es mis delicada, siendo las ho-
jas prevulcanizadas bastante mds rfgidas que las hojas cru~
das. Las adherencias del caucho sobre el metal, son menos
elevadas y la estanqueidad perfecta de las uniones de hojas
es mds diffcil de realizar. Por dltimo, esta solucibn solo
se podria considerar si se tratase de caucho flexible. Z=s
inaplicable cuando se desea un revestimiento de caucho endure-
cido, tipo ebonita.

Ciexrtos tipos de revestimientos, pueden ser for~
mulados para poderse vulcanizar con la ayuda de agua hirvien-
te, a la presibén atmosférica, rellenidndose el recipiente a
vﬁlcanizar de agua frfa que se lleva a ebullicién con la ayu-
da de vapor vivo o de otro medio. Esta solucién necesita una
cantidad de calorias muy importante. Se hace réﬁidamente pro-
hibitiva cuando se alcanzan clertas dimensiones, ya que éste
es un volumen de agua igual a la capacidad del aparato que se
debe llevar a ebullicién.

Se puede alin vulcanizar este tipo de aparatos con la
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ayuda de vapor de agua descomprimido, saturado o recalen-

tado producido en obra por el taller utilizador o mediante
una caldera mbévil provists de un recalentador,
Sin embargo, estos tipos de revestimientos que

vulcanizan a 1002 C, sea con la agyuda de agua hirviente,

gea con la ayuda de vapor de agua descomprimido no pre-

sentan, en general, un comportamiento tan bueno a los
reactivos activos como las férmulas vulcanizables a tempe-
ratura mis elevada en autoclave, tipo ebonita. En efecto,
su fOérmula necesariemente porcentajes apreciables de acele—
radores de vulcanizacidn, que permiten a la reaccién de
vulcanizacidn, que permiten a la reaccibén de vulcaniza=-
cibn iniciarse a temperaturas mis baja. En general, estos
aceleradores disminuyen las propiedades fisicas y quimicas
de estos reveétimientos.

Un procedimiento gue a veces ha sido ensayado es
aquel en que se reemplaza el agua hirviente mencionada
precedentemente por una solucidén salina acuosa. Al disol-
ver en el agua una cantidad determinada de una sal conocida
(por ejemplo cloruro cdleico, cloruro de 1itio..eev..s),
se puede regular la temperatura de ebullicidén de la solu-
c¢ibn a un valor dado, muy superior a la temperatura de
ebullicién de agua pura. Intonces la vulcanizacifn se puede
efectuar a una temperatura mds elevada, por ejemplo 150 C,

a partir de una mezcla menos acelerada que las precedentes.
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Pero, como la vulcanimcién en el agua hirviente, este proce-

dimiento conduce a precios prohibitivos, cuando se alcanzan
clertas dimensiones, en razén de los vollmenes enormes de
1fquido a calentar.

5. Otro procedimiento, que permite alcanzar tedtica-
mente temperaturas de vulcanizacifn de 1202 a 160°C, por
ejemplo, es el siguiente: se utiliza el aife 0 cuélquier
otro gas incondesable en unas condiciones de trabajo. Este
gas se calienta a temperatura elevada y es enviado dentro

10. del aparato a vulcanizar, ZEn la prictica, este procedi~

- miento presenta graves inconvenientes: los coeficientes de
intercambio térmico de gas son muy débiles (del 8rden de la
decena de kilocalorias/hora por metro cuadrado por °C) y para
mantener en temperaturas aparatos de grandes dimensiones, los

15. volimenes de gas a calentar, son congiderables; "El intercambio

| térmico, que depende de la turbulencia del gas en el interior

de aparato es irregular; de ello resulta variaciénes en las
temperaturas de las hojas a vulcanizar, segln su posicién en
el aparato, y resultados mediocres e irregulares.

20. E Parece pues que es necesario encontrar un procedi-

' miento que permita vulcanizar a las temperaturas'de vapor de

agua bajo presibn, por ejemplo entre 120 y 1802 @, pero asi-

mismo fuera de estos 1lfimites de temperatura, 1és férmulas cli-

sicas de revestimiento a resistencia quimica méxima y probada,

25.”;rf' especialmente las ebonitas, ello sin modificar las férmulas



por la adicién de aceleradores suplementarios y sin estar
limitado por las dimensiones del aparato.

La invencién tiene precisamente por objeto un pro-
cedimiento que responde a estas condiciones.

Segin el procedimiento, la vulcanizacién del re-
vestimiento interior en caucho natural o sintético de
" un aparato cualquiera utiliza, como fluido de calefaccidn,
los vapores saturados o recalentados de productos o de mez-
clas de productos que tienen, a la presién atmosférica tem-
peraturas de ebuliciln iguales a las temperaturas de ebuli-
cién del agua bajo dresibn. . Tales vapores se condensan a
las temperaturas 6ptimas de vulcanizacidn, por ejenplo entre
120 y 1802 C, o a temperaturas exteriores a estos limites.

Los productos d¢ mezclas de productos utilizados v
sus vapores es;de comprender que no deben provocar ninguns
alteracibén del revestimiento en el curso de la vulcanizacién
Deben ser estables al calor, de preferencia no t6xicos, no
inflamables y de bajo precio. Varias clases de cuerpos
responden a estas exigencias: los alcoholes, los polioles
(glicoies, trioles) y los derivados de estos productos;
Entre los glicoles, por ejemplo, el etilenglicol, el pro-
- pilenglicol, entre los trioles, el glicerol, pero asimismo
cualguier otro cuerpo o mezcls de cuerpos en donde el es-
tudio podria mostrar la posibilidad de utilizacidn.

- Al mezeclar estos flUidos entre sf{ en proporciones
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determinadas, o al mezclarlos con el agua, se obtienen
productos finales que responden a las mismas exigencias y
cuyas temperaturas de ebullicidén tienen los valores desea—
dos. Ias ventajas de tal procedimiento con respecto a los
Procedimientos conocidos precedentemente descritos son las
sigulentes:

- los vapores introducidos en el aparato 4 vulca-
nizar se condensan a temperaturas elevadas - por ejemplo
entre 1202 y 1802C - sobre las paredes del aparato, de lo
cual sale el revéstimiento. Para un fldido determinado y
una presibén determinada, la temperatura de condensacién es
constante y el liquido que fluye sobre el revestimiento ase-
gura una temepratura constante durante tode la operacibn en
todos los puntos del aparato, cualquiera gque sean las dimen-
siones.

~ los coeficientes de intercambio térmico de
vepores que se condensan sobre una pared son muy elevados
(del 6rden del 10° Keal/n.m’. €C). Ias cantidades del fldido
del intercambio a vehicular y é calentar son considerablemente
reducidas, ya que se utilizan los calores latentés de conden-
sacién de estos fldidos que son del 6rden de la.centena de
kilocalorias por kilogramo, ¥y el coste de la operacidén dismis
nuye consecuentemente. Se puede prever un dispositivo de re-
cuperacibén de los condensados y de reintroduccidn de estos

condesados en el circuito de calefaccién. Permite recuperar
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el calor sensible del fldido de transferencia y disminuir
por lo tanto el gasto de energia.

- el revestimiento vulcanizado por este procedi-
miento posee las mismas propiedades fisicas, mecénigas y
quimicas que el vulcanizado en autoclave bajo presién de
vapor de agua.

- al utilizar estos fldidos de calefaccién puros,
al mezclarlos entre s{ o al mezclarlos con el agua en pro-
porciones determinadas, tienen la posibilidad de vulcani-
zar un revestimiento cualquiera a las temperaturas de vul-
canizacibn Sptimas cualesquiera que sean estas temperatuf
ras.

Cualquier medio elastémero de sintesis que pudiese
aparecer durante la marcha y que vulcanizaris a temepratu~-
Ta muy elevadé es pues Jjustificable en este procedimiento
de vulcanizaciébn,

- este procedimiento de vulcanizacién, valedero
bara las hojas flexibles o endurecidas de caucho natural
o de cualquier elastémero de sintesis, puede aplicarse
igualmente a las peliculas delgadas obtenidas a partir de
enlucidos a base de caucho natural o de elastémero de sin-
tesis,

~ este procedimiento de vulcanizacibn es igual-~
mente valedero paia un elastbmero sobre el cual se cree

una alteracibn debido gl fidido de transferencia.
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Es suficiente proteger la hoja cruda, antes de la vulcani-~

“ l'(

zacibn, mediante un enlucido o una hoja delgada constituida
por cualguier material (elastémero, amteria pléstica, metal
o aleacifn metdlica.....) que no altera el £1ldido de trans—
ferencia. A continuacién se procede a la vulcanizacidn co-
mo se ha indicado precedentemente,

Una vulcanizacién segln este procedimiento se
puede desarrollar en una sola fase, con un fldido de calefac~
cibn bien determinado cuya condensacibén asegura una temepe—
ratura constante dursnte toda la operacidnm.

En ciertos casos, puede ser interesante hacer -
riar de forma progresiva o de forma discontinua la composi-
cidn del fldido de calefaccidén para realizar la vulcanizacién
en varias etapas sucesivas, desarrolidndose cada etapa a una
temperatura de condensacién determinada,

4 tZtulo de ejemplo, y sin limitar el Ambito de la
invencibn a esta forma operaria, a este fllido de transferen-
cia y a este tipo de revestimiento, puede conducirse una vul-
canizacién de ebonita de la siguiente forma al utilizar el
moncetilenglicol (etandiol) como fldido de transferencia.

Bn una primera etapa, se envia dentro del aparato
a vulcanigar, el vapor de agua descomprimido a 1002 € para
calentar progresiva y uniformemente el aparato graéias a la
condesacibn de vapor de agua sobre las paredes.

La duracién de esta primera fase es variable N
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depende en especial de la capacidad del aparato y del dé-

bito de vapor de gue se dispone. Puede durar por ejemplo
8 horas. A la salida de esta primera fase se obtiene un
principio de vulcanizacidén. Entonces la dureza del reves-
timiento puede ser de 60 Shore A.

A continuvacidn me adiciona progresivamente, en la

" caldera productors de vapor, monoetilenglicol que es total-

mente miscible con el agua. ILastemperatura de ebullicién
del 1liquido se eleva progresivamente, El vapor que llega
dentro del aparato, se condensa a una temepratura creciente,
Cuando se ha alcanzado la temepratura bptima de vulcanizacibn
de la ebonita elegida, se mantiene a temepratura constante
vaporizando una mezcla de moncetilenglicol y agua, de compo-
sicién detérminada y constante. Se regula la composicidn de
la mezcla monéetilenglicol- agua, de forma que se mantenga
a una btemperatura de por ejemplo 1452 C,

Tia segunda etapa puede durar por ejemplo 5 horas.
Al final de este tiempo, la ebolita estd completemente
vulcanizada, su durezs puede ser por ejemplo de 75-80
Shore D, Asimismo es posible realizar, gracias al procedi-
miento segin la invencibn, una vulcanizacidén en una solé
etapa al utilizar un solo flGido de transferencia durante
toda la operacidn, por ejemplo una mezcla de égua y de
glicerol determinada que tiene, a la presién atmosférica,

una temperatura de ebullicidn que se inicia a 150¢ C.
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Bl procedimiento objeto de la invencién, puede
ponerse en prictica con aparatos muyrdiferentes; ¥ a solo
t{tulo de ejemplo no limitativo, se describe a continuacidn,
con referencia al dibujo esquemdtico anexo, una forma de
ejecucidén de un aparato, En este dibujo:

2 designa una cuba cuya pared interna comporta el
revestimiento a vulcanizar, pared sobre la cual se sitfan
sondas termo-~eléetricas 3, en el ntmerc de seis en el caso
representado en el dibujo,

4 designa una caldera o, de forma més general,
una fuente de vapor a alta presibn, o una fuente calorf-
fica de potencia equivalente capaz de soportar calorfas
de alto nivel;

¥ 5 designa un intercambiador térmico a una ba-
terfa de intercambiadores térmicos interpuesto entre la
caldera 4 y la cuba a vulcanizar 2;

6 designa un depbsito que estd enlazado a la cuba
2, de una parte, directamente vy, de otra parte, indirecta-
mente a través del intercambiador 5;

Dos bombas, respectivamenﬁe 7y 8 se montan sobre
las canalizaciones que enlazan este depbsito 6 a la cuba
2,

Al depbsito 6 estdn enlazados otros 3 depbsitos,
respectivamente 9, 10 y 11. Sobre los conductos gue en-~

lazan estos depbsitos a 6, se montan electro-vilvulas, res-
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pectivamente 12, 13 y 14 que, mandados por un regulador
15 enlazado a las sondas termo-eléctricas 3, permiten
controlar o parar el débito entre los dépositos 9, 10, 11
y el 6.

El funcionamiento de este aparato puede ser el si-
guiente: en una primera fase, el depbsito 6 es alimentado
de agua por el déposito 10 y alimenta la bomba 8 el circuito
de salida del intercambiador 5, mientras que la caldera 4,
transmite el circuito de entrada de este intercambiador
5, las calorias necesarias para vaporizar el agua introdu-
cida en el circuito de salida del intercambiador. IEste
vapor de agua se transmite dentro del dmbito de la cuba
2 mediante conductos calorifugados, se condensa sobre la
pared de este dmbito entrafiando una elevacibén progresiva de
la temperatura de la pared que alcanzg 1002C, ZEsta tempe~
ratura se mantlene durante 10 horas. Los condensados de
agua recuperados en la base de la cuba 2 son tomados de
nuevo por la bomba T para ser reenviados al depbsito 6.

En una segunda fase, los depdsitos 9 y 11, intro-
ducen progresivamente etilenglicol dentro del depdsito 6.
La mezcla de itelenglicol y agua continda siendo transmi-
tida al intercambiador; pero al aumentar su temperatura de
ebullicién, aumenta progresivamente la temperatura de las
paredes de la cuba 2 a vulcanizar. La introduccidn de eti-

lenglicol se mantiene hasta el momento en que se estabiliza
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la temperatura de pared deseada para la vulcanizacién,

Cuando se estabiliza esta temperatura, el sistema
de regulacidén asegura el funcionamiento automitico del con—
junto. Seglin su sentido, las variaciones eventuales la tem~
peratura de la pared ponen efectivamente en marcha introduc~—
ciones de etilenglicol o de agua. Zsta segunda fase puede
durar, por ejemplo 5 horas.

Durante todas estas operaciones, no existe ninguna
presibn en el interior de la cuba 2, que posee siempre pues-
tos dl aire libre sobre los cuales estdn derivados refrige—
radores que condensan la leve fraccidn de vapor susceptible
de escaparse, ZEstos condensadores son reenviados dentro de
la cuba 2 y son extraidos por conductos apropiados y enviados
de nuevo hacia el depbsito 6.

Cuando termina la segunda fase, es decir por ejem-
plo al cabo de 5 horas, se interrumpe la operacidn. E1 re-
vestimiento interno de la cuba ests vulcanizado; en ei caso
de un revestimiento en ebonita, su dureza alcanza del 75 a
80¢ Shore D,

Este aparato, y mids precisamente el dispos1t1vo
que forma el objeto de la invencibn, permiten comtrolar
con un grado de precisibn extremc la temperatura aplicada

sobre la pared vulcanizada.,
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NOTA

Se declaran como no divulgadas ni practicadas
en Espafia las siguientes reivindicaciones:

1,- Procedimiento de vulcanizacibn de revesti-
mientos en caucho natural o en caucho de sintesis, para depb-

sitos, bolsas o dispositivos, carachterizado en que la vul-

canizacién del revestimiento interno en cauchi natural o

en caucho sintético del aparato, utiliza, ademds del fldi-
do de calefaccibn, los vapores saturados o recalentados de
productos o de mezclas de productos gue.tlenen, a la presidn
atmosférica, temperaturas de ebullicidn iguales a las del
agua bajo presibn y que se condensan a las temperaturas
§ptimas de vilcanizacidn, por ejemplo entre 120 y 18020, o
a temperaturas exteriores a estos limites. 7

2.~ Procedimiento, segfin la reivindicacién 1,
caracterizado en que el aparato a vulcanlzar se envian
sucesivamente el vapor de agua mantenido a 100°C para
calentar progresiva y uniformemente el aparato, después
una mezZcla de vapor de sgua y de vapor de otro fluido
tal como un glicol.

3.- Procedimiento, segin la reivindicacién 1,
caracterizado en que en el aparato a vulcanizar se envian
sucesivamente el vapor de agua mantenido a 1002C, para ca-

lentar progresiva y uniformemente el aparato, despuds de una
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mezcla de vapor de agua y de vapor de otro fléido tal como

un glicol y por #ltimo el vapor de un fldido en el estado
puro, tal como um glicol,
4.~ Procedimiento de vulcanizacién de revestimien~
5. tos en caucho natural o en caucho de sintesis.
Seglin consta en la presente memoria descriptiva
que contas de 15 péginas foliadas y escrites a ndquina por
una sola de sus caras.

Vedrid, o 298 AGO. 1370
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