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FUNDAMENTOS

En los procedimientos que implican mezclas de fa-
se liquida=vapor surge con frecuencia la necesidad de un
control cuidadoso y dindmico de la temperatura, y ésto es

especialmente cierto en reacciones quimicas tales como’3a

L

polimerizacidén de formulaciones de monémeros, Por ejémﬁfo,
en las reacciones de polimerizacién que implican una méSa
1fquida con una fase de vapor por encima, todo ello éh!én
recipiente cerrado, la temperatura de la reaccién N loé‘cag
bios en la misma que tienen lugar durante la reaccidn.tie-
nen frecuentemente un efecto profundo en las propiedades fi
sicas y quimicas del polimero producido (por ej. su peép;mg
lecular, su color, etc.), éomo resultado de 1o cual gs héce
de la mdxims importancia regular %on exactitud y controlar
egtrechamente las temperaturas exis‘tentgs° Dos criterios
son fundamentales para conseguir un contr?l plenamente efec
tivo de la temperatura: en primer lugar, es necesario deter
minar répida y precisamente la temperatura real existente
en la masa liguida, y, en segundo lugar, es necesario corre
glr rdpidamente y con precisién cualquier desequilibrio o
desviacidn que se encuentre de las temperaturas deseadas,
Aunque pueden usarse apafatOS convencionales para
conseguir en la prdctica el segundo criterio, hay problemas
para conseguir el primero, El problems se centra en el he-

cho de que, en un recipiente cerrado que contiene una masa
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liquida con una fase de vapor por encima de la misma, hay
un lapso de tiempo inherente entre la temperatura instantd
nea que se mide de esta masa l1iquida y su temperatura real
instantdnea. Este lapso de tiempo se deriva de la capaci-
dad térmica del elemento sensible a la temperatura, y‘&é
la resistencia al flujo térmico de la pelfcula entre la'ma
sa 1liquida y el elementoc sensible. Como consecuencia, -se
requiere un tiempoc limitado para que un cambio de te&pé%a-
tura en la masa liquida cause un cambio gimilar en lalﬁro—
pia sonda sensible. SRR

Por otra parte, el lapso de tiempo entre la.pre-
sidn instantdnea medida y la presidén real en el recipiente
es sustandialmente despreciable. Como la presidn en esile
recipiente cerradc puede congiderarse como funcidn de la
temperatura, la p}esiéﬂ en la fase de vapor es una indica-
cifn de la temperatura que hay en ella. La presidn en la
fase de vapor puede medirse con rapidez y exactitud. No
obstante, el uso de una presidn séla como medida de la tem
peratura introducird un error para todos los sistemas en
los que la relacidn de la presidn en la masa liquida en
funcién de la temperatura no es conocida con precisidn, o
cambia con el tiempo.

Sin embargo, hasta shora se ha empleado la detec
cibn o percepcidn de ls presidén simultdneamente con la de-

teccidn de la temperatura en los sistemas de control de la
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temperatura de un reactor, Por ejemplo, en la Patente de
los EE.UU., de Mertz y otros, Ne 2,886,616, el indice de
control de un controlador de la presidn se reajusta como
respuesta a unae sefial del controlador de temperatura., Aun—
que estas técnicas pueden mejorar un poco la rapidez de 1a
respuesta a las condiciones cambiantes del broceso o a‘lOS
puntos de ajuste de temperatura cambiantes, una deficion-
cia inherente asocizda a las mismas es que el controlsdop
de temperatura ha de corregir tanto el error entré el‘fun—
to fijado y la medida como el error causado por el cazbio
de la presién con la temperatura. El sistems de esta inven
cidn resuelve esta deficiencia usando una via de cédleulo’
independiente del controlador de temperatura para detcrmi—
nar automgticamente las relacionesatemperatura & presidn.
La presente invencién proporciona un sistems para
regular y controlar dindmicamente la temperaturs en la ma-
sa liquida de un proceso de fage liquida-vapor, empleando
simultédneamente la temperatura instantdnes medida de la fa
se liquida y la presién instantdnea de la fase de vapor, Eg
te sistema puede usarse, entre otras cosas, para regular y'
controlar un reactor de polimerizacién, y conseguir asi un
control muy preciso de la temperatura de la fage 1iguida
del mismo. El sistema incluye un método para determinar di-
ndmicamente y controlar la temperatura de la masa liquida

en un procedimiento de fase liquidasvapor, en respuesta ré-
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pida y precisa a las necesidades del mismo, asi como un apa-
i
rato para llevar & cabo la practica de este método,

la presente invencidén se refiere a un procedimien-
t0 para controlar la tempefatura en cualquier momento dado
en un recipiente cerrado. Este recipiente es del tipé‘norma;
mente usado en los procedimientos quimicos, y estd equipado
funcionalmente con un equipo de transferencia de calor. Cuan
do se usa, el recipiente contiene unz mase liquida:cﬁn.una
fage de vapor por encima de la misma. En este recipiéhte,
hay un lapso de tiempo inherente entre la temperatura'instgé
tdnea medida de esta masa liquida y su temperaturaiinétdnti-
nea real, pero el lapso de tiempo inherente entre lz .presién
instantdhea medida dentro de dicho rgcipienﬁe ¥ la presién
real del mismo es sustancialmente despreciable, .

En el %rocedimiento de esta invencidén se ponen en
préctica ciertas operaciones, Inicialmente, se generan inde—
pendientemente, simultdneamente y de modo sustancialmente
continuo sefialss respectivas representativas de la temperatu
ra instanténea medida de esta masa liquida y de la presidn
instdntanes medida que hay en el recipiente.

Después, se multiplica la sefial de presibn asi pro
ducida por una sefial constante, y se le affade una sefial de
factor de correccidn variable, para generar uns sefial de tem
peratura calculada representativa de la temperstura real de

la mase liquida. Esta secuencia puede repragentarse por la
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ecuacién siguiente:

(1) Tc = AP+ Y
en la que: '

Tc representa una seffal de temperatura ingtapté—
nea calculada (es decir un valor de temperatura coﬁéénéado
por presifn), A representa una constante de compensacifn de
presidn, cuyo valor puede estar comprendido entre aproxima-
damente O,1s y 10,0s, y donde '

T -
(2) s="72"1

P B

y donde T, y I, son, respectivamente, las temperaturas mini
ma y méxima existentes en la masa 1fquida durante el proce—
dimiento quimico en el recipiente, y P11y P2 representan
les presiones instantdneas minima y mdxima en la fase de va
por situada por encima de la masa liquida, correspondien-
tes, respectivamente, a Tl ¥y T2’ 1

P representa la presidn en la fase de vapor situa
da por encima de la mase liquida en el momento correspon-
diente a Tc’ e T representa una sefial de factor de correc-
cién variable basada en la diferencia entre la temperatura
detectada instantdnes (Tm) y la temperatura instantdnea com
pensada por presibn (T ).

La gefial Y de factor de correccidn variable (véa~
se Ecuacién (1)) es a su vez generada comparando primero la

geflal de la temperatura instantdnea medida asi producida
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con la sgefial de temperatura calculads, e integrando después
la gefial diferencial resultante asi generada, con respecto ;
al tiempo. Esta secuencia puede representarse por medio de
la ecuaciln siguiente: . )
5 (3) ¥ = BJ(1,-T,)at
donde Y, Tm ¥y Tc tienen sus significados antes indi;éébs,
y donde:
B representa una constante de correccién,@é‘ﬁempg
ratura que tiene unidades de tiempo_l y un valor lim@tado
10 de menos de lOt_l, ¥y t es la constante de tiempo de medida
de la temperatura del sistema, efectudndose la opepacién de
integracidn con respecto al tiempo (dt). ‘-
\ Finalmente, se compara la sefial de temperaﬁﬁ?a
calculade asi generada con una sefal de temperatura fijada
15 repregsentativa de una temperatura previamente elegida de la
masa liguida en el momento de dicha medida, para producir '
uns sefial de error adaptade pars ser introducidaren un con--
trolador de temperatura, para producir asi una sefial de con
trol adaptada para hacer funcionar en respuesta al equipo
20 indicado de trénsferencia de calor, y asi reducir a cerc
cualquier diferencia entre dicha seffal de temperatura calcu
lada y dicha gefial de temperatura fijada.
El sistema emplea medios computadores que actuan

sobre la sefial de presién (P), la sefial de temperatura (Tm)

25 y una seffal fijada en un valor (Ts) representativa del va-

22-5-72 -7 -
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lor predeterminado de la temperatura deseads en ls masg 1li-
quida; medios pare variar la temperatura de la masa 1{quida,
¥y medios de control de calor que actian sobre los medics de
variacién de la temperatura para controlar la temperatura de
la masa lfquida @llf. Los medios computadores resuclven ding
micamente las ecuaciones (1) y (3) anteriores, y reguién 2
los medios de control de calor pare minimizar cualquier dife
rencial que exista entrs el valor fijado (Ts) ¥y 1a1£;ﬁperatg
re compensada por la presién (Tc), y fijar asi la te@peratu—
ra de la masa liguida en un nivel deseado previamente. deter~
minado,

la presente invencidén se refiere ademds a,ﬁn‘aparg
to para controlar la temperatura en cualquier momento dado
sn cualquier recipiente cerrado}tal como se ha descrito ante
riormente. Este recipiente estd equipgdo funcionalmente coﬁ
medios sengibles a la presidn, medios sgnaibles a la tempera
tura, medios de transferencia de calor para regular la tempg
ratura de la masa liguida que son sensibles & las sefiales, y
un oontrolador de temperatura adaptado paré hacer funcionar
y controlar los medios de transferencis de calor. Los exper-
tos en la técnice comprenderdn que los mediog sénsibles a la
presién comprenden, tanto unos primeros'medibs.de medida
adaptados a la medida de la presidén instantdnea en el reci-
piente citado, como medios asociados funcionalmenfe a ellos

para generar una seflal representativa de dicha presién medi



da por dichos primeros medios de medida, y comprendsrdn que
los medios sensibles a la temperatura comprenden, tanto ;
unos segundcs mediog de medida adsptados a la medida instan
tdnea de la temperaturs en el recipiente citado, como me-

5 dios asociados funcionalmente 2 ellos para generar ke se-
Hal representativa de tal temperatura medida por diéhsé ge~
gundgs medios de medida.

El aparato incluye unos primeros mediog gé#é?ado—
res de seflal para genérar una sefial congtante previa@ente
10 seleccionada. Esta sefial constante es introducida después
en unos medios multiplicadores de sefial adecuados rars, mul-
tiplicar una sefial de presidén instantdnea por esta.ééhgl
constants, para obtener una sefial producto.. .. ;
Se uéan unog segundos medios generadores de sefial .
15 para generar uns seftal fijada representativa de una tempera
tura previamente elegida de la masa. | | !
Una caracteristica del aparato es un circuito com:
puesto de unos primerbs medios comparadbres de sefialeg,
unos medios integradores de sefiales, y unog medios de adi-
20 cién de sefiales., Ias sefiales de entrada al circuito compren
den esta sefial producto y uns. gefial de temperatﬁra instantsd
nea medida. Is seflal de salida del circuito es una sefial
calcula@a representativa de la temperatura real instantdnea

de una -masa 1liquida que hay en tal recipiente cerrado (como

25 se ha indicado anteriormente).

22-5-T2 -9 -
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En el circuito, derivado, los medios de adicién
de gefiales estdn adaptados para sumar una sefial preoducto y
una sefial de factor de correccién variable, para producir
una sefial calculada. Los primeros medios comparadop?s:?s~
tdn adaptados para comparar esta sefial calculada cdé:uha
sefial de temperatura instantdnea medida, para,prodacifiuna
primera sefial de srror. :

Los medios integradores estdn preparad055b5£§ in
tegrar, con respecto al tiempo, esta primera sefial dé‘
error, produciendo asi la seflal citada de factor de'corrqg
cidn variable.

Finalmente, el aparato comprende unos segundos
mediog comparadores de sefiales dispuestos para comparaf es
ta seflal calculada con la sefial fijada, para producir uns
segunda sefial de error adecuada para hacer funcionar el re
gulador de temperatura citado, con lo Qe se consigne el
control deseado de la temperaturs de esta masa liquida.

Una realizacibn de aparato de la presente inven-
cidén particularmente Ytil es una adecusda para genersr una
seflal calculada representativa de la temperatura instentd-
nea activa de una masa liquida que tiene una fase de vapor
encima, contenidas ambas en un recipiente cerrado. Esta
realizacidén de aparato es apropiada pars ser sensible tan-
1o a una gefial representativa de una temperatura instantd-

nea medida de esta masa liquida como a una sefial represen-

- 10 -
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tative de la presidn instantdnea en dicho recipisnte, Este
aparato comprende los primeros medios generadores de sefia-
les descritos anteriormente, los medios multiplicadores de
gefiales descritos anteriorﬁente, y el circuito derivado
descrito anteriormente, todos ellos en combinaciéngjif
DIBUJOS B

La presente invencién se comprende mejor hééien—
do referencia a los dibujos anexos, en los que: :;ff

Ia Fig. 1 es un diagrama de conjunto que iiustra
el sistema de la presente invencidn; aran

3a Pigurs 2 es una ilustracién esquemdtica. de un
sigtema de control de temperatura que realiza la presgnte
invenciéh, aplicado a un recipiente encamisado y emple;ndo
una combinacidén de elementos tal como se muestra eﬁ 1§ Fi~
gura 1, que conérola la cantidad de transferencia'de calor
a través de lag paredes del recipiente; Yy

la Pigura 3 es una ilustracidn esquemgtica de un -
gsegundo sistema de control de la temperatura que realiza
la invencidn, aplicade & un recipiente equipado con un con
densador de reflujo, y en el que la capaéidad de transmi-
sidn de calor del condensador estd controlada por uns com—
binacién de elementos, como se muestra en la Figura 1.

Ia PFigura 4 es una ilustracién esquemdtica de

una realizacidn de la presente invencién, aplicada a un

procedimiento para polimerizar estireno y acrilonitrilo; y

- 11 -
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la Figura 5 es una ilustracibn esquemdtica de una
realizacién de la presente invencidn, aplicada a un procedi
niento para polimerizar cloruroc de vinilo,

MEMORIA DESCRIPTIVA DETALILADA

En la realizacidn preferida de la invenci6h,;los
medios computadores comprenden un relé computador qﬁ;'actda
sobre la sgefial de presién (P) para resolver la acuacién (1)
Tc = AP 4+ Y, y para generar uns gefial proporcionallé}ié mig
ma, Los medios integradores estdn conectados al relé%compu—
tador y actuan sobre la sefial de temperaturs (Tm) detactada
y sobre la sefial de temperatura compensada por la presidn
(T.) del relé computador, para resolver la ecuacién,(Q) Y =
Qf(Tm - Tc)dt, y para generar una sefial pr0porcion;lré,la
nisma para uso en el relé comput}ador° El sistema puede com-
prender también unos segundos medios integradores vy un dis-
pogitivo generador de una sefial fijada (Ts) conectado a los
segundos medios integradores para darles la sefial de tempe-
ratura fijada (Ts)c En este sistema, log segundos medios in
tegradores estdn conectados con el relé computador y actian
sobre la sefial dé temperatura compensada por la presiln
(Té) y la sefial de temperatura fijada (Ts)’ para generar
una seflal de confrol prbporcional a cualquier diferencia en
tre las mismas. Los segundos medios integradores estdn co-~
nectados también con los medios de control de calor, para

proporcionarles la sefial de control.

- 12 -



Los medios para variar la temperatura de la masa
liquida pueden comprender un condensador de reflujo, cuy=z
capacidad de cambio de calor es regulada por los medios de
control de calor en respuesta a los medios computadorgs° Al

5 ternativamente, o ademis de ello, los medios para varisr la
temperatura pueden comprender uns camisa sobre el f$éipien—
te, que proporciona un espacio cerrado entre la camiéa y al
menos una parte de ias paredes del recipiente, a tr@&és del
cual el liguido de transferencia de calor puede pasa%‘para

10 efectuar la transmisibén de calor a través de la parte .de pa
red del rec;piente,:siendo también su capacidad de -transfe-
rencia de calor regulada por log medios de conﬁrolod§!palor
en respugsta & los medios computadores. En reglizag;oﬁés
particularmente deseables, el recipiente es un reactof.de

15 polimerizacidn dgitado y cerrado herméticémenté, el elemen-
to sensible o detector de la temperatura estd situado en el!
recipiente de modo que esté en contacto con la masa liquida;
contenida en el mismo, se usa un dispbsitivo generédor de
una sefial accionado por una leva mecdnica, para proporcio-

20 nar la sefial de punto fijado a logs segundos medios integra-
dores, y la constante A es ignal a 0,53 a 2,0 s,

Segin sl método de la invencibn, se efectda un
procedimiento en un recipiente en condiciones tales que hay
una masa liguida con una fase de vapor por encima de ella,

25 y la presidn de vapor (P) existente sobre la masa 1{quida

22-5-T2 -13 -
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es detectada y se genera una sefial proporcional a la misma,
La temperatura (T,) en el interior del recipiente que con-
tiene la masa liquida es detectada también, y generada una
sefial proporcional a la misma, Es generada una sefial de tem
peratura fijada (T,) representativa de la temperatdféuiredg
terminade deseada en la masa liquida, y se genera uhﬁuseﬁal
de control (S,), representativa de cualquier difereﬁéia de-
terminada que exista entre la temperatura real de Ié}hésa
1{quida, como indica un valor de temperatura compénséda con
presibn (T,), y la temperatura deseada en la misma, sefial
de control que se basa en la solucidn de las ecuacionés (1)
y (2) anteriormente definides. En respuesta a la seﬁéi{dé
control (Sc) es variada una condicidn que afecta aflaitempg
ratura de la masa liquida en el}recipiente del proéesé,
para controlar la temperaturs de la na.se liquida para mini-
mizar cualguier diferencia que exista entre I,y T, ¥ esta
blecer asi la temperatura de la masa liquida a su nivel de-
seable previamente determinado,

El método es empleado de modo altamente ventajoso
en la polimerizacidn de una formulacién de monémeros, y en
la que se emplea el control de la temperatura para regular
la temperatura existente durante la polimerizacién. Ideal-
mente, el método és aplicable a técnicas en las que sl cam-
bio de calor es efectuado por transmisidn indirecta de ca~

lor con la masa liquida y por condensacién de une parte de

- 14 -
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la fase lfquida, lo que permite un 2lto gradoc de control de
los medios de transferencia de calor. Aunque el método es
preferiblemente uno de control del proceso, puede usarse
también simplemente para determinar la temperatura existen-
5 te en la masa liquida de un procedimiento en fase lﬁhuida-
vapor. i;ri
Haciendo referencia a la Figura 1, se obseévé una
realizacidn de los principlos operativos de esta iﬁ%gﬁpién,
Asi, el recuadro de trazos indica un procedimiento q@e estd

10 siendo controlado, siendo el procedimiento uno que ge pon-
dria en prdctica tipicamente usando un recipiente cerrado.
En el procedimiento se usa un liguido de tratamientéiégn
una fase\de vapor por encima de él. E1l liquido en tra%émiqg
to estd bajo la accidn de un equipo de transferencia\ae ca-

15 lor (que estd adociado, por ej. al recipiente cerrado). Es-
te equipo controla la temperatura de tal liquido. Ia pre-
8idn en el interior del recipiente en cualquier momento da-.
do es una funcién de la temperatura del liquido en trata-
miento.

20 La temperatura del liquido en tratamiento y la
presibn en el recipiente son medidas, y se generan en la Fi
gura 1 seflales repregentativa de estos valores respectivos,
Ia sefial de medida de presidn es introducida en un multipli
cador, donde es multiplicada por una sefial constante previa

25 mente determinada procedente de un primer generador de sefia

o

,122-5-72 - 15 -
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les, pera producir una sefial producto. La seffal producto y
una seflal de correccién variable son combinadas en un suma
dor para formar una sefinl de temperstura calculads. Ia Se~
fial de temperatura calculada es comparada con la sefial ds
temperatura medida en un primer comparador, para féﬁ@éf
una sefial de error. La sefial de error eg integrada;cbﬁ res
pecto al tiempo para formar la sefial de correccidn varla—
ble. El primer comparedor, integrador y sumador forman un
circuito que calcula la relscién entre la temperatura‘del
liguido de tratamiento ¥ la presibn en el recipiente, 'y
asi reduce a cero el error entre la temperatura calcﬁ;ada
¥ la temperatura medida. ILa seffal de temperatqra caleculada
es comparada también con un punto Qe temperatura fijadﬁ ge
nerad& por un segundo generadoride sefialea, para férmar un
error de temperatura. E1l error de temperatura es alimenta-
do en un controlador de temperatura pary producir una se-
fial de control que actia spbre el equipo de transferencia
de calor agociado al procedimiento controlado, de tal modo
que reduce & cero el error de temperatura.

Volviendo ahora con detalle & la Figura-z de los
dibujos anexos, se ilustra esquendticaments un sistema de
control de temperatura que realiza la preseﬁte.invencién
aplicada a un recipiente de reaccién, indicado de modo ge~
neral por el numero 10, que estd provisto de un agitador

12. Una camisa 14 se extiende aproximadamente en la parte

- 16 -
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inferior del recipiente de reaccién 10, para proporcionar
un espacio 16 paré el ?aso de un liquido de transferencia
de calor antre la camisa 14 y la parte éorrespahdiente de
las paredes del recipients 10. )

Un detector 18 de tamperatura se extiendéiie%ra-
vés de la pared superior 20 del recipiente, entrandgxéh con
tacto con la mesa lfquida 22 contenida en su interior: El
detsctor o elemento sensible 18 estd conectado con;bﬁftraqg
migor de temperatura 24, que transmite una sefial pro@orcio—
nal a la temperatura detectada (Tm) a traveés de la.conduc-
cién neumdtica 26, hasta un conjunto de slementos que~puede

denominarse un computader, indicado en general en la MNemo-

ria con ‘el nimero 28. E1l computador 28, en efecto,,pughe

comprender tOdOSVlOS elementos situados fueras del recusdro ,

de trazos de la‘Figura 1, menos la medida de presibn y tem-
peratura. También esgtd dispuesto un transductor adecuado 30
en el interior del reéipiente 10, parse la medide de la pre-:
sién (P) que existe por encima de la masarliquida 22; el
transductor 30 estd conectado con un transmisor de presidn
32, que transmite una sefial, proporcional & la presidn en
el interior del recipiente 10, al computaaof 28 a través de
la conduceién neumdtica 34, |

Se extiende una conduccibén 36 de entrada entre
una fuente de agua y la camisa 14 del recipiente 10, para

proporcionar sl medio de cambio de calor al egpacio 16 que

- 17 -
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hay entre ellas, y estd dispuesta una conduccidn 38 de sali
da sobre la camisa 14 para el paso dsl agua hacia afuers
desde el espacio 16, Is velocidad de paso de agua a través
de la conduccidn 36 es regulada por la vdlvula 40 %ue'hay
en su interior, gque, a su vez, estd controlada poridha:se-
fial generada por el computador 28 y transmitide al mismo &
través de la conduccién neumitica 42, Para determinuy- el va
lor apropisdo de la sedal de control (8,) transmitida a la
vilvula 40, el computador 28 actia sobre las éeﬁaleszde pre
sibn y temperatura detectadas proporcionadas al miqmé,ﬁesde
los transmisores 24 y 32, respectivamente, y sobre :la-gefial
fijada representativa de la temperatura deseada dedi;;@asa
l{quida, derivada de uns fuente (que no se musstra), Sin em
bargo, la sefial de temperatura gijada puede programarse di-
rectamente al computador 28, Con base en la sefial de con-
trol transmitida a través de la conducc%én 42, la védlvula
40 es ajustada para dejar que un volumen adecuado de agus
entre en el espacio 16, para ajustar la temperatura de la
masa liguids 22 al valor indicado por la sedal de temperaty
rae fijada, y podfa disponerse una vdlvuls co-actuante, con-
trolade también por el computador 28, en la conduceidn 38
de salida, si se desea. -

Volviendo ahora con detalle a la Pigura 3 del di~
bujo, un segundo recipiente de reaccidén, indicado sn gena-

ral por el nimero 50, estd provisto tembién con un agitador
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52, un elemento sensible o detector 54 para la temperatura,
un transmisor de temperaturs 56 conectado al mismo, un
transductor de presién 58 y un transmisor de presidn 60 co-
nectado al transductor 58°'No obstante, en lugar denteper
un encamisado 12 tal como el de la Figura 1, para p%?p%rc;g
nar los medios de transferencia de calor, el recipibn%é 50
tiene un condensador de reflujo 62 con conducciones 6& ¥y 66
de entrada y salida de agua, respectivamente. En la*conduc-
cibn de entrada 64 hay 1ntercglada una valvqla 68, que es
controlada, a través de una conduceidén neumdtica 70, -desde

" a0

un controlador de reajuste proporcional 72, L
Una gefial proporclonal & la temperatura detectada
(2,) de la masa liquida 73 del interior del recipisnte 50
&g transmitida desde el transmisor de temperatura 56 a tra
vés de la conducbién neunmdtica 74, 8l segundo controlador
de reajuste proporcional 76, y una sefial proporcional a la
presifn (P) que hay sobre el mismo es transmitida desde el
transmisor de presién 60, a través de la conducciln neuﬁétl
ca 78, hasta el relé computador 80, El relé computador 80
actia sobre la sefial procedente del'transmismf 60 para de-
terminar un valor de temperatura compensado con la presidn
(To) Y genera una sefial proporcional al hismo, que es trang
mitido a cada uno de los controladores de reajuste propor-

cionales, 72 y 76, a través de la conduccién neumdtica 88,

El controlader de reajuste propercional 76 sctis sobre la
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seflal de temperatura compensada con ls presién (Tc) proce-
dente del relé computador 80, y sobre la sefial de temperatu
ra detectada (I;) del transmisor 56, para determinar el va-
lor de una variable (Y), basada en la diferencia entr? los
dos anteriores valores de temperatura; el controladﬁf.%S
transmite una sefal proporcional a la variable (Y) ééiide-
terminada, a través de una conduccién neunitica 90, hasta
el relé computador 80, para su empleo en su célcuiQ:@éi va-
lor de la temperatura compensada por la presidn (Tc)g-

El controlador 72 de reajuste proporcional actda
sobre la sefial que representa la temperatura compensads por
la presién (Tc) procedente del relé computador 80, &;;§bre
una seflal fijada (T.) transmitida al mismo a través;d;;una
conduccidn neumdtica 92 prooede%te del dispositivo:SZ.éene~
rador de la sefial de temperatura fijada, que puede ser un
dispositivo de accibn por una leva mecdpica. El controlador
de reajuste 72 determina la diferencia entre el valor de la
sefial fijada (Ty) y la sefial de la temperatura compensada
por la presién (T,), y geners una sefial de control (s¢) pro
porcicnal a la misma. La sefial (S,) ss empleada después
para controlar la vdlvula 68 y regular el flujo de agua a
través de la conduccidén 64 que entra en el coniensador 62,
que & su vez controla la capacidad de transmisidn de calor
del condensador 62. El cuadro de trazos indicado por 28°

comprende la combinacidén de elementos de la Figura 3 que
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son andlogos al computador 28 de la Figura 2,
De una manera convencional; los vapores pasan del

recipiente, a través del conducto 84, al condensador 62, y
el material condensado es éometido a refluje al reagto; 50

5 & través de la conducciln 86, La velocidad de refléié’& la
cantidad de calor extraida por el sistema dependénng ia ca
pacidad de enfriamiento del condensador 62, que en ;ﬁ:reali
zacibn ilustrade es una funcidén del volumen de aguéﬂddb lo
atraviesa, ’;*

10 La efectividad del sistema de regulacién -y Son-
trol descrito en la Memoria se debe, ssgin se cree;_éjia ca
pacidad que preoporciona para regular répidamente iE~prBsién
de vaporl como aproximacién estrecha a la temperatarg’sxis—
tente en la maga en tratamiento, y para corregir lé informa -

15 cidn de la presi%n de vapor asi obtenida previendo la no 1i
nealidad y las relaciones temperatura-presidn variables con’
el tiempo, permitiendo asi un alto grado de precisibn, Asi,
la medida de presidn proporciona una sefal rdpida que indi-
ca la temperatura existente, y la superbosicién de la gefial

20 de temperatura, més lenté, proporciona un factor de correc-
cibn para minimizar el error en estado de régimeh,

El sistema de control puede eibléarse en relacién
con virtualmente cualquier masa de tratamiento de liquido/
vapor (es decir que consta de una fase liquida con una fage

25 de vapor por encima) en la que la presién de vapor es uha
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funcién de la temperatura, y en la que el control de la tem

peratura es un objetivo a lograr.iEl sistema proporciona
una meyor capacidad de respuesta a las condiciones cambian-
tes y a las discrepancias que pueden darse duranterun‘ciclo
de tratamiento, y minimiza la inestabilided o fluc%ﬁaﬁién
de las condiciones del mismo., Mds particularmente,‘eé%a
fluctuacidn es un resultado del desfase gue tiene luéar 8n—-
tre el momentc en que cambia la variable del proces@if el
momento en que se impone al sistema un efecto que logcont:g
rresta o compensa. Asi, aunque un cambio no deseado_(por
ej. una elevacidn de la temperatura) haya sido completamen~—
te corregido (por ej. aumentando la extraccidn de céié;) la
falte de capacidad de respuesta del sistems de contyol cau-
sa usualmente un fallo en recon?cer este hecho, como.resul-
tado de lo cual no se anula enseguida el efecto corrector
(por ej. el mayor grado de eliminaciéﬁ de calor continda
después de que la temperatura haya descendido haste el pun-
to deseado), creando con ello un desequilibrio opuesto (por
ej. la temperatura desciende demasiado). De esta manera,
las condiciones del proceso fluctdan, y raramente alcanzan
una situapién de estado estacionario a una temperaturs de-
seada bajo condiciones dindmicas, y, en algunos casog, la
influencia correctora impuesta pueds llevar al proceso a un
estado mds extremo que el desequilibrio original, haciendo

que el procedimiento "escape de control',
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Aunque el sistema de control tiene una amplia
aplicacidn en muchos procedimientos diferentes, incluyen&o
los simples trafamientos térmicos y similares, es empleado
de modo particularmente beheficioso en relascién con reac-
ciones exotérmicas, en las que una reintroduccidn éé%itiva
de los datos que reflejan el calor desprendido hacé*ﬁﬁy ai
ficil el control. Ademds, es especialmente efectivo para
controlar reacciones de polimerizacién, en las quehay una
gran tendencia a que se acumule material en el elembhto
sengible a la temperaturs, y se encuentran con frecusrcia
altes viscosidades a causa de la produccidn de polingro;
ambos factores se oponen @ las buenas caracteristicas de
transmidién de calor que son necesariag para conseguir una
regulacién precisa de la temperatura. 7

Con a%encién particular a las reacciones de poli
merizacidén, ha de entenderse que la técnica especifica em-
pleada para la polimerizacidn no es critiéa para la inven- -
cidn, y que puede efectuarse por técnicas en masa, disolu-
cién en disolventes y dispersiones acuosas, siempre que la
masa en tratamiento incluya una fase liguida con una fase
de vapor por encima, y la presidén en la fage de -vapor sea
una funcidén de la temperatura de la fase liquidau Ha de en
tenderse también que la presencia de material sélido no
obstaculiza normalmente el control por los gistemas de la

presente invencidn, y en las reacciones de polimerizacién

- 23 =



22-5=T2

10

15

20

25

el proceso se acomoda fdcilmente a la presencia de material
sélido, incluyendo una fase de caucho disuelto o dispersado
en la fase liquida.,

Son ejemplos de los compuestos que puedeg ser po-
limerizedos adecuadamente en unz resceidn controlaééféegdn
la presente invencién los monémeros de vinilideno %&lés co-
mo los halogenuros de vinilo, hidrocerburos arométiéds mono
vinilidénicos, y nitrilos etilénicamente insaturadéﬁi,Con
referencia particular a los halogenuros de vinilo, pueden
emplearse tanto el cloruro de vinilo como el fluorursc.de vi
nilo, bien como el dnico mondmere o como components mondme-
To principal en combinmcidén con otros mondémeros etiléﬁica-
mente insaturados que son copolimerizables con ellos.-Estos
comonbmeros incluyen los éstere? de vinilo de los deidos or
gdnicos, tales como el acetato de vinile; los halogenuros
de vinilideno, tales como el clorurc de\vinilideno; los ni-
trilos no saturados tales como el acrilonitrile; los éste~
reg de (alcohil)acrilato, tales como el acrilato de etilo vy
el metacrilato de metilo; maleatos, fumaratos,ry similares.,

Los hidrocarburos monovinilidenoaromgticos inclu=-
yen estireno, alcohil estirenos sustitufdos en el eanillo,
halcestirenos sustituidos en el anillo, estirenos sustitui-
dos en el anillo por haldgenos y en el anillo por alcéhilo,
vinil-naftaleno, etc, Son ejemplos de otros mondmercs de vi

nilideno que puedern emplearse como mondmeros bdsicos, o in-
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terpolimerizarse con hidrocarburocs monovinilidenoarométi—
cos, los nitrilos etilénicamente insaturados{(particular-
nente el acrilonitrilo, metacrilenitrilo y propaerilonitri
lo), &cidos monobdsicos alfa- o beta insaturados y sus de-
rivados (tales como los decidos acrilico y metacrilf?ﬁv&
sus ésteres), ésterss de vinilo (tales como el acetato- de
vinilo, propionato de vinilo), maleatos y fumaratos de di-
alcohilo, etc. | ‘1;:

Puede desearse incluir en la formuiacién dé‘moqé
mero hasta aproximadamente 15,0 por ciento en peso de-la
misma de un polimero elastdémerc preformado sobre eI,QQe
puede injertarse al menos una parte del mondmero pc¢limeri-
zable, y\los polimeros elastémeros usados convencipnalﬁen—
te para este fin incluyen log compuestos olefinicos féles
como el polietifeno, polietileno clorade, polietileno clo-
rosulfonado, copolimeros de etileno/acrilato, copolimeros
de etileno/propilenc, terpolimeros de etiléno/proPilenq/
dieno, copolimeros de etilenc/acetato de vinilo, cauchos
naturales, cauchos de poliisopreno, cauchos de acrilato,
ete, y sus mezclas., Como es sabido, el polimero elastémero
mds apropiado para su uso en un casb dado depende del mond
mero o monfmeros especificog implicadoa; N

Aunque puede emplearge cualquier catalizador o
iniciador adecuado en las circunstancias de una reacclén

particular, un aspecto particularmente beneficiocso de la
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invencidn reside en el hecho de que la mayor velocidad y
precision en el control permite efectuar reacciones de po-
limerizacidén de la manera mds eficiente empleando los lla-
mados iniciadores "rdpidos" o altamente activos. Estog ini
ciadores rdpidos reducen el coste del procedimienté ﬁg%iqg
do un uso eficiente de las instalaciones disponiblés{?y
puede dar un producto mejorado evitando la presenciafde
iniciador residual y subproductos de la reaccidn. Lé;ékp:g
sibn "iniciador répido" tal como se aplica a la poliierizg
cién de mondmeros, incluye cualquier iniciador de radica~
les libres que tiene una vida media de menog de aproximada
mente 2,5 hores a la temperatura de reaccién, determipada
por la velocidad de descomposicidn de una disoluci(n de
0,025 moles por litro del mismolen l,2-dicloro—etano;jpre-
feriblemente, la vida media de este iniciador es de menos
de aproximadamente 1,5 horas bajo las mismas condiciones.
Son particularmente eficaces los persulfonatos de acetilo
del tipo descrito por Beer y otros en la Patente de los Es
tados Unidos N® 3.340.243, perdxidos mono- y di-sustitui-
dos por alcohilo, y compuestos azoicos simétricos. Normsl-
mente, estos inicimdores se usan en proporciones de aproxi
madamente 0,005 a 1,0 por ciento, basado en el peso de mo-
némeros polimerizables presentes, Natﬁralmente, puesden am-
pliarse los mismos principios a otras reacciones y las réé

ferenclas a la polimerizacidn. es fundamentalmente con fi-
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neg ilustrativos.

Los medios para hacer variar la temperatura de
la masa liquida pueden ser de un tipo que actia directamen
te o 1nd1reotamente sobre la mgsa liquida. Is adlolon 0 ex
traccidn de calor puede conseguirse en cualquiera de nume—
rosas formas para regular la temperatura en la masa~11qu1-
da, y tal como se indica en el dibujo, bajo 01rcunstan01as
apropiadas log medlos de variscidn de lg temperatura pue-
den consistir en el encamissdo del recipiente y/o un?con-
densador de reflujo. Ademds, el control de la temperatura
puede conseguirse por introduccién, extraceidn o rebifcu-
lacidn de reactivos u otros materiales, tales como catdll-
zadores Ireactlvos, productos, etc. Los materiales rezcti-
vOos que tienen un efecto negativo en la velocidad de reac—
cibn pueden usarse también para fines de control, tales
como agentes que son efectivos para "amortiguar" o desmcti
var los catalizadores,gouando estdn implicados éstosg.

La presente invencidén es de valor particular por
que puede emplearse fdcilmente equipo convencional en los
sistemas de control del mismo, y los componentes particula
Tes que gon apropiados en cualquier caso dado serdn eviden
tes para los expertos en la técnica. En lo que respecta al
recipiente para contener ls masa en tratamiento, el tipo
dependerd del material particular que ha de ger tratado,

el procedimiento que ha de efectuarse en al mismo, y los
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medios que han de utilizarse para el control de calor. Por
ejemplo, cuandc la masa de tratamiento es una formalacidn
polimerizable como en la realizacidn que se ilustra, el re
cipiente tiene un agitador (para optimizar la transmisidn
de calor en toda la masa de tratamiento) y estd adegaada=
mente cerrado de modo hermético, y estd provisto deiuﬁien»
camisado o un condenssdor de reflujo como medios de ‘con~
trol. Es evidente que se empleardn diferentes recipiéﬁ}es,
gseglin sean apropiados para diferentes masas de tratamisnto.
Los medios computadores pueden consistir en an
computador dnico digital o analégico, o pueden comprender
ung multiplicidad de componentes individuales, talesi§§mo
dispositivos sumadores, medios integradores, contchadéres
proporcionales, y similares. Lo% dnicos requerimientos ba-
sicos de los medios computadores son que sean capaces de
recibir las geflales de entrada previamejte descritas, y
que actien sobre ellos de modos que resuelvan las relaocio-
nes indicadas; han de ser capaces tambidn de gensrar una
seflal a la que son sensibles los medios de variseidn de la
temperatura. Ha de entenderse que el modo particular de
operacibn y el medio de comunicacién entre varios detecto-
Tes 0 elementos sensibles, los medios de control de calor
¥y los medios computadores no son criticos, y que lasg opers
ciones de cdlculo o computacidn pueden efectuarse de cusl-

quier manera y con cualguier equipo apropiado de componen-
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tes fisicos (hardware) o componentes légicos (software).
Estos factores serdn evidentes para los expertos sn la téc
nica, y hay disponibles numerosas publicaciones como ayuda
para hacer la eleccién adecuada. Es posible que lag ecua-
ciones anteriormente descritas puedan expresarse en:éife-
rentes términos y puedan combinarse y/o modificarse‘é;for—
mas alternativas de las mismag. No obstante, se consi?era
que cualquier ecuacién o relacidn equivalente que pdgda
usarse para desarrollar una sefial de temperatura comgensa—
da por la presidn de la naturaleza descrita en la memoria
estd comprendida en el objeto de la invencidn. .

Ta ecuacidén que expresa el valor de la conétqnte
A de compensacidn de presidn ha sido desecrita anteriofmen-
te en la Memoria, y se observard que A es simplemente una

funecidn de l= pgndignte de la curva de temperatura/presién

A N 24
5’1'2‘»‘
L(z Rt

(representada con la temperatura en funcién de la presién);

preferiblemente, A es 0,5 a 2,0 veces el valor de la pen-
diente de la curva, e idealmente es igual a la misma. Si
el valor de A es inferior a aproximadamente 0,1 vez dicho
valor, el factor de presidn se hace bastante insignifican-
te, ¥y los beneficios de la invencidn no son msterializados
adecuadamente; por el contrario, un valor de A indebidamen
te grande hace inestable al sistema, y por tanto de poco
valor,

Ls congtante B de temperatura es una funcidn in-
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versa de la constante de tiempo del sistema, y ha de ser de
magnitud apropiada si el contrcl ha de ser satisfactorio.
Ha de ser mayor que cero, pero puede ser muy préximz a este
valor si ocurren cambios en el procedimiento que son muy
lentos por su uso én una ecuacidn integral; si el velor de
B es demasiado grande, el sistema de control.tiende‘éféer
inestable. La constante de tiempo es un concepto muyibonoq;
do en la técnica de control de procesos, y se definejxggg—

cess Instruments and Control Handbook, Considine, Primera

edicibn) como el tiempo requerido para que unz cantidad va-
riable alcance 2l 1/e de su cambio total (aproximadamente
el 63,2 por ciento de su cambio total). Para ilusirar ;u
significado en el presente contexto, si tiene lugar un cam-
bio 1ncremental en la temperatuﬁa real del procedimiento,
la constante de tiempo del gistema es el tilempo que se re-
quiere para que la temperatura medida o\detectada cambie el
63,2 por ciento de la diferencis entre su velor antes del
cambio incremental y el valor nominal gue ha de alcanzar
como resultado del cambio en la temperatura real.

Los medios para detectar la temperatura ¥y la pre-
sibn en la mesa de tratamiento pueden ser también convencio
nales, y pueden tomar una ambiia variedad de formas, segin
la maga en tratamiento y el equipo computador usado, Aunque
los medios sensibles o detectores citados en la Memoria pue

den ser un dispositivo dnico capaz, tanto pars detectar la
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condicidn deseada como para generar una sefial proporcional
@ la misma, pueden emplearse elementos diferentes para ser
vir a cada una de estas funciones, tales bomo un detector
0 elemento gensible conectédo & un dispositive transmisor,
Ordinariamente, se emplean transductores de una naturaleza
adecuada, y, por ejemplo, pueden hacerse convenienteménﬁe
medidas de temperatura por medio de montajes en dorivéhfﬁn
de termistores adecusdamente disefiados. Ha de observarse
que, sunque las medidas de temperatura se hacen normslren-
te por contacto directo con la fase liquids de la masa%en
tratamiento, ésto no es esencial y el elemento sensiblé;g
la temperatura pueds s;fuarse por encima de la misma; no
obstantei los mejores resultados se obtienen cbn 1a pf?ﬁ;;
ra dis;pc.as:i."c:i.c’m.° Finalmente, la seleccidn de medios papa1ig
terconectar los Eiversos componentes del sisfema de ooL— :
trol dependen de los campcnentes particulares implicades,
y puede tomar convenientemente la forma de conducclones hi :
drdulicas o neamificas, o puede comprendsr interconsxiones
eléctricas., En general, los sistemas de control emplean
une. combinacién de dos ormés de estos tipos diferentes de
interconexiones. N

REATIZACTONES

Los ejemplog siguientes se exponen para ilustrar
mds claramente los principios y la prdctica de esta inven-

cibn para un experto en la téenica, y no se pretende que
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sean limitativos, sino simplemente ilustrativos de la inven
cibn. Todas las partes son en peso si no se indica otra co-
-1
EJEMPLO I

Se calienta agua en un recipiente de remccidn bien
aislado, cerrado herméticamente, agitado y con una céﬁiéﬁ,
recipiente que estd provisto de entradas de agua friai}Fge
vapor de agua en la camisa. Se sumerge un elemento seﬁéible
8 la temperatura en el agua, y estd conectado neuméticgmbn—
te a un controlador proporciocnal, que recibe sefiales dei
elemento detector de la temperatura y de un dispoaitiyéfﬁe
punto fijado variable, para la comparacidn entre ellos,.El
controlador genera una sefial proporcional a las diferencias
entre la temperatura detectada % el valor fijado, que se em
plea para abrir o cerrar vdlvulas situadas sobre las;ehtra-
das de vapor y de agua fria, segin sea 1o adecuado para 1ls
var la temperatura del agua al valor fijado, Despuds de ca-
lentar el agua a 120°C, el valor fijado se eleva a l25e¢C;
la temperatura medids se eleva gradualmente hasta aproxima-
damente 126,52 durante un perfiocdo de aproximadamente 4,5 mi
nutos; en los tres minutos siguientes desciende a 125¢, y
después continda hacia abajo hasta dar un valor de aproxima
damente 124,59:uncs 9,5 minutos despuds del cambio en el
punto fijado; después, la temperaturs se eleva de nuevo pa-

ra acercarse al valor deseado, alcanzdndolo s8lo al cabo de
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un tiempo total transcurrido de aproximadamente 13 minutos.
Se monta un sistema que emplea logs conceptos de :

la presente invencidén (véase la realizacién de la Figura 2)

para comparacién con el anferior° Se emplea el mismo equi-

5 PO, perc ademds se usa un computador 28, y el reciplente es
td provisto de un elemento sensible a la presiédn, para ‘e
dir y transmitir la presidén de vapor sobre el agua, La ‘com~
putadora actia sobre la presibn y la temperatura detecta—
das, y genera ung seflal de temperatura compensada por»la=

10 presién, que es proporcional a la misma, para su usc en.sl
controlador proporcional., Asi, en lugar de comparar la se—
fial fijada con una temperatura medida directaments, en esta
parte déi ejemplo el controlador proporcional compara el va
lor del punto fijado con una temperatura compensada con la

15 presibn. Ia comgutadora estd programada para resolver las
ecuaciones anteriormente indicadas por (1) y (2), y emplea
como valores de las constantes A y B log de 1,16 y 0,1, rqg:
pectivamente (la pendiente de la curva de temperatura pre-
sidn es de 1,162C por cada 0,07 kg/cm? pars el agua, y la

20 constante de tiempo del sistema es de 1 minuto; agsi, A es
igual a la pendiente y B es mayor de cero y menor que lOt-l)°

De la misma manera que se describid anteriormen—
te, después de calentar el agua a 120¢C, el valor del punto
fijado es aumentado a 1259C, Aproximadamente 1,5 minutos

25 después, es determinado por el sistema un valor de tempera-—
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tura compensado por la presidn muy ligeramente por encima
de 1259; al cabo de dos minutos despuds del cambio, el va-
lor ha descendido 2 muy ligeramente por debajo de 1252,
después de lo cual la temperatura determinada se nivela al
valor deseado, con sustancialmente hinguna variacidn mds.
Aunque el sistema de medida directa es optimizado comﬁﬁéé
ha descrito, y el sistems usando las temperaturas com@éﬁgg
das por la presifn no lo es, en el Yltimo caso se obtiene
un valor muy préximo y esencialmente constante de la -tempse
ratura real en aproximadamente 1,5 minutos después de un
cambio en la misma, mientras que en el primer caso no ég
consiguen resultados comparables antes de un lapso de *tiem
po de 13 minutos. Asi pues, cualquier procedimiento en que
se use el sistema de control de &a invencidn tiene la ven-
taja de datos de temperatura que reflgjan mucho mds réplda
¥y precisamente los cambios reales que tienen lugar en €1,
¥ permite asi un control mucho mds estrecho del procedimien
t0 que lo que era posible hasta ahora.
EJEMPLO IT

Un recipiente de reaccién encamisado adecuzdo,
equipado con reflujo, es cargado com 100 partes de agua,
60 partes de estireno, 30 partes de acrilonitrilo, 0,1 par
te de t-dodecil-mercaptanoc, 0,25 partes de cloruro de so-
dio, 0,03 partes de perdxido de di-terc~butilo, y 0,1 par-

te de di-terc-butil-n-cresol. Esta carga es desoxigehada
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por ebullicién en una atmbsfera inerte, y después calentado

con agitacidn bajo atmésfera inerte, que se emplea también
para crear presidn sobre la carga, para polimerizar los mo-
némeros en un ciclo de tiehpo—temperatura de 2 horas a 118
2C, 2 horas a 12596 3 horas a 1359C, y 2 horas a 14590 Du
rante la reaccidn de polimerizacidn, se hacen las slgulen-
tes adiciones a la mezcla de reaccidn: o

(1) 4 una conversién de 264, 3 partes de unajdisg
lueidn acuosa al 1% de un copolimero de decido acriliq?%ib:;
lato de 2~etilhexilo que tiene un contenido combinzdo .de
dcido acrilico de 93,5-98,5 por ciento molar,

(2) entre una conversién de 40% y de 90%, 10. -par-

tes de ebtireno afiadido continuamente,

(3) a une conversién de 40%, 0,1 parte de t-dode--

cil—mercaptano,‘y

(4) @ una conversién del 60%, 0,1 parte de t-dode

cil—mercaptanoo

la polimerizacidn se termina a una conversién del
98%.

Los monbmeros que no han reaccionado son destila—
dos del producto, que después es enfriado, desprovisto de
agua, lavado y secado,

El equipo y el sistema de control empleados son
como se muestra en la Figura 4 para esta polimerizacidn de

copolimero de estireno/acrilonitrilo discontinua en suspen-
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sién. Bl cdlculo de la temperatura compensada por la pre-
8ibn es realizado usando elementos como 1os que se usan ah-
teriormente en las Figuras 1 y 3, excepto en que en este ca
so un sblo reactor emplea un enfriamiento por camisa y un
condensador de reflujo, Ia temperatura de la masa 1{iguida
en el reactor se mantiene en el margen de + 0,15¢C d@f@éje
todo el ciclo,
EJEMPLO ITI

En un recipiente de reaccidn encamisado provisjo
de un condensador de reflujo y que tiene medios para iéjec—
tar agua, se introducen 150 partes de agua a una'temperqtu—
ra de aproximadamente 55=60°C, y una combinzcidn l,O;i,Q de
un éster de celulosa y un poli(acetato de vinilo) pardiél—
mente hidrolizado, El éster de %elulosa es una hidroxipro-
pilmetil-celulosa que tiene una viscosidad, en disolucidn
acuosa al 2,0 por ciento, de aproximada%ente 50 centipoises
de 202C, vendida por la Dow Chemical Company con la marcs
comercial de METHOCEL 65 HG. El poli(acetato de vinilo) hi-
Qrolizado tiene un contenido de acetato residual de aproxi-
madamente 35 por ciento, y una viscosidad en disolucidn
ackosa al 4 por ciento, de aproximadamente 10 centipoises a
200C; es vendido con la marca de fdbrica de GELVATOL D 369
por la Monsanto Company. La combinacidn de agentes de sus-
pensidn es introducida en una cantidad suficiente para pro-

porcionar aproximadamente 0,085 partes de la misma. Después,
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se introducen aproximadamente 0;16 partes de tensiocactivo
de monolaurzto de sorbitdn (SPAN 20, un producto de la At-
las Chemical Industries, Inc.), ¥ la mezcla resultante es
agitzeda juntamente con uné pequefia cantidad de un estabili
zante térmico (2,6-d1iterc-butil-paracrescl). ‘
El recipiente de reaccién es comunicado deébﬁés
con la atmésfera, y se le afiaden 150 partes de monémé}dkde

cloruro de vinilo, A continuacidn, se afiade con agitacidn

- una disolucién de peroxidicarbonato de diisopropilo en-ma-

leato de dietilo, para broporcionar aproximsdamente O,Q48
partes de iniciador, e inmediatamente después comienza 1.
polimerizacidén (el calor necesario para la misma es sumi-~
nistrad&,por el agua caliente introducidg inigialmentéy;
burante las etapag iniciales de la polimeriza~
cibn, se introdéce un medio de enfriamiento, es decir agua
corriente, en la camisa del recipiente, para mantener la
temperatura de la misma en el entorno de 0,25°C alrededor
de 54,090, Después de aproximedamente una hora y de que
aproximadamente el 13,0 por ciento de log monémercs polime
rizables es convertido en polimero, el condensador de re-
flujo es dirigido al sistema haciendo que fluya agua de en
friamiento a su través, habiendo sido ablerto el condensa-
dor al reactor en todas las Ocasiones. Ia reaccidn as con-
tinvadae durante aproximademente dos horas y media a dos ho

ras y tres cuartos mds, hasta que se ha polimerizado apro-
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ximadamente el 75,0 al 80,0 por ciento de los monbmeros. En
este momento tiene lugar el "choque de calor", y se inyec-
tan inmediatamente en el reactor aproximadamente 0,42 li-
tros de agua por kilogramo de mezcla de polimerizacidn., Se
5 obgerva un azumento breve de temperatura de aproximadamente
0,52C, y éste actia sobre la inyeccidn de agua para kacer
descender la temperatura a 549C, temperatura que es manfen;
da sustanclalmente constante durante aproximsdamente me@ia
hora a tres cuartos mds, para llevar la reaccidn = una--con-
10 versitn de aproximadamente 92 por ciento de los monémefdso
Ia resina es recuperada de la mezcla de reaccidn, y parte
puede usarse para preparar muestras para evaluac16nor
Parte de la resina es mezclada con plastificaﬁte,
pigmento y estabilizante en un ?nsayo Brsbender, parg pI o~
15 porcionar muestras moldeadas de un peso de 1/2 gramo, para
evaluacibn visual. las muestras de ensay o tenfan un prome-
dio de 10 "ojos de pescado", gue es considsrablemente infe-
rior al méximo de 35 especificado para reginas comerciales
producidas por uso de la anterior técnica de polimerizacidn
20 en suspensidn. la viscosidad especifica de una disolucién
de 0,4 gramos en 100 mililitros de ciclohexanona es de 0,48,
¥ la densidad aparente es de 0,48 gramoé por centimetro ci-
bico. Ias medidas de porosidad indican que la resina mues—
tra mds del 15 por ciento mds de porosidad que la resina

25 producida por la anterior técnica de polimerizacidn en sus—

22-5-T2 - 38 -



10

15

20

25

22-5-172

pensibn.
El andlisis granulométrico de los glébulos produ-

cidos por el procedimiento es como sigue:

Tamiz, malla ' Tanto por ciento retenido

420 micras de gbertura 0

250 1 f 1 2

17'7 " 1 {] 27

14_9 (] " n 40 . .-r i

105 n 1 " . 25 ;o
T4 n n n 5 ' T

Bandeja 1l

El equipo y el sistema de control empleados éoﬁ
como se huestra en la Figura 5, partes A y B, donde ié‘Pér—
te A ilustra la configuracidén global del aparato pargreSfa
polimerizacidn éé clorurc de vinilo digcontinua en sﬁépch—
sién, mientras que la Parte B ilustra el detelle de usar la'
seflal calculada representativa de la temperatura instantd-
nea real de la masa liquida en el reactor, para controlar
su temperatura real a través de un controlador de temperatu
ra de la masa que alimente slementos de control separados
para el control de la temperatura de la camisa, la opera-
cibn del condensador de reflujo, y la adicién de agua exte-
rior. El cdleulo de la temperaturs compensada por la pre-
sibn es efectuado usando elementos como se han mogtrado an-

teriormente en las Figuras 1 y 3, excepto sn que en este ca
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s0 un s6lo reactor emplea un enfriamiento en la camisa, en
friamiento por condensador de reflujo, y adicidn de agua
fria para efectuar el control de la temperatura. Ia tempe-
ratura de la masa liquida del reactor es mantenids en el
5 entorno de + 0,159C en todo el ciclo.

La presente solicitud, que corresponde a la ‘pria-
sentada en Estados Unidos de América, el 29 de AbrilliﬁgJ
1971, bajo el Ne 138,729, se acoge a los beneficios del Ar
ticulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indusﬁrialo

10

REIVINDICACIONES T

} o
15 , S

\

Los puntos'de invencién propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patene
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los si-

20 guientes:

1. Un procedimiento para controlar la tempera tu~
ra, en cualquier momento dado, con un controlador de tempe
ratura, de un liquido en un recipiente cerrado equipado
funcionalmente con un equipo de transferenciz de calor y

25 que contiene una masa liquida con una fase de vapor por en

oo
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cima de ella, en el que hay un lapso o desfase inherente de.
tiempo entre la temperatura instantednea medida de esta masa:
liquida y su temperatura instantdnea real, pero en sl que
el lapso de tiempo entre la presidn instantdnea medida en
5 el interior de dicho recipiente y la pfesiép real del migmo
es sustancialmente despreciable, procedimiento caracﬁériZa-
do por las operaciones de: (A) generar simultdnea e indepen
dientemente, y de modo sustancialmente continuo, seflales
respectivas representativas de la temperatura instan@énea
10 medida de tal msea liquida y de la presidn instanténeéumedi
da, (B) multiplicar la seflal de presién asi producida por
una sefial constante y afiadir a la misma una seffal dejfabtor
de correccidn variable, para generar una sefial de temberatg
ra calculade representativa de la temperatura real de 1a ma
15 sa liquida, y (5) comparar dicha sefial de temperaturﬁ calen
lada y una seflal de temperatura fijada de una temperatura
de la masa liquida previamente elegida, para producir una
gefial de error adecuada para ser alimentada a dicho contro-
lador de temperatura, para producir asi una sefal de con-
20 trol adecuada para hacer funcionar en respuesta dicho equi-
po de transferencia de calor, y reducir asi a cero cual-
quier diferencia entre dicha sefial de temperatura calculada
¥y dicha seflal de temperaturs fijeda, (D) siendo generada ai
cha sefial del factor de correccidn variable comparando pri-

25 mero la seflal de temperatura de temperatura medids asi pro-

e
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ducida con dicha sefial de temperatura calculada, e integran
do después la sefial de diferencia resultante asi generada,
con respecto al tiempo,

2. Un procedimientc para controlar la temperatura,
en cualquier momento dado, con un regulador de temperatura,
de un liquido en un recipiente cerrado. _

Tal y como se ha descrito en la Memoria que aate~
cede, representado en los dibujos que se acompafian y coﬁ
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cuarenta y dos hojas'escri

tas a mdquina por una sola cara,
’ 26 M&YD 197

Madrid,

i P.A.

\) .
) Albiﬂ/d clzagure |
P P B
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