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Mediante un sisteme de refrigeracién exterior

no ensuciasble, un sistema agitedor de mezelado uniforme

y una adecuada configuracién del reactor, se obtiene de

modo préctico y econdmico un reactor de haluro de vini-

2 lo de gran capacidad (por lo menos 22.530 litros apro——
) ximadsmente).

Egte invencidn se relaciona con el perfeccio-
namiento de un reactor de polimerizecidén de haluro de -
vinilo, con su refrigeracidn exterior y con el tipo de~

10, agitacidén requerida pers particulas uniformes de polime
r0 en lg polimerizacidn de cloruro de vinilo en disper—
sibn acuosa.

Los reactores de polimerizacibén de haluro de-

vinilo han sido hasta ahora relativemente pequeiios y —-

han estado limitados a capacidades inferiores a 22.730-

1o litros aproximedemente, debido a dificultades en la - -
provisién de une adecuade refrigerseidén y en la defini-
cibn de las condiciones de agltacidén requeridas para --
producir particulas polimeras aceptables. Se han emplea

20, do numerosos sitemas de agitacién y refrigerac%én pare~

reactores de una capacidad inferior & unos 22,730 litros,
En las patentes estadounidenses Nos. 2.979.492 de Gover
nale y colaboradores, 2.618.626, de Van Dijk y colabo--
radores, 2.754.289, de Meyes, 3.578.649, de Badguershanian

25, ¥ colaboradores, y 3.595.848, de Reinecke y colaborado-
res, asi como en la patente alemana n¢ 2,055,198, de --
Glenn, se describen tipicos sistemas de agitacidn y re-
frigeracién exterior,

Tales patentes de la técnica enterior muestran

30 una compleja refrigeracién del tipo de camisa y del tipo
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exterior, Tembién describen varios sistemas de agita~ -
cién., Estos complejos sistemas de refrigeracidén y agite
cibén crean unos graves problemas de ensuciamiento en las
superficies de refrigeracibn exterior al elevarse a reac
tores de gran capacidad. De igual modo, los sistemas de
agitacién de la técnica anterior en grandes reactores -
no permiten el uniforme mezZclado requerido pars particg
las polimerss uniformes ni la distribucidén de los teme=
flos de fales particulas en tales reactores de gran capa
cidad, Une inadecuade agitacidén tiene por resultado la-
aglomeracidén de las particulas en scumulaciones que =—-—
bloquean el equipo o una excesive variacibén en el tama~
fio de aqﬁellas, con una consiguiente explotacidén antie-
conémice y derrochadora.

Se ha descubierto shora la posibilidad de em-
plear un particular dispositivo de refrigeracién exte-—
rior de tipo tubular con un reactor de polimerizacién -
de suspensiones acuosas deleluro de vinllo de manera —-
que se elimine la anterior limitacién de capacidad g --
wnos 22.2;0 litros. Este descubrimiento elimina el pro-
blema del ensucismiento de las superfioies!refrigeran-—
tes por lg formecidén de polimero sobre ellas 0 Por = =—-
atrapamiento de grandes particulas,.polimeras en lag —
mismas. Tel descubrimiento permite tembién usar un dis-
positivo de refrigeracién exterior para eliminer préecti
camente todo el calor de polimerizacidn y controlar la-
temperatura del reactor con un dispositivo de refrige--
recién exterior normell

Como segundo aspecto de esta invencién, se --

ha descubierto que la requerida combinacidén de uniforme
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mezclado, accibn cortante y embiente reposado o sustan-
cialmente laminar requeridos para le produceidén de par-
ticulas polifmeras normelmente sélides y uniformes y la-
obtencidén de una distribucidn relativemente uniforme en
el tamaffio de las mismas puede conseguirse mediante ung-
configuracién del reactor y un disefio del agitador sen-
cillos y econdmicos. El procedimiento y el aparato de ~
esta invencidén pueden splicarse a procesos de polimeri-
zacidn por cargas o continuos para controlar eficiente-
mente la temperatura de polimerizacidén y las condicioe-
nes de mezclado en un regetor de gran capacidad, sin --
ensuciar las superfieies de enfriamiento o del reactor-
vy ein necesidad de una frecuente limpieza ni de los rieg
g0s seniterios asoclados a la eliminacién mecénice del-
polimero scumulado en el reactor o adherido a las super
ficies,

Un mezclado y refrigeracidén indebidos requie-
ren una elevada relacidén enire agua y monémero para le-
dispersién acuosa & fin de evitar aglomeraci&n,y ung ==
elevada concentracién de dispersente, para producir acep
tables particulas polimeras de un orden de temafio de —-—
40 a 500 micras, Los sistemas de refrigeracidn y sgite~
cibén de esta invencién permiten usar uns baja relacidén-
entre agua y monémero, del orden de 10:1 a 1:1 aproximg
demente, y preferiblemente de %:1 e 1:1, con una baja 0
convencional concentracidén de dispersante.

. De acuerdo con esta invencidn, se proporcionsa
un reactor de polimerizacién de gran capacidad para po-
limerizar en un sistema de dispersidn amuose particulas

polimeras normalmente sdlidas y uniformes, o partir de-



D

10,

154

20,

25.

30.

en un mondémero de haluro vinilico, que comprende:

(2) una zona de reaccidn generglmente cilindri-

¢a con extremos en forms de plato,.

(b) teniendo dicha zona de reaceidn un medio --
agitedor giratorio suficiente para mantener la fase ligui
de en flujo sustancialmente leminer a lo largo de una - -~

trayectoria extendlda alrededor de un eje generalmente --

‘yertical y centralmente situado en la zons de reaceidn, y

(¢) ineluyendo dicha zona de reaccibén un medio-
agitador de tipo estator situedo en general verticaelmente
junto a la periferia lateral de tal zona de reaccibén, su-
ficlente para proporcioner un mezZclado turbulento locali~

zado en la fase liguida junfo a la citada periferia de la

zona de reaccidn,

Egta invencidn proporcions también en un reac--
tor de polimerizscidn acuosa de haluro de vinilo la mejo-
ra de un aparato refrigerador provisto de un tubo de con-

densacidén sustancialmente vertical y exteriormente refri-

gerado, montado al ras del interior de la superficie del-

reactor por encime de la zona de reaccidén, de maneras que-
el condensado caiga directamente en dicha zona.El tubo —-=
de condensacidén se monta preferiblemente junto a la parte
superior del reactor, de modo que el vapor existente en =-
éste Wltimo se condense junto a la superficie interna del
tubo, fluye descendentemente~a lo largo de gl superficie
a contracorriente con el vapor que penetra por el extremo
inferior del tubo, establezca contacto con el vapor del -
reactor y caige directamente en éste Wltimo.

La invencidén proporciona también, en un procedi
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miento de producecidén de un polimero predominantemente -
de haluro vinilico, a partir por lo menos de un mondme=-
ro de haluro vinilico sustancieslmente inmezclable en --
ague, usando una suspensién acuose que contiene (a) mo-
némero, (b) catalizador, (c¢) agente de suspensién y (d)
ague, en un reactor a una presién de 3,5153 a 17,577 ==
xg/em? y a une temperatura de 26,6 204;4°G aproximads
mente, la mejorafde usar un tubo de condensacién monta~
do al ras, sustancialmente vertical y exteriormente re-
frigerado, pare condensar los vapores del reactor, per-
mitiendo dicho tubo de condensaci%n que el condensado -
fluya descendentemente por el mismo, establezca contace
10 con los vapores del reactor y pase directamente a lg
suspensibén acuosa, controléndose asi eficazmente la tem
peratura del reactor y eviténdose el ensuciamiento del-
tubo de condensacién por el polimero. Este procedimien-
t0 se aplice preferiblemente & una polimerizacidén en ~-
suspensidn en la que el cloruro de vinilo es el mondme-
r0 de haluro de vinilo predominante y especialmente en-
el que el haluro de vinilo representa por 1o menos un -
80% en peso de los mondmeros toteles usados. Este proce
dimiento preferido se lleve a cabo a %,%34-10,546 kg(cm2
vy 38,8-,65,5°C aproximadamente, usando un catalizador -
perdxido convencional y un procedimiento por cargas.

Breve descripeidén de los dibujos

Ia figure I es una vista latersl que muestra-
un condensador tipico 5 de envoltura y tubo, montado en-
cima del reactor 2.

Las figuras IT y IIT son vistas en seccidn de-

sistemas para el montaje al ras de un condensador sobre-
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un eje simétrico o central en la parie superior de un -

reactor.

Le figura IV es una secoidén transversal de un
sistema para el montaje de un condensador descentradams
mente en la parte superior de un reactor. '

Le figure V es una seccidn transversal de un-
sistema paras montar un condensador elrededor de un ejem
simétrico de la parte superior de un reactor, con una -
inclinacidn interior ascendente.

Descripeidn detellade de la invencidn

La configuracién de gran reactor de esta inw
vencidén consta de una zona de reaccidn generslmente ci=-
lindrica con extremos en forme de plato. BEsta zona de -
reaccidn puede tener una seccidn vertical cirecular, - -
rectangular o aproximadamente eliptica o incluso una -~
combinacidén de estas configuraciones. La seccidn prefe—
rida combina un tanque cilindrico con extremos en formg-
de plato o elipticamente e¢dncavos para una construccidn
econémica y el més sencillo sistema de agitacién que Pro
duzce las &reas de mezclado, corte y flujo sustancialmen
te laminar en el medio de polimerizacidén en fase liquida
contenido en el reactor. Para los reactores preferidos,-
ls relacién entre longitud vertical y didmetro horizon--
tal es del orden de 1l:1 a 4:1 aproximademente, siendo la
relacidén éptima de 1:1,5 a 2,5:1 aproximadsmente, la - -
configuracidén del reactor, sistema de refrigeracién y —-
sistema agitador de esta invencidén pueden emplearse con-
reactores de pequefia capacidad, si bien ordinariamente =
no aparecen problemaes de refrigeracién y mezclado con --

capacidades inferiores a 22,730 litros aproximadamente, -
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Las mejoras de esta invencidén han sido elevadas al méxi-
mo para reactores pfeferidos del orden de 68,190 2 ~ ~ =
T2.736 litros eproximadamente, pero pueden aplicarse & =
reactores de mayor capacidad. Los reactores superiores -
a unos 90,920 litros pueden requerir une ligera modifica
cién o une agitacidén adiclonal debido a ulteriores difi~
cultades en la elevacidn de la capacidad, pero estas mo-
dificaciones pueden ser realizadas por un experto en la=-
materia a lg vista de esta descripeidn, para obtener las
ventajas de las sencillas pero criticas mejoras en refri
geracidn, sgitacién y configuracidén del reactor de esta~
invencidén., (Tel como agui se emplea, el término "flujo -
sustancialmente laminar? se refiere a la fase de‘polime-
rizacién liguida en flujo leminar & lo largo de la tra--
yectoria extendida alrededor del eje vertical centralmen
te situado en la zona de reacocidn, encontréndoée solamen
te una dturbulencia junto al medio sgitador giratorio y~-
al medio sgitador de tipo estétor).

El perfeccionado sisteme de agitacidén de este~
invencidén comprende la disposicién de un medio agitador-
giratorlo en la zona de reaccién, suficiente pars mente--
ner la fase liguide en un flujo sustancialmente laminar—-
e lo largo de una trayectoria extendida alrededor de un -
eje generalmente vertical centrelmente situado en la Z0--
ne de reaccidn, y un medio agitador de tipo estétor si- -
tuado en general verticalmente junto a la periferia lg—--
teral de la zona de reaccidn, suficiente para proporcio-
nar un mezclado turbulento localizado en la fage 1iquida
junto a dicha periferia. El medio agitador giratorio se-

situa preferiblemente en la poreidn inferior de la zona-
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de reaccibén y esté constituldo preferiblemente por una -

turbine del tipo de pelas. Este medio aglitador giratorio

‘ha de tener el drea y velocidad necesarias para mentener

la fase liquida en flujo sustancialmente laminar en unag~-
trayectoria circuler alrededor del reactor. Paras 10s - -
grandes reactores preferidos de unos 68,190 litros de ca
pacidad, la relacién entreé 4rea en secoidn vertical de
la figura generalmente cilindrica genersda por la rote--
cién de las palas del rotor y el &rea en seccibén verti--
cal de la zona de reaccidén deberi ser del orden de 0,003
a 0,05 aproximademente. Para esta configuracidén preferi-
da puede emplearse un aglitador de entrada inferior de —-
turbina, provigto preferiblemente de cuatro hojas agitado
ras del tipo de palas, con un &rea proyectada vertical del
orden de 645,14 a 1290,28 om® aproximadamente. Esta tur-
bine es puesta en funcionamiento a una velocidad de 60 -
a 180 rpm aproxipadamente, con una velocidad éptima del-
orden de 100 & 150 rpm aproximademente. Le agitacién re-
querida para proporcionar un flujo sustancialmente lami-
nar variard con el tameflo del reasctor, viscogidad de le~
fage liquide y otros parémetros del sisteme; por consi--
guiente, el factor de velocidad y érea de la turbina - -
haebré de varisrse para proporcionar este flujo sustencial
mente leminer. En otras palebras, con los mayores reacto-
res y una superior viscosidad de la fase liguida, el érea
de la turbina deberd ihcrementarse y la velocidad dismim-
nuirse para arremolinar de hecho la fase ligquida alrede--
dor del reactor en luger de aglitar simplemente de modo -~
violento dicha féase en las proximidedes de las palas de =

le turbina. Estas palas proporcionen una zona de mezclado
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turbulento esencial en el érea definida por la rotacidn -
de lag nismas, lo cual es necesario para establecer un -~
uniforme mezclado, corte y fusidén de las gotas de mondéme-
ro aglomeradas y las particulas de polimero, a fin de - -
asegurar unas particulas polimeras uniformes y la distri-
bucidén de tamafios; por consiguiente, es esencial que el -
sistema de agitacién y la zona de reaccidén sean disefiados
para facilitar el paso de tode la fase de polimerizacidn-
1iquida a través de la turbina agitadora periddicamente.-
El tiempo del ciclo para el paso de cade particula a tra-
vés de le turbina varia con el ritmo de polimerizacidn, -
pero pare el ‘tamefio de reagtor ¥y rroceso preferidos eg -
del orden de 5. & 30 minutos aproximadamente y con caréc-
ter éptimo de unos 5 a 10 minutos,

El ciclo para el paso de cada porcidén de la fo-
se de polimerizacidén a través de la turbina agitadoras ——-
serd designado aqui por "tiempo de inversidn®, puesto que
la fase liquida pasa en éfecto hacisa arriba o abajo junto
a la porcién interna de 1alzona de reaccidén e inversamen~
te haecla arriba o abajo & lo largo de la poreidn exterior
de la zona que favorece une circulacidn generalmente cir-
cular o eliptica, observando a cada lado de la seceldén ~-
vertical del reactor. Pars facilitar esta circulacidn in-
versora, las furbinas agitadas son preferiblemente incli-
nades para incrementar esta circulacidn ascendente 0 des-
cendente en la porcién interna de la zona de reaccidn, —-
Las palas de la turbina agitadora son inclihades preferi-
blemente con un éngulo que varia entre 30 y 60°, respecto
a la vertical, y mejor ain entre 40 y 50°, La combinacién

de una circulacidn inversora y un flujo circular sustan--
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superficie superior de le fase liquida, que es un indicg

dor de unas adecuades condiclones de mezclado y que faveo

rece también una temperaturs de polimerizacién uniformew

5¢ en la fase liquida, Esto se consigue incrementando el —-

drea superficial de la fase liquida 0 el escape de losg =~

componentes de baje ebullicidn, para el retorno y mezclg

do del condensado procedente del tubo de condensecibén --

superior, al objeto de esteblecer un mejor control de la

10, ‘temperaturs de polimerizecidn y una més répide respueste
de la temperatura a este control,

Pueden emplearse con este invencién medios agi

tadores convencionales, incluyendo log tipos de hélice,-

turbina ebierta, turbine cerrada y bombe de circulacidn,

pero son preferibleg los sgitadores del tipo de turbine~

1 abierte simétrice y asimismo los del tipo de turbins - -
ablerte dotados de un nimero par de palas agitadoras gi-
métricemente emparejadas y uniformemente espaciadas. Pa-
re. configuraciones de reactores que tienen una relacidn-

00, entre longitud vertical y diémetro horizontal en los ex-

tremos de la gema preferida, pueden precisarse palas agi
tadoras miltiples verticalmente espaciadas o turbinas agi
tedoras dotedes de palas dispuestas a distancias varie-—-
bles del eje centralmente sitmnado pare proporclonar el -
25. flujo sustancislmente leminar y el mezeclado locelmente -
turbulento requeridos. Tembién puede precisarse una modi
ficacidn de la turbina preferide de esta invencidn pare~
reactores dotados de configuraciones desusadas, tales cQ
mo un tengque recfangular u otros tendentes a formar unos

30 esquemas de flujo asimétricos alrededor del eje vertical



vencidn estd disefiado pare proporcionar un control preci

50 del ritmo de disociacidén o corte y de fusidn de los -

glébulos de monémero y de las particulas de polimero du-

. rante la fase critica rica en mondmero y de elevado rit-

mo de polimerizacidén de la polimerizacidn de heluro de -

vinilo acuoso. El control del riimo de corte y de fusidn
es critico a 1o largo de la polimerizacidn para obtener-
unas particulas y una distribucidn de tamafios de las - -

10: nismas uniformes, per6 durante la fase critica el con- -~
trol es esencial para evitar la aglomeracién de las parti
culas de polimero, que dé lugar al recubrimiento y obS~—
truceidn de las superficies internas y equipo del reac--
tor, conducentes g la produccidén de bloguesmientos y acu

l5i' muleciones del polimero, que requieren su retirada ma~ -
nual. ,

Lo fese de pdimerizacidén critica es el periodo
de méximo ritmo de polimerizacidn y méxima concentraeidén
de mondmero,

o0, El estdtor g medio agitador de tipo estaciona~-
rio situados Jjunto a la periferia latergl de la zona de-
reacclén son relativemente pequefios, de maners que pPro--
porcionan un mezclado turbulento localizado pero no obs—
taculizan sustancialmente el flujo laminer de la fase 1i

o5, quida 0 la circulacidén inversora de la misma. El medio -
agitador de tipo estétor puede ser simplemente une placa
vertical fijada a la pared del reactor, una serle de pe=-
quefias places, placas dispuestas en la periferia o inclu
s0 medios de agitacibn que establezecan una cireulacién a

30, contracorriente de la fase liguida. El medio de agitacidn
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de tipo estdtor, preferible por su economia de Ffunciona~

miento e instalacidén, es simplemente una place vertical -
fijeds a la pared del reactor, Para el preferido reactor
de gren cepacidad, del orden de 68,190 litros, la placa~
vertical del estédtor se extiende en toda la longitud ver
tical de la pared lateral del reactor y la relacidn entre
el 4rea verticalmente proyectade de una placa agitadora -
de tipo estétor y el drea en seceidn vertical de la zona~
de reaccidn es del orden de 0,005 a 0,1 aproximadamente,—
siendo el valor preferido de 0,025 & 0,045 aproximademen-
te. Bsta placa agitadora preferida de tipo estdtor tiene~
una anchure horizontal del orden de 0,05 & 0,15 gproxima-
demente del difmetro de la:.zone de reacecidén, estando pre-
feriblemente descentrads de la superficie interior de di-
che, zone sproximaedsmente en 0,05 a 0,15 del didmetro de -
la misme. Las pelas del medio agitador de tipo estdtor —-
pueden ser verticales o inclinadasy

Descripeidn detallade de le invencidn

El perfeccionado gparato refrigerador del reac-
tor de polimerizacidén de haluro de vinilo de esta invenw--
cién consta esencialmente de un tubo de condensacidn sus-
tancialmente vertical y exteriormente refrigerado, monta-
do al ras de la superficie interior del reactor junto a -
la parte superior,del'mismo, de manera que el vapor con--
tenido en el reactor se condense junto a le superficie in
terne del tubo y fluya directsmente a dicho reactor. Esta
invencién proporciona un aparato refrigerador no ensucia~
ble que es generalmente aplicable a la polimerizecidn de-
haluro de vinilo en suspensidén. Para un rendimiento Spti-

mo, le relacién entre longitud y didmetro del tubo de - -
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refrigeracidén deberd ser preferiblemente del orden de -

125:1 a 50:1 aproximademente. De acuerdo con esta inven
cibn, los tubos de refrigeracidén pueden monterse como -

tubos simples o como una serie de ellos agrupados alre-

dedor del eje vertical del reactor o descentrados respec
t0 a tal eje pars proporcionar la deseada capacidad de-

refrigeracién. Los tubos de ref;igeraoién Pueden estar=

cubietos 0 conectados por un colector comin, Pueden en-

friarse por cuaslquier medio convencional, tal como agua

0 eire en forma de corriente. Una versién preferids con

siste en un cambiador de calor de cubierta y tubo que -

utiliza ague como medio refrigerador del lade de la cue-

bierta,

Tal Como aqui se emplea, el término “montado al -
ras" significa que el extremo del tubo de refrigeracidn
desde el que vuelve ¢l condensedo .2l reactor estd mon-—
tado cerca de la superficie interna de éste, sin ningu-
na proyeceidn sustancial en la trayectoria del condensa
do que fluye al interior del reactor. Puede emplearse -
un corto manguito de conexidén o adaptador, pero es esen
cial que la conexidn entre el condensador y el reactor-
tengs un didmetro o seccidn transversal por lo menos —-
igual a la de la lémina del tubo condensador. Es prefe~
rible un tubo de condensacidén montado directamente en -
el reactor sin ningin menguito de conexién o adaptador.
Por 1lo demas, el condensador puede ser de cualquier -~ -
construceidén convencional. Puede incluir une lémina tu~
bular fija o flotante en el extremo montado en el reac-
tor.

El dispositivo refrigerador externo no ensu--
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ciable de esta invencidén permite eliminer sustancialmen
te todo el calor de la reaccién de polimerizacién y con
trolar la temperatura con le dnicae utilizacién del mis-
mo, La superficie de cambio de calor del tipo de camiss
de reactor puede emplearse para proporcionsr una refri-
geracién adicional al reactor de este invencidn, usdndg
se ventajosemente para wlentar y maentener la fase liqui
da al nivel de la temperatura de polimerizaeidn para —-
iniciar ésta, pero la preferida configuracidn del reac-
tor de esta invencidén presenta una relacidén entre la ~-
superficie vertical interna de la zona de reaccidén y el
drea de la superficie interior de refrigeracidén del tu-
bo de condensacién exteriormente refrigerado del orden~
de 0,2 a 0,8 aproximadamente y preferiblemente inferior
a 0,35, con un preferido area superficial del tubo de -
condensacidn de 3;1,599 n® aproximedemente, por 10 me--
nos. Le preferida configuracidén utiliza también un cam-
biador de calor del tipo normal de envoltura y tubo mon
tado al res y centralmente situado, si bien pueden utili
zerse otros tipos de tubos condensadores e incluso més-
de un cambiador de calor del tipo de envoelturs y tubo. -
El preferido reactor de gran capacidad de es-
ta invencidén tiene una zona de reaccién generalmente ci
1indrica de unos 3,658 m. de didmetro y lados vertica--
les de 5,486 ms, con extremos elipticamente cédncavos, ~
en forme de plato, de una relacidén entre radio y profun
dided de 2:1 aproximademente, que d& s la zona de reac-
cidn una seccidn vertical generalmente eliptica con di-
mensgiones de 3,658 x %,315 m. aproximedamente. Se emples

un agitador normal de entrade inferior con una turbinge
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de cuatro pslas eproximademente a 1,524 m. del extremo-

inferior de la zona de reaccidn, cuyas cuatro palas es-
tén situadas simétricamente alrededor del eje vertical-
central de la zona de reaceién con un didmetro de unos-
1,524 m. es decir, la turbina de cuatro palas tiene un-
digmetro exterior de extremo a extremo de 1,524 m . ——-
eproximedemente. E1 reactor tiene cuatro placas estétor
verticales de 0,1524 m. por 5,486 m., fijadas perpendi--
cularmente a la pared vertical del reasctor, desviadas -
unas 0,1524 m, de dicha pared y situadas simétricamente
alrededor de la zona de reaccién. El reactor preferido-
tiene un cambiador de calor normal de envoltura y tubo-
de 14,86 m2,, sproximadamente. Ias palas giratorias del
agitador inclinado son puestas en rotacidén para favore-
cer la circulacibn descendente de la fase liguida en —-
la porcién interne del reactor. Se comprenderéd que con-
los reactores de gren capacidad de este invencidn se ——

utilizan entradas, selidas, dispositivos de control, de

broduceibn de energla y de deteccidn convencionaled.

Los adjuntos dibujos ilustren una ‘versién de
la invencidn con varios métodos de montaje al ras del -
condensador en un reactor. Como se muestra en la figura-
I, el conjunto 1 consta de un reactor 2 con un condensa
dor 5montado directamente encima. Otros detalles conven-
clonales, tales como el agitador, camisa de vapor de --
agua, partes del reactor, controles y otros, no se muesg
tran. El reactor puede funcionar como sistema por cargas
0 continuo, pasando el materiel a través de un par de -
conductos 3 y 4 que desembocan en el reactor a través de

aberturas. El materiel también puede afiadirse o retirar-
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ge a través del condensador y de un conducto 8. A través

de un par de conductos 6 y 7 y entre los tubos 10 y una-
envoltura exterior 11 circula fldido de transferencia ~-
térmica por el lado de la envoltura, normalmente agua =—
refrigerante.

Tas figuras II a V muestran tipicos tubos re--
frigerantes 10 montados gl ras y léminas tubulares 9, 12,
13 y 14. Le lémina tubular fije 9 mostrada en la figura~
II es una versidén preferida de la invencidn, que muestra~
los tubos de oondensaoién'montados directamente en el --
reactor alrededor de un eje vertical siméitrico del mismo,
tal como gl eje central de un reactor cubierto por una -
clpule, como ge muestra en la figura I . El condensador-
puede mon‘tarse en un lado del eje central del reactor y-
gobre diferentes ejes verticeles simdtricos de las parte
superior de vérias configuraciones de reactor. Por eje -
simétrico se indice aqui que la superficie interna de -
la parte superior del reactor es generalmente simétrica-
regpecto al eje en las inmediatas proximidades del mismo,
El fluido tenderie a circular uniformemente hacia 0 deg-
de el eje sl sbélo fuese influldo por la graveded y le su
perficie internsa supericr del reactor. La superficie in-
terna de éste puede inclinerse descendentemente desde el
eje, de manera que pueda fluir una poreidn de condensado
desde los tubos de réfrigeracién a lo largo de la super-
ficie interna. Inversamente, la superficie interna del -
reactor immedlatamente adyacente al tubo de refrigeracidn
puede inclinarse ascendentemente desde el tubo, de meners
que el condensado caiga desde el borde del tubo, errag-w—-

trando asi vapor por debajo de éste.
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El inesperado éxito de este invencién en cuen--

10 a eliminar el ensﬁciamiento del thbo refrigerante y e~
hacer estos tubos refrigerantes exteriores splicables al-
control de temperatura en la polimerizacidn de haluro de-
vinilo, no se comprende totalmente. Sin embargo,_se consi
dera debido a una combinacidén de factores., Por ejemplo, -~
el condensado que fluye del tubo refrigerante al reactor-
a través del vapor existente en la parte superior del Gl-
timo, arrastre de tal vapor todo polimero y catalizador -
susceptibles de producir ensuciamiento. EL condensado que
fluye descendentemente por un tubo de refrigeracibén y & -
lo lergo de superficies adyacentes, retira polimero y ca-
talizador de estas supsrficies. Una capa relativamente —--
gruesa de condensado fluyente en estas 4reas criticas di-
luye y reduce el contacto del materisl polimerizable con-
lasg superficies del reactor y del tubo de refrigeracibn.-
Se evitan superficies agudas, intrincadas y aisladas, es-
decir, no lavadas, mediante tubos de refrigeracidn sustqg
cialmente verticales y montados sl ras. Asi, se considera
gue el ensucismiento eg eliminado tanto por una aqcién la
vadora como por la evitacidén de aparatos de montaje in- -
trincados y remotos.

En une versién (no ilustrade) de la invencién,-
pueden afiadirse o retirarse del reactor ménomero y/o gas-
purgado a través de un colector gque conecta el extremo su
perior de los tubos de condensacibén, efectuando asi un —
modo adicional de control de la temperature del reactor--
y del proceso,.

El procedimiento y el aparato de esta invencidn

son aplicebles a procesos convencionales de polimeriZe~ -



cién de haluro de vinilo, Tales procesos, incluyendo pro
cedimientos y componentes para los mismos, son bien cono
cidos en la técnica. ILas patentes estadounidenses aqui -
citadas ilustran tales Procesos y componentes.

Bty Los siguientes ejemplos ilustran la invencién.
Salvoe indicacién en contrario, las partes, porcentajes y

relaclones son en peso,

Ejemplo 1

Un recipiente de reaccidn construido de acero-

10, Vvitrificado, de una capacidad de 1.363,8 litros y provig
t0 de un agitador de entrada superior, se equipd con un~
cambiador de calor de tubo vertical, con su lémina tubu~
lar montada directamente sobre una abertura de acceso (to
bera) situada encime del reactor. La disposicién ers sgi-
15, milar a la mostrade en la figurs IV. E1 cambiador de ca~
lor era de un tipo convencional de envoltura y tubo de -

paso simple que tenia un total de 26 tubos de acero ino-
"xidable, teniendo cada tubo 19,05 mm. de didmetro y 2,438

m, de longitud, comprendiendo aproximadamente 3,;71 i dem

20, véﬁperficie cambladora. Le parte superior de todos los tu
bos desembocabe en una cémera comin. El agua refrigeran~

te suministrads gl lado de la envoltura del cambiador de

calor fue controlade autométicamente mediante un contro-

lador de temperaturs que detectabe la de la cargas exis—-

25. tente en el reactor. Este se cargd con 363,2 kg de moné-
mero de eloruro de vinilo, 708,24 kg. de ague, 8,444 kg.
de una solucidn de celulosa metilica al 3% en peso y = =
0,09988 kg, de un catelizador peréxido. Se calentd la —-
mezcle a 53°C por medio de agua celiente en cireulacidn-

30 a través de una camise circundente. El calor desprendido
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del cloruro de vinilo en polimerizacidn fue pronto sufi-
clente para nantener la masa de reaceién & une temperatu
ra especifica sin ayude de la camisa, Desde ese momento-
hasta el completamiento de la polimerizaqién de la carge,
se controld la temperaturs internsa mediante ajuste auto-
mético del agua refrigerante suministrada al cambiador =
de calor vertical. Después de 7 5 horas, queddé completa=
de la reaccidn. Una inspeccién del cambiador de calor deg
pués de més de dos semenas de funcionemiento no reveld -
ninguns ecumulacidn de polimerc en los tubos o en la lé-
mina tubular.
Ejemplo 2

Un preferido reciplente de reaocién de gran ca
pacidadé%50009 litros), dotado de la configuracidén de --
reactor y agitador preferidos, cuyo agitador era de en--
trade inferior, se equipd con un cembiador de calor de -
tubo recto y vertieél montado directamente sobre la parte
superior central del reactor, con su lémine tubular casi
al ras de diche parte superior. Su disposicién ers simi-
lar a la mostrada en la figura III., Este cambiador de ca
lor era de disefio convencional de envoltura y tubo de -
paso simple, provisto de 912 tubos de 25,4 mm, de didme-
tro y de 45 tuhos de 12 ; mm, de difmetro, todos ellos -
de acero inox1dable de 2, 438 m., de longitud, Ia resultan
te superficie de cambio era aproximademente de 176 5 m2,
cuadrados. La inclusidn de los dos didmetros de tubo fue
para determinar la diferencia, si la habia, de grado de~
ensuciamiento entre los tamafios de los tubos. El suminig
tro de agua refrigerante al lado de la envoltura se con-

trold andlogemente a como se hizo en el Ejemplo l, Se -
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cargé el reactor con 18,614 kg. de cloruro de vinilo, —-

576,58 kg. de una solucidén de celulosa metilica al 1,5%-
¥y 30.418 kg. de agua calentads a 57,7°C aproximademente.
Después de la agitacién de estos ingredientes, se afia~ -
dieron 3,768 kg. de un catalizador perdxido a la mezcla,
Después de un periodo de iniciacién muy corto, el calor-
desprendldo por el cloruro de vinilo en polimerizacién y
eliminado por condensacidén de vapor de monémero en el --
cambiador mantuvo la mase de reaccién a 50°C & todo lo -
largo de la reaccién. ELl tiempo de ésta fue aproximademen
te de ocho hores. Uns inspeccién del cambiador de calor-
después de funcionar durante mds de 30 dias no mostrd --
ningin ensuciemiento apreciable de los tubos. No habia -
ninguna diferencia de agpecto entre las superficies de -
los tubos de una pulgada y pulgada y media de didmetro.
Ejemplo 3

Este ejemplo no entra dentro de la invencién y
ofrece una base de comparacidn. Para ilustrar 1o que - -
ocurre si la lémina tubular del cambiador de calor no se
monta directamente sobre el reactor, sino que se separa-
mediante un dispositivo limitador, presentemos la si- --
guiente experiencis. En una abertura de 152,4 mm, (tobe-'
ra) de la cabeza de un recipiente de reaccidn de acero -
vitrificado de 10,00l litros de empacidad, provisto de =~
un asgitador de entrada superior, se montd un cambiador -
de calor vertioal dotado de una superficie en la lémina~
tubnlar de 279 39 mm. de difmetro aproximademente. La di
ferencia de difmetros entre la tobera y la lémina tubular
requirid naturalmente una conexibn de transicidn. El su-

ministro de agua refrigerante a la lémina del cambiador-
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de calor se controld de modo similar a los anteriores —-
ejemplos, Se efectua}on reacciones durante un periodo de
una semena usando sustancialmente la migma.férmula que -
en los Ejemplos 1 y 2. Antes de que finalizase la semana,

5, surgieron dificultades debidas a una insuficiente trans-
ferencia térmica. Tras una inspeccién, se observd que ——
tanto la pleza conectora como la mitad inferior de log -
tubos del cambiador esteban casi atascades con polimeroc,

N O T A

10, La Patente de.Invqncién que se solicita por --
veinte afios, para Espafia, de acuerdo con la vigente Lo--
gislacién, deberd recaer sobre: "PROCEDIMIENTO DE POLIME
RIZACION Y REACTOR DE GﬁANACAPAGiDAD PARA SU REALIZACION",
con Frioridad de las Demandas de Patente en U.S.A. Serial
No. 228,089, de 22 de Febrero de 1;9;2 y Serisl nimero -

241,817 de fecha 6 de Abril de 1.972, segin las caracte-

15,

risticas esenciales de las siguientes:
REIVINDICACIONES

1#.~ Procedimiento de polimerizacién y reactor

205 de gran capacidad para su reslizacidén, cuya polimeriza--
cidén tiene luger en un sistems de dispersién acuosa en -
fase liquide de particulas polimeras normalmente 86li—e-
das y uniformes & partir de mondmeros consistentes sus——
tancialmente, por lo menos, en un moﬁémero de haluro de-

- vinilo, cuyo procedimiento comprende: la carge de uné z0

2 na de reeccidn generalmente cilindrica con medio de poli
merizacién liquido consistente en agua, surfactente y --
mohémero e uns temperatura y presién suficientes para -~
permitir la polimerizacidén; la ulterior adicién de cata~

30, lizador pare iniciar le polimerizecién del monémero; le~

a3



agitacién del medio de polimerizacién con un medio agi--
tador giratorio de manera que se forme un flujo sustane-
cialmente leminar a lo largo de una trayectoria circular
alrededor de un eje generslmente vertical y centrelmen——
5, te'situado en la zona de reacoidn; la agitacién del me--
dio de polimerizacidén junto 2 la periferia de la Zona =
de reacoldn con un medio agitador de tipo estétor, de —-
manera que se produzca un mezclado turbulento locallizado
junto a dicha periferia; y el mantenimiento del medio de

polimerizacién liquido & une temperatura del orden de -~

10,
26,6°C a 204,4°C aproximademente ¥y de la zona de reaccién
a une presién del orden de 3,515 a 1;,575 kilogramos por
c¢éntimetro cuadrado aproximadamente mediasnte control del
flujo de calor de la polimerizacidén por un tubo de con--—
155 densacidn sustencialmente vertical montado al ras de la~

superficie interior de la zona de reaccidén por encima de
éste dltimay,

28,~ Procedimiento de polimerizacién, segin la
. reivindicacién 18, en el que se elimina précticamente la
20, totalidad del calor de polimerizacién por el tubo de con
densacidén montado &l ras, el haluro de vinilo predomimne-
te es cloruro de vinilo, el catalizador es un perdxido,-
le temperatura es del orden de 38,8 a 65,5%°C aproximada~
mente y la presién es &l orden de 7,734 a 10,546 kilogre

25, mos por centimetro cuadrado aproximademente.
38,~ Procedimiento de polimerizacidn, segin la
reivindicacién 18, en el que ol medio agitador giratorio
establece un flujo sustanclalmente leminer a 1o largo de
une trayectoria circular alrededor de un eje generalmen~

30s e vertical y centralmente situado, el medio agitador ~=

wE
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citado proporciona una zona de mezclado y corte turbulen

ta en las proximida&es del mismo y también pone en cir—-
culacién al medio para crear un efecto de torbellino en-
&1, favoreciendo ademés la circulacidén de la fase liqui-
da ascendente o descendentemente en la porcidn interna -
de la zona de reaccidén, de manera que tal fase liquida -
circule desde la porcidn interna de la zona de reaccién-
a su poreidn externas

48 ,~ Reactor de gran capacidad para le reallza
cidén del procedimiento de polimerizecidn reivindicado --
anteriormente, que comprende: une zona de reaccidn gene~
relmente cilindrica con extremos en forme de plato; inw-
cluyendo diche zona de reaccidén un agitador giratorio su
ficiente para mantener la fase ligquida en flujo sustan--
cialmente laminar a lo largo de una trayectoria extendi-
da alrededor de un eje generalmente vertical y central-w
mente situado en la zona de reeceidn, y teniendo tal 2o0-
na de reaccidén un medio agitador de tipo estétor situado
en general verticalmente junto a la periferiz lateral de
la zona de reaccidn y suficiente para establecer un mez-
clado turbulento localizado en le fase liquids junto a -
diche periferia.

58.- Reactor de gran capacided, segin la rei--
vindicacidn 4&, provigto de un tubo de condensacidn sus-
tancialmente vertical y exteriormente refrigerado, mon—-
tado a2l res del interior de la superficie del reactor --
por encima de la zona de reaccidn, de manera que el con-
densado caige directamente en dicha zona,

6¢,~ Reactor de gran capacidéd, segin la rei--

vindicacidn 52, en el que el medio agitador giratorio -~
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comprende una turbina del tipo de palas situada en lo -~ -~
porcibén inferior de la zona de reaccidn, consistiendo en~
un par de palas giratoria y simétricamente montadas alre-
dedor del eje centralmente situado, siendo el medio egita
dor de tipo estdtor un par de placas generslmente planas—
situadas simétricamente alrededor del eje centralmente ~-
sliuado,

| ;5}- Reactor de gran capscidad, segin le reivin
dicacldn 62, en el que el tubo de condensacidn exterior--
mente refrigerado esta montado al res de la superficie in
terior del reactor junto a la parte superior del mnismo, -
de manera que el vapor contenido en el reactor se conden-
se junto a la superficie interna del tubo, fluya descenden
temente a lo largo de la superficie interna del mismo & -
contracorriente pare establecer contacto con el vapor del
reactor y pase directamente al interior de éste.

88,- Reactor de gran capacidad, segin la reivin
dicacidn %ﬁ, en el que la relacién entre la longitud y el
didmetrc de la zona de reaccidén es del orden de 1,0 a 4;0
aproximadamente, la relacidn entre el drea transversal —-
del cilindro generado por la rotzcién de las palas del ro.
tor y el drea en seccidn vertical de la zona de reaccidn-
es del orden de 0,003 a 0,05 aproximademente, la relacidn
entre el area verticalmente proyectada de une placa agitg
dora de tipo estdtor y el drea en seccidn vertical de la=
zona de reaccidén es del orden de 0,005 a 0,01 eproximada~m-
mente y la relacibén entre el drea de la superficie vertie
cal interior de la zona de reaccién y el drea de la superx
ficie de refrigeracién interior del tubo de condensacidn-
exteriormente refrigerado es del orden de 0,2 a 0,8 aproxi

madeamente,

@e
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98,- Reactor de gran capacidad, segin la rel—-

vind;eaeién 8s, dotado de una capacidad de unos 220730 -
litros acuosos por 1o menos, en el que la relacién entre
el 4rea transversal del cilindro del rotor y la seccibn-
transversal de la zona de reaccibén es del orden de 0,01-
e 0,02 aproximadamente, la relacidén entre el &rea proyeo
tada del estétor y el Area transversel de la zona de < -
reaccidén es del orden de 0,025 & 0,045 aproximademente,-
le relacidén entre el &rea de la superficie vertical inte
rior de la zona de reaceidn y el drea de la superficie -
interior del tubo de condensacidén exteriormente refrige-
rado es por lo menos de 0,35 y el drea de la superficiaa
interior de dicho tubo es por lo menos de unos 371,6 me-
tros cuadrados,

108,- Reactor de gren capacidad, segin la rei--
vindicecidén 92, en el que la anchura hd&izontal de la pla
ca agitadora de tipo estator es del ordpn de 0,05 a 0,15-
aproximadamente del didmetro de la zoné de reaccién y di-
cha placs estdtor estd desviada de la superficie interior
de la citada zona de 0,05 2 O 15 a@roxlmgdamente del dis-
metro de tal zond,

112,- Reactor de gran capacided, segin la rei--
vindicacidn 102, en el que las palas del medio de agita~-
cibn giratorio estédn inclinades con un éngulo para favo-
recer le circulacidén de la fase liquida ascendente o des-
cendentemente, de manera que ta2l fase circule desde la --
porcibén interns de la zona de reaccidn a la poreidn exter
na de la misma,

128 ,~ "PROCEDIMIENTO DE POLIMERIZACION Y REAC--
TOR DE GRAN CAPACIDAD PRA SU REALIZACION",

qe
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