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PATENTE
DE
INVENCION

Por "PROCEDIMIENTO PARA LA REDUCCION DE LA RIQUEZA EN CLO-
RURO DE VINILO MONOMERO EN LOS POLIMERIZADOS DEL CLORURO
D& VINILO", a favor de le firma slemana CHEMISCHE WERKE -
HULS AKTIENGESELLSCHAFT, domicilizdo en Postfach 1180, -
Kreis Recklingheuseh; 4370 MARL (Alemania).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Le invencidn se refiere @ procedimiento para la reducciodn
de 12 riqueza en cloruro de de vinilo mondémero en los poli~
merizedos del cloruro de vinilos

La fabricacidn de homopolimerizados, copolimerizados y
polimsrizados por injurtos es bien conoccida (véase por ejemplc
la monografia de Ksiner, Cloruro de polivinilo y Copolimeri
zados de cloruro de vinilo, Editorial Springer, Berlin/Hei-
delberg/Nueva York, 1965, pdgine 12 ff y pdgins 111 £f.).

Los polimerizados de suspensién febricados segin el pro-

cedimiento usual contienen cloruroc de vinilo mondmero en una
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proporcidén de verios miles ppm. Por la DT-0S 2 331.895 ye

se conoce el sistema de eliminar los mondmercs de eloruro de
vinilo del polimerizado medisnte un trstemiento con vapor de
agua,. Segdn el método descrito en este texto Se condensa va-
por de agua sobrs el polimerizado seco, pers eliminarlo final-
mente por evacuacidn, después de haberlo dejado durante cier-
to tiempo. Siguiendo este método se obitisnen productos que

alin contienen cloruro de vinilo mondémero en cantidedes de 500
(1.c. ejemplo 3) Hasta 3000 ppm (l.c.ojemplo 1). En el marco
de los siempre mayores intentos de reducir las influencias -
del smbiente, la reduccidn de la riqueza en cloruro de vinilo
del polimerizado acebado es la peticidn urgente del fabrican~
te de cloruro de polivinilo. En este sentido debe tenerse en
cuenta que los polimerizados de cloruro de vinilo también han
encontredo smplis aceptacidn en la fabricacidn de tubsrfas de
agua y de envases psra elimentos (fabficacién de tuberias).
Por lo tanto es necesario que el contenido de cloruro de vini-
lo monémero se reduzca pricticements por completo en el pro~
ducto final, o que por lo menos se reduzce 2 unos valores mi-
nimos de ppm.

Con el presente procedimiento segin la invencidén se obser-
va tembién oiro problema.

En la fabricacidn @ escala industrial de cloruro de poli-
vinilo en suspensidn, a continuscidén de la polimerizacién rea-
lizada bsajo presién se suslen relajar las suspensiones de clo~
ruro de polivinilo en un sistama cerrado, pera la eliminacidn
del cloruro de vinilo mondmero no transformedo, recupersndo-
se todo el cloruro de vinilo relajado después de la precipi-
tacidén del sgus arrestrada en ausencia del aire segin 1os mé-

todos conocidos (por compresidn). A continuacién la suspen-

T~
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8idn desgasificeda, que en relmeidn con le suspensién avn
contiene hesta 7000 ppm de cloruro de vinilo, se pasa de
forme continua por centr{fuges, obteniendose - aparte de -
las aguas de desecho de centrifugedo, que se conducen 2 una
desgesificacidn por separado ~ un PVC himedo con un porcen—
taje de agua del 10 al 40 por cien del peso y un contenido
de cloruro de vinilo de hasta 6000 ppm, respecto al pro-
ducto himedo daspuds del centrifugado.

El cloruro de polivinilo himedo se seca después en un
secsdor por suspehsién en aire celiente (0 dos secadores
por suspensién conectados en serie), en un desscador de tam-
bor o un sistema combinado de secador por suspensidn-secador
de tambor, en un secador de lecho fluidizado o0 en un seca-
dor combinado de secador por suspension ¥y de lecho fluidi-
zado, y se obtlene como producto final un cloruro de polivi-
nilo con un contenido de cloruro de vinilo de 200 hasta - '
2000 ppm,

Con el sire de escape del proceso de secado sale a la
atmésfera cloruro de vinilo, porque una recuperacidn del elo
ruro de vinilo rarificado con grandes cantidades de agua es
técnicamente imposible en condiciones econdmicas aceptables,

Por rezones de proteccidn ‘del medio embiente se tiene
un enorme interés de reducir ¢ eliminar casi por completo
le emisidn de cloruro de vinilo durente el proceso de sece-
do y & la vez disminuir al minimo el contenido de ecloruro
de vinilo en el producto final a causa del probable lnconw
venientd y riesgo fisioldgico.

Ahora se ha encontrado un procedimiento para la redu-
ceibn del contenido de cloruro de vinilo en los polimeriza-

dos del cloruro de vinilo por tratamiento con vapor de agua,
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que estd caracterizasdo porque los polimerizados de suspen-
sidén himedos del cloruro de vinilo se tretan con vapor de
agua con una temperatura de entre 80 y 1502C. Ie duracidn
del trastamisnto con vapor es convenientemente de 5 segundos
a 10 minutos. Si & travéds de los polimerizedos himedos por
agua pesa vapor de agua a una temperatura de entre 80 y 1252
C, la duracidn del tratamiento con vapor es convenientemen-
te de 10 segundos & 10 minutos y preferentemente de 30 se-
gundos 8 5 minutos. Cuendo el polimerizedo himedo por agua
se trate con vapor de sgua con una temperaturs de entre 125
y 1509C, 1la duracidn del tratemiento con vapor es convenien
temente de 5 segundos & 5 minutos y preferentemente de 15
segundos & 2 minutos., Es convenliente que el contenido dsl
agua del polimerizado himedo sea el 15 2l 35 por cien del pe
80. BEn la realizacidén de la invencidn que goza de preferen-
cia, la relacidn entre el peso del polimerizado himedo y el
vapor de agua es de 50 : 2 hesta 50 : 50. En otra forma de
realizacidn de la invencidn Se recupera el cloruro de vini-
lo de los vapores del tretamiento con vapor de agua. Esto
puede lograrse por ejemplo por enfrismiento, condensacidn y
desgasificacidn o lavado con un disolvente apropiado, por
ejemplo N-metilpirrolidona.

El contenido de cloruro de vinilo del cloruro de polivie-
nilo tratado con vapor de sgua segin le invencidén ya solo -
es de unos pocos ppm. en algunos tiepos de polimerizados in
cluso de menos de 1 ppm. como se podrd ver en 10s siguien—
tes ejemplos.

En la elaboracidn del cloruroc de polivinilo tratado de
esta froma, es decir durante el secado qus se realizs a con

tinuecidn, ye no puede emitirse cloruro de vinilo mondmero
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a la atmésfera,

Resulta ademés que los productos tratados segin la in-
vencién queden sorprendentemente en su conténido de cloruro
de vinilo 408 dimensionss por debajo de los polimerizados
obtenidos segin el estado de le tdcnica en la DT-0S 2 331.-
895. Los productos tretados segin ls invencidn pusden em-
plearse sin ningdn inconveniente en el sector de tuberfas y
en el sector de envases y embalajes.

Por medio del procedimiento segin la invencidn pueden -
resolverse de forma elegente y en una sola etapa del proceso
dos importentes problemas tdcnicos de 1la produccidn modserna
de PVC.

Con ello el procedimiento segin la invencidn es un pro-
cedimiento de una etapa. Bajo la denominacidn de polimeriza-
do de suspensidn granulado, que se obtiene después de la po-
limerizacién y del centrifugado con un porcentaje de agua
que corresponde al 15 a 35 cien de peso.

En la fabricacidén de los polimerizesdos pusden emplearse
todos los cetalizadores mondmero-solubles ususles, estabili-
zadores de suspensiones y, si e8 &8s caso, productos auxili-
ares de suspensidn. Iss descripciones de tales procedimien-
tos de polimerizacidén ya conocidos, inclusive de las sustan
cias para ello necesarias, las encontrarsn en la monografia
de Kainer antes mencionsda en la pdgina 12 ff,

La descripcidn de los estabilizadores de suspensidn co-
nocidos se encuentra en las pdginas 16 a 25.

Convienen principslmente: Los derivedos de celulosa como
éter celuldsico, éste celuldsico, poliaceteto de vinilo, po-
liscetato de vinilo parcialmente ssponificado, pirrolidons

de polivinilo, copolfmeros de acetato de vinilo y pirrolidona
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de vinilo, copolimeros de éter vinilmetilico y anhidrido
maleico, gelatina.

Como catalizadores pueden utilizarse también todos los
catalizadores solubles en aceite conocidos pars ls polimeri
zacidén en suspensidn como los anhfdridos de dcidos persulfi-
ricos y dcidos percarbdnicos orgénicos, por ejemplo scetil
ciclohexilsul-fonilperéxido, perdxidos orgdnicos como dia-—
cetilperoxido, scetilbenzoilperdéxido, dibenzoilperdxido,
dilauroilperdxido, 2,4 diclorobenzoilperdxido, perédster —
como isopropilperacetato, tert.~-butilperacetato, tert.-bu-~
tilperoctoato, tert-butilpernsodecencato, tert.-butilpsrpi-
valato, dialquilperoxidicsrbonatos como diisopropil-, disetil
hexil-, diciclohexil-, dietilciclohexil, dicetil-, di-tert.-
butileciclohexilperoxidicarbonato, compuestos azoicos como
dinitrilos de azodiiso~dcido but{rico y valerodinitrilos
de azobisdimetilo. Los catalizedores pueden emplearse solos
0 mezclados. Como productos suxilisres de suspensidn pue—
den utilizarse los tensioactivos, como: sales alcalinas de
dcidos slquilsulfdénicos de cadenss lerges, sales alecalinas
de deidos alquilerilsulfénicos, éster o éster parcisl del
glicol, glicerina o un poliolo, por ejemplo sorbita, con éq;
dos carbdnicos de larger cadanes, éster o 4ster pasrcial de
dcidos policarbénicos, por ejemplo dcido citrieo, dcido i-
tacénico, con slcoholes de cadenes largas.

Como comondémeros pusden emplearse principalmente compues
tos monoolefinicos no seturados como por sjemplo dster vini-
lico de £cidos carbdnicos de cedenas rectss o ramificados
con 2 a 20, preferentemente 2 8 4 dtomos de carbono, como 2
cetato de vinilo, propionsto de vinilo, butireto de vinilo,

cloruro de vinilideno; ademds dcidos no saturados como por
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ejemplo dcido maleico, dcido fumdrico, deido itacdnico, dci-
do croténico, dcido serilico, dcido metecrilico dsi como sus
monoésteres con moncelcoholes o dialcoholes con 1 2 10 dtomos
de carbono, &~0lefinas como por ejemplo etileno, propileno,
isobutileno, estirol, nitrilos acrilicos pero también compues
tos variass veces no saturados. Los comondmeros pueden poli-
merizarse al 1 @ 50 por cien del peso respecto g 1los coOpoli-
meros,

Como sustancias para la polimerizacidn por injertos se
emplean polibutadieno, polivinilpropienato, cuacho natural,
gopolimeros de etileno y aceteto de vinilo, copolimeros de -
etileno y propileno, terpolimeros de nitrilo scr{lico, buta-
dieno y estirol, etec. formando las sustanciass empleadss un 1
a 50 por cien del peso respecto & la totalided de polimeros.

La polimerizacidn se realize habituslmente y segin el va-
lor-K deseado en autoclaves de agitecidén por presidn s tempe-
raeturas usuales de 40 a 702 C,

La polimerizacidn se realiza en une suspensidn scuosa. La
relscién mondmeros: agus puede ser de 1 : 1 hasta 1 :3. Du-
rante la polimerizecidn pueden afladirse tento agua como monde
meros, segin le contrsccidén del volumen.

Ia estabilidad de los productos tratados segin la inven-—
cifn se verificd de la siguiente forma, Como sabe el experto
el cloruro de polivinilo tiene lz tendencis de descomponerse
bajo la influencia de temperaturas més sltas, con ol desdo-
blamiento de gas clorhidrico. Une vez iniciada la descomposi-
cién, ésta continua caetel{ticsmente y cade vez més répido -
bajo la formacidn de estructurss de polieno.

Por lo tento pudo suponerse que durante un calentamiento

a mds de 802 C 6 mds de 1002 C por un tiempo de verios minu—
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tos, como el del procedimiento segin la invencidn, se dafia-
ria 1a estructura del cloruro de polivinilo, con 1o que
disminuir{a su elaborsbilidad.

Pero sorprendentemente los productos tratados segin la
invencidén tenfsn la misma estabilidad térmics como los pro-
ductos no trataedos, como se ve por los siguientes ensayos:
100 g de FVC se mezclan con 30 g de plestificante DOP, 0,5 g
de deslizante cera Ey 1 g de un estgbilizador sdlido de -
Ba/Cd. A continuacién se lemins la mezcla a 1659C 2 un espe-
sor de hoja homogeneizada de 1 mm, Ies hojitas estampadaes -
de la hoja homogeneizads se demplan a 1902 C en el horno. Se
determina el tiempo del comienzo del cembio de color des lasg

hojitas. Resulta la siguiente imagen:

Muestra Duracidén de trata- Tiempo cuando se inicis
miehto con vapor el cembio de color
(min) 902C (min)
PVC en suspensidn
valor-K 70 (pare la 0 40
elaboracidn blands)
n " i} l 40
i n f 2 4 O
n A (1] 5 40

PVC en suspsnsidn
valor-K 68 (pars le 0 40
elaboracidn dura)

1 40
" 11 1" 2 4_0
n " 1} 5 40
Polimerizado por 0 40
injertos
valor-K 77
it n 1"t l 40
" 1 1] 2 4_0

n f N 5 40

3
I3
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Se ve que la estabilidad térmica de les muestras tratadas
con vepor de agua no veria frente a las muestras de parti-
da no tratadas.

En el caso de 103 gsistemas heterogéneos de ges se rea-
liza el tretamiento del cloruro de polivinilo con corrien-
te continua, contraria o cruzeda. El sisteme heterogéneo de
ges de vapor/ clorurc de polivinilo puede producirse por
ejemplo por la libre cafds del cloruro de polivinilo en un
tubo de caida, por trensporté neumdtico o por fluidizacidn
en un aperato fijo provisto de montajes mdviles ¢ en un tu-
bo giratorio provisto de montajes.

En el caso del esponjemiento el tretemiento con vapor
ge realiza de forma discontinua o continue sobres una base
porosa. Un ejemplo para un tratemiento discontinuo es la
vaporizacidén en un recipiente provisto de un fondo poroso,
que también puede estar equipedo ceon un agitador. Unos e-
Jjemplos paras los aparstos de funcionamiento continuo para
la vaporizacidn los congtituyen las cintas y 108 canales -
transportadores porosos, los tornillos sin fin de transpor—
te con recubrimiento perosos asi como los filtros de cinta
¥y giratorios.

En una forma de ejecucidn especisl de la deshidratacidn
previa y la Qesmonomerizecidn del cloruro de polivinilo pue
den realizarse en el mismo apesrato. Sirven como ejemplos -
los filtros giratorios y de cinta asi{ como las centr{fuges
de criba.

Pare una explicecidn mds amplie de esta invencidn y del
progreso técnico fon ella alcanzedo, se ponen 1os siguien-

tes ejemplos:
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Ejemplo 1:

En une autoclave de presién se pdlimerizen durante 8 ho-
ras a 552 C y bajo una presidn de 8 atmdsferas relativas me-
diante agitacidn 2700 partes de cloruro de vinilo en Presen=—
cia de 4650 partes de agua, 0,2 partes de un dter de celu-
losa , 0,11 partes de un éster parcisl de un poliolo y 0,2
partes de dilauroilperdxido. La autoclave se normeliza a ten
sidn normal y se evecua durante 30 minutos a 150 torr. A -
continuacidn la suspensidn pesa a travéds de un recipiente
a una centrifuge, realizendose ls divisidn en el producto
himedo y el agua de desecho del centrifugado.

200 g. de un polimerizado de suspensidén del valor-K 70 fa-
bricado de estg.forma, que contisne un 30 por cien de su pe-
80 de agua y 4100 ppm de clorurc de vinilo, se trstan con
vapor de agua de 1002 C en un dispositivo adecuado. Ie res-
lizacién técnice consiste en que el PVC himedo, mecdifcemen
te deshidratado, que llegs después de la salida del pozo de
caida provisto de una esclusa de rueda celular o de una vél
vula de doble péndulo a una cinta transportadora porosa, don
de es tratado con wapor de agua de 100 a 1252C, aportandose
el vapor en una forma adecusda y veporizaendose el producto
El polvo arrastrado por el vapor se separs en un ciclén, que
estd bloqueado contra la cinta transportadora que se encuen
tre en un sistema cerrado, por medio de une esclusa de rue-
ds celular o de uns vélvuls de doble péndulo. ELl vapor de
ggua que pasa por encima de la cabeza del cicldn se sepera
en un separsdor conectado detrds del mismo. Este geparador
estd conectado sl sistema de desgasificacién de le instala-
cidn, y el cloruro de vinilo se recupera de la forme entes

descrita. Al final de la cinta de tresnsporte se encuentra
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delants de la entrsda al sistema de secedo otre esclusa

de rueda celulsr u otra vdlvula de doble péndulo, que evie
ta la penetracidn del vapor de ague en el éistema de secado.
En vez de le cints trensportadora puede emplesrse también
un canal de Polysius, lograndose eparte de la eliminacién
del cloruro de vinilo el transporte del polvo porsoplado -
con vapor de sagua.

Contenido de agua  Duracién delitra_  Contenido de VC

de la muestra tamiento con va- de la muestra
% de peso por (min) ppm
A) 30 0 4100
B) 31 1 . 2
) 32 2 1
D) 32 5 1
Ejemplo 2:

2450 partes de cloruro de vinilo se polimerizan, desgasifi-
can y centrifugan tsl como se describe en el primer ejemplo
durante 7 horss a 58%c y bejo une presién de 8,6 atmbsferas
relatives en presencias de 3300 partes de egua, 0,14 partes
de un éster.de celulosa, 0,04 pertss de un éster parcial

de un poliolo y 0,2 partes de dilauroilperdxido.

200 g de un polimerizado de suspensidn del valor-K 68 fa-
bricedo de esta forma, que contiene el 24% de su peso de -
agua y 4200 ppm de cloruro de vinilo, se someten al trata-
miento con vapor de agus de 100¢ C deseritos bajo 1):

Contenido de agua Duracidn del trete~ Contenido de VC

de la muestra miento con vapor de la musstra
% de_peso min prm
4) 24 4200

C) 25 16

0

B) 25 1 43
2

D) 26 5 3
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Ejemplo 3:
1325 partes del copolimerc de etileno-acetato de ¥inilo del
valor-K 66 se polimerizan por injertos, se desgasifican N
dentrifugen tal como se describe en el ejemplo 1 durante

8 horas a 612 C y una presidn de 9 atmdsferas relativas en
presencia de 3500 partes de agua, 0,6 partes de un éter de
celulosa, 0,2 partes de K2HPO4 ¥y 0,02 partes de nitrilo de
azo-diiso-dcido but{rico con 1640 partes de cloruro de vi-
nilo.

200 g del polimsrizedo por injertos del valor-K 77 fabrica-
do de esta forma con un porfientaje de agua del 17 por cien
de sus peso y 870 ppm de cloruro de vinilo se tratan de la
forma deserita bajo 1) con vapor de ague de 1002 C:

Contenido de agus Duracibn del trata Contenido de VC

%ﬁgéipgggstra mient;igon vapor dgp&a muestra
4) 17 0 870
B) 18 1 21
C) 18 2 14
D) 19 2 1
Ejemplo 4:

Un eloruro de polivinilo himedo fabricado segin el proce-
dimiento descrito en el ejemplo 1, se condujo de forma con
tinue en unas centidad de 5 t/h a través de una esclusa en
la cabezs a un tubo de cafda*de 20 m de lsrgo y 1000 mm de
didmetro, Al encuentro del producto que cae libremente se
lleva vapor sobresalentado a8 952 C en ung cantidad de 1 t/h.
El PVC desgagificado se saca al pie del tubo de caida g -
través de une esclusa, La mezcla de VG/vapor se retira de
la cabeza del tubo de caf{da y se conduce @ un condensador.

El tiempo medio de permanencia del producto en el tubo de
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caida es de aproximadamente 15 segundos. El contenido de VC
pudo reducirse de aprox. 4000 ppm a 40 ppm.

Ejemplo 5:

Se procedid como en el ajemplo 4, pero la longitud del tubo
de cafda era de solo 5 m y el tubo de caida desembocd abajo
en un recipiente en forma de embudo con paredes porosas, a -
través de las cuales se condujo una corriente de vapor de 0,5
t/h 8l sistema, E1 tiempo medio de permenenciea del PVC ere

de 5 minutos.

El contenido de V@ bajé de 4000 ppm a<<10 ppm.

200 kg de un cloruro de polivinilo polimerizedo y deshidrate-
do previamente segin el ejemplo 1, se llevaron a travéds de
una esclusa & un secador de lecho fluidizado de funcionamien
to discontinuo con un difmetro de 1,2 m. A travéds del fondo
de solplado se afisden al producto en el plazo de 5 minutos
kg de vepor de 902 C. Ia mezcla de VC/vapor se sace ¥y se con
duce a un condensador. El contenido de mondmeros restante -
disminuyd de 4000 ppm a <10 ppm.

El polfmetro as{ desgasificedo se seca a continuacidn -
con aire caliente, que se conduce iguslmente a través del fon
do de soplado.

Ejemplo 7:

E1l PVC polimerizedo y deshidratado prevismente segin el -
ejemplo 1 se conduce @ través de una esclusa & un tembor gi-
ratorio inclinado provisto de palas cargadoras en une centi-
dad de 1 t/h. El didmetro del tembor es de 800 mm. la longi
tud de 3000 mm y el nimero de revoluciones de 4 r.p.m. En -
contrs de la corriente del producto se llevan 200 kg/h. de

85¢ C. Los vahos de VC/vapor se separan en le entrads del -
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producto y se conducen & un condensador. El PVC desgasifica-
do se saca a través de une esclusa. El tiempo medio de perms-
nencia del producto es de 10 minutos. El contenido de VC bajé
de 4000 ppm a<10 ppm.

Ejemplo 8:

El pVC polimerizado segin el ejemplo 1 se conduce en una can-
tidad de 500 kg/h como suspensidn acuosa del 25% @ un filtro
plano cerrado con una superficie filtrante de 0,25 m2. Al f£il-
tro se adapta un vacfo de 150 torr. Por encima del plato del
filtro se llevan al filtro 20 kg/h de vapor de 952 C, que pa-
sa por la torta de filtractén y es retirado en el lado de as-
piracidn junto con los mondmeros. Con un tiempo medio de per-
manencia del PVC en el filtro de 1 minuto, el contenido de VC
se redujo de unos 4500 ppm a 25 ppm.

Ejemplo 9:

Un eloruro de polivinilo himedo fabricado segin el procedi~
miento indicado en el ejemplo 1 se conduce & través de una es-
clusa en la cabeza y en una cantidad de 5 t/h a un tubo de -
caida de 20 m de lergo y 1000 mm de didmetro. En contrs del
producto que cae libremente se llsva vapor sobrecelentado de
1402 C en una centidad de 1 t/h. El cloruro de polivinilo des
gasificado g saca 2 través de uns esclusa 2l pie del tubo de
ceida. Le mezcla de cloruro de vinilo/vapor se separs en la
cabeza del tubo de cefida y se conduce & un condensedor. ElL -
tiempo medio de permanehcia del producto en el tubo de cafda
es de aproximsadamente 15 segundos. El contenido de cloruro de

vinilo pudo reducirse de aproximsdemente 4000 ppm a8 <10 ppm.

Ejemplo 10:

Se procedid como en el ejemplo 1, pero la longitud del tubo

de cafda era de solo 5 mm y el tubo de caida desemboed abajo
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en un recipiente en fogma de embudo con paredes porosas, @
través de las cualss gse condujo una corriente de vapor de =~
0,5 t/h al sistems. E1 tiempo medio de permenencis del cloru~
ro de polivinilo ers de 5 minutos. E1 contenido de cloruro

de vinilo bajé de aproximadsmente 4000 ppn a <5 ppu.

Ljemplo 11:

200 kg del clorurc de polivinilo polimerizado y deshidratado
previamente segin el ejemplo 1 se conducen & través de una
esclusa a un secador de lecho fluidizado de funcionamiento
discontinuo con un didmetro de 1,2 m. A través del fondo de
soplado ge afiaden al producto en el plazo de 1 minuto 10 kg
de vepor de 1302C. Le mezcla de clorure de vinilof/vapor se
gepara y ge conduce a un condensador. El contenido de mondme-
ros restante Se seca s continuscibn con aire caliente, que -
se conduce iguelmente s través del fondo de soplado.

Ejemplo 12:

El clorurc de polivinilo polimerizedo segin el ejemplo 1
se lleva en una cantided de 500 Kg/h como una suspensidn acuo
sa del 25% a un filtro pleno cerrado de une superficie fil-
trante de 0,25 m°. Al filtro se adapta un vacfo de 150 torr.
Por encima del plato del filtro se conducen al filtro 20 kg/h
de vapor de 1302 C, que pssan por las torta de filtrecidn y se
sacan por el lado de aspirscidén junto con los mondémeros. Con
un tiempo medio de permenencia del cloruro de polivinilo en
el filtro de 1 minuto, se redujo el contenido de cloruro de

vinilo de aproximadamente 4500 ppm a< 10 ppm.
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N O T A

Hecha la descripecidn del presente invento se hace constar
que esta solicitud se acoge a las prioridades de las solici-
tudes alemsnas numeros P 24 30 901.1-44, P24 41290.6 y P 24
41 289.3 depositadas en 27 Junio 1974, 29 Agosto 1974, y 29
Agosto 1974, respondiendo al principio de unidad de invencidn
Reivindiceciones 1, 7, 8 y 9, comunses a las tres; Reivindica
ciones 2, corresponde a la P 24 30 901.1-44; Reivindicaciones
3y 4, corresponden a la P 24 41 289.3 y Reivindicaciones 5
¥y 6 corresponden a la P 24 41 290.6., ¥y que se declesran como
nuevas ¥ de propia invencidn las reivindicaciones siguientes:

l.- Procedimiento psra la reduccidén de la riquezas en clo-
ruro de vinilo en los polimerizados del cloruro de vinilo, -~
por tratemiento con vapor de sgua, caracterizado porque los
polimerizados de suspensidn himedos por sgua delceloruro de
vinilo son traspasados por vepor de agua com unas temperati-
ras de 80 a 1504C,

2.~ Procedimiento, segin le reivindicacidn 1, carscteri-
zado porque ls duracidn del tratesmiento con vapor es de30 se-
gundos g 10 minutos.

3.~ Procedimiento segin las reivindicsciones 1 y 2, oa-
racterizado porque el polimerizedo himedo por agua es tratado
con vapor de ague con uns temperatura de 80 a 1252 C y porque
la duracidén del tratemiento con vapor es de 10 segundos a 10
ninutos.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracteriza~
do porque el polimerizado hime&o por agua es tratado con va-
por de agua de una temperatura de 80 a 1252 (¢ ¥ porque el -

tiempo de duracién del tratemiento con vapor es de 30 segun~
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dos a 5 minutos.

5.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2, ca-
racterizedo porque el polimerizsdo himedo por agua as trata-
do con vapor de agua de una temperatura de 125 a 150¢ C y -
porque la durscidn del tratamiento con vapor es de 5 segundos
a2 5 minutos.

6.- Procedimiento segin las reivindiceciones 1 y 2, oca-
racterizado porque el polimerizedo himedo por ague es trata-
do con vapor de agua de una temperatura de 125 a 1502 C y
porque la duracidn del tratamiento con vapor es de 15 segun~
dos a 2 minutos.

7.~ Procedimiento, segin les reivindicaciones 1 a 3, -
caracterizado porgque el conienido de agua del polimerizado
himedo por agua es dsl 15 al 35 por cien del peso.

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4, ca-
racterizado porque la relacidn del peso entre el polimeriza-
do y el vapor de agua es de 50 : 2 hasta 50 : 50.

9.—~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 5, ce-
racterizado porque de 1los vaspores del tratamiento con vapor
de agua se recupera el cloruro de vinilo.

10.- Procedimiento pera la reduccidén de la riqueza en
cloruro de vinilo mondémero en los polimerizados del cloruro
de vinilo.

Seglin se describe y reivindica en la presente Memoria
que consta de 17 hojas foliadas y mecanografiadas por una 89
la cara.

Medrid, @& 30 de
CHEMISCHE WERK;

Flrmede: ™ 1O RA
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