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PROCEDIiHIENIO PARA LA ELIMINACION CON POCAS EMANACIONES 
Da CLORURO La VINILO DE LOS POLIMEROS DEL CLORURO DE 
VINILO.

BASF AKTIENGESELLSCRAFT, entidad alemana, 
residente en 6700 Ludwigshafen, República 
Federal Alemana.

La invención se refiere a un procedimiento para 
la eliminación,con pocas emanaciones de cloruro de vinilo, 
de los polímeros de cloruro de vinilo, que se han ooteni- 
do en dispersión acuosa.

El estado tócnico de las instalaciones existen-
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tes para la producción de los polímeros del cloruro de vinilo 
es aún insuficiente con respecto a una transformación libre 
de pérdidas de los monómeros,para esto empleados, a los sóli­
dos de polímero correspondientes. Por lo general, se pierden 
entre un 2 y 5 % en peso de la cantidad de.monómeros empleada,

En la producción de polímeros del cloruro de vinilo
* i .

ae mantienen, debido a la buena solubilidad del cloruro de vi 
nilo en sus polímeros, ciertas cantidades residuales en el 
polímero, que en su mayor parte se volatizan en las instala­
ciones de elaboración y de secado abiertas hacia la atmósfera. 
En adición al problema de la impurificación del aire de sali­
da emanado se presenta el insatisfactorio grado de pureza He 
los polímeros,,que aún pueden contener 1000 ppm de.cloruro de 
vinilo. Los objetos de uso obtenidos de los mismos aplicando 
las altas temperaturas de conformación necesarias,.pueden 
contener en casos individuales a^ún ligado hasta algunos cien 
tos de ppm de cloruro de vinlló, de los cuales, en caso dado, 
ciertas partes,al ponerse en contacto con los materiales eñva 
sados, pueden migrar en forma indeseada a estos últimos.

La solución del problema mencionado obliga, por lo 
tanto, a una eliminación lo más amplia posible del cloruro de 
vinilo de sus polímeros ya en la etapa de su formación en 
sistema independizado de la atmósfera del ambiente. Las medi­
das para ello necesarias se orientan, por lo tanto, hacia 
propiedades materiales conocidas, tales como morfológicas, de 
los polímeros de cloruro de vinilo y las funciones de estado ¡ 
de la solución monómero/polímero. Mientras los polímeros de 
cloruro de vinilo son prácticamente insolubles en cloruro de 
vinilo, éstos son capaces de recoger considerables cantidades 
de cloruro de vinilo bajo formación de un gel. El comporta-



5

10

15

20

25

30

miento de solubilidad del cloruro de viniio se asemeja al de 
los plastificantes conocidos en los polímeros de cloruro de 
viniio, donde primariamente una parte se aloja por solvata- 
ción de los margenes de polímero para cristalinos y, por otra 
parte, la proporción plastificante propiamente dicha entre 
las capas límites amorfas de las zonas paracristalinas.

Durante la polimerización del cloruro de viniio se 
efectúa in situ la plastificación de los polímeros que se pre 
cipitan del cloruro de viniio plastificante. Además, a la tem 
peratura de polimerización se ha de contar con procesos tér­
micos, bajo los cuales el polímero precipitado inicialmente 
en forma amorfa se desmezcle en una zona amorfa y paracrista­
lina. El volumen de lugares vacíos que se desarrolla como fa­
se incoherente se enriquece con cloruro de viniio, que queda 
rodeado de material polímero más denso. La transformación de 
polímero que se inicia hacia finales de la reacción del cloru 
ro de viniio ligado en el gel, conduce a un aumento del volú- 
men de lugares vacíos, del peso específico y de la temperatu­
ra de vitrificación de los polímeros, oponiendo estos últimos, 
al interrumpirse la reacción por desgasificación y con ello 
en una ulterior disminución de la concentración de monómeros 
existentes en el polímero, una resistencia considerable a la 
difusión de los monómeros residuales aún a retirar. Este im- 
peúimiento de la velocidad de difusión iniciada por el aumen­
to de la temperatura de vitrificación resulta tan gravante 
debido a que las temperaturas de polimerización industriaimen 
te usuales se encuentran por debajo de la temperatura de vi­
trificación de los polímeros producidos y, por lo tanto, los 
monómeros residuales quedan cada vez más congelados al desga­
sificar en el reactor.

Para caracterizar con más detalle la permeabilidad
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influenciada por la estructura de políméro sobre los¡líquidos 
o los gases se hace referencia a los conocidos trabajos res­
pecto a la sorbción o bien permeabilidad en los polímeros de 
cloruro de vinilo puros. Ratos han demostrado que los políme­
ros tratados térmicamente son mucho menos permeables que los 
subenfriados rápidamente a partir de la fusión pura. Así, se 
puede explicar también la observación, según la cual.la velo­
cidad de desorbción del cloruro de vinilo ligado en el políme 
ro resulta mayor contra más virgen o bien contra menos enve­
jecida esté la capa límite pobre en monóm.Oros del polímero.

La eliminación intensa de ios residuos demonómero ¡ 
de los sistemas de polímero morfológicamente similares,pero j 
distintos en su composición, tales como las dispersiones de 
partículas finas a base de ásteres de ácido vinílico y ácido 
aerifico, butadieno y otros comonómeros se conoce por la pu­
blicación alemana DAS 1 248 943 y ya se realiza en escala in­
dustrial. Como aquí se trata principalmente de dispersiones d¡ 
polímero que forman películas a temperatura ambiente,y su ob- 
tención se realiza a temperaturas muy por encima de la tempe­
ratura de vitrificación de los polímeros, no queda impedida ! 
la desorbción que si^ue directamente después de su obtención 
de los monómerob residuales, contrario a los polímeros de 
cloruro de vinilo antes mencionados.

Un tratamiento ulterior con vapor de agua de los po 
limeros en masa del cloruro de vinilo producidos en forma an 
hídro para retirar el cloruro de vinilo residual aún existen­
te en el polímero,se describe en 'la publicación alemana DOS 
2 331 895.

El cometido de la presente invención era hallar un 
procedimiento que permita una eliminación intensa, con pocas
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emanaciones y pérdidas, del cloruro de vinilo de ios polímeros 
del cloruro de vinilo, qué se han obtenido en dispersión acuo 
sa.
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Este cometido se soluciona mediante el procedimien­
to de la presente invención. El objeto de la presente inven­
ción es, por lo tanto, un procedimiento para la eliminación 
pobre en emanaciones, de cloruro de vinilo de los polímeros 
del cloruro de vinilo que se han obtenido en dispersión acuo­
sa, caracterizado porque,después de la polimerización,las 
dispersiones de polímero acuosas se trasladan directamente 
o en estado mecánicamente deanidratado como material húmedo ]< . . i
a instalaciones de desorbción conectadas detrás de los reacto 
res de polimerización y hermetizadas con respecto a la atmós­
fera que los rodea, compuestas esencialmente de uno o de va-. 
rios recipientes de tiempos de residencia', en caso dado agita 
dos, calentadles directa o indirectamente, así como acciona­
dos en.forma continua o por tandas, que, en caso dado, con­
tienen grupos desarrolladores de corrientes de rie^o y/o de - 
caída para formar capas de dispersión delgadas, y en j.os cua­
les, bajo depresión, presión normal o sobrepresión, y tempe- i 
raturás de'las dispersiones de polímero acuosas o bien del 
material húmedo obtenido de éstas después de una deshidrata- 
ción previa mecánica entre 40 y 140°C el cloruro de vinilo 
que sale del polímero hacia el recinto de vapor y, en caso da 
do, los comonómeros se evacúan por enjuague de vap^r de agua 
formado o conducido a través, en caso dado recalentado, en 
forma conocida hacia instalaciones de condensación, donde se 
efectúa la separación en agua y monómeros.

Los polímeros del cloruro de vinilo son los homopo- 
límeros del cloruro de vinilo así como también los copolíme-

t
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roa del oioruro jde viniló con Rusta un 50 % oa pesio de otros 
món&earoa copoiimerizableñ. . ... J  ^

.Bajo dispersiones de polímero acuosas se han de en- 
..teudéh, deatró\4^Jj^^ñr da ..ésta' invenpiónj tanto lasdispsr!- 
síonés:de polímeiros de. cloruro de vlnilo que sedimentan, ooni.o 
'taábi'úh.- íaa .qúáno -sedimentan. Las dispersiones que no sedl- 
mentán* son látices,;tal y como sé obtienen, por e j ampio, en 
la polimerización por emulsión uaual.de clóruro de vinilo.
Las dispersiones de polímero'que sediménten se forman en la . 
polimerización por suspensión usual de óloruro de Vinilo o 
coagulación, de látices. Las dispersiones d̂e polímero'.achosas 
se pueden emplear directamente en el procedimiento-de la pre­
sente invención; *

En las.suspensiones o látioes coagulados, es decir, 
en lás sUspenáiones de polímero acuosas que sedimentan.es .. 
ventajoso someter óstas previamente,a una déshidratación par- 
pial. Esta déshidratación parcial se puede realizar en forma 
puramente mecánica con ayuda de támices o centrífugas. Éh es­
te óasó, sé .emplea él material húmedo obtenido en él procedi- 
miéntÓ dé-la.presente invención, encontrándose' el-oontenido 
¿n'.agda en el. material húmedo, por lo general, éntre un; 10 
y 40 % en peso, referido al material húmedo.

En las instalaciones de desorbción se calientan 
las dispersiones de polímero aouosas,, o bien el materiál-húme 
do obtenido por déshidratación previa mecánica mediante ca-. 
lentamiento directo o indirecto a temperaturas entre 40; y . -1 
140°C. La presión en los depósitos de tiempo de residencia 
de la instalación de desorbción sé ajusta aquí) por.lo.gene­
ral, de manera que oorresponda-a la presión de ebullición de 
la dispersión de polímero acuosa a-la temperatura de desórb-
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ción seleccionada* bi no emplea el material húmedo obtenido 
después de una desnidratación mecánica previa, se trabajará 
bajo aquellas presiones,de manera que a la temperatura de 
desorbción seleccionada no se condense el vapor de agua con­
ducido a través del material húmedo.
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Para una eliminacién rápida e intensa y, por lo 
tanto, también económica,del cloruro de vinilo es, además, 
necesaria una elevación lo más amplia posible de la tempera­
tura en la dispersión de polímero acuosa o bien en el mate­
rial númedo hasta o bien por encima de la temperatura de cris 
talización del polímero de cloruro de vinilo, ya que a ésto j 
va libado un considerable incremento de la velocidad de di- . 
fusión. Mediante la evacuación simultánea del monómero fuera 
del recinto de vapor por encima de las dispersiones de políme 
ro acuosas o bien del material húmedo obtenido de éstas des­
pués ue una deshiaratación previa, se desplaza la posición 
de equilibrio entre desorbción/absorción o bien de la solubi- 
lidad hacia unos contenidos muy bajos de monómeros residuales 
en el polímero. Otra condición previa para maximar la veloci­
dad de desorbción controlada por la difusión es la minímiza- 
oión del recorrido de difusión medio o bien la maximación de 
la superficie de polímero específica de las masas. Esta condi 
ción morfológica se cumple en forma exoelente en los políme­
ros del cloruro de vinilo, ya que,en la mayoría de los caso.s, 
la polimerización se realiza en forma de una polimerización 
de precipitación y en el procedimiento de masa, suspensión o 
emulsión se forman partículas de polímero dentro de un margen
de diámetros de 0,05 a 2^um y con una superficie específica 
de 0,1 a 30 m^/g de polímero.

30 Para lograr una eliminación del cloruro de vinilo



con la menor pérdida y emanaciones posible, se efectuará ésta 
en un sistema cerrado con respecto a la atmósfera ambiental. 
Para minimizar la presión parcial de monómeros sobre las dis­
persiones de polímero acuosas o bien el material húmedo, se 
precisa de una diluición desplazudora del cloruro de vinilo 
que se enriquece en el recinto del vapor. Esta se puede efec­
tuar a presión normal, bajo sobreprésión o depresión. Ai tra­
bajar cerca de la presión normal serán mayores las inversio­
nes para los grupos resistentes a la presión. El enjuagado 
necesario para diluir la atmósfera de vapor se efectúa pre­
ferentemente con vapores de fácil condensación, preferente­
mente con vapor de agua, que adicionalmente permite,.como buen 
portador de calor adecuado, el necesario aümento de la tempe­
ratura de los polímeros de cloruro de Vinilo mediante conden­
sación parcial* El vapor de agua se puede alimentad, én caso 
dado, también en forma recalentada aprovechándose la energía 
cinética que se libera en el proceso de destensión para la 
mezcla o bien fluidificación de loa polímeros.

' Una influencia adicional sobré la eliminación del 
cloruro de viniló fuera de los polímeros dispersados en fase 
acuosa, la tiene el transporte de los materiales a través de 
la fase acuosa hacia el recinto de vapor. En el transporte 
de los materiales en fase acuosa se debe diferenciar entre 
un transporte de materiales rápido mediante difusión y con­
vección fuera de las partículas de polímero y un transporte 
de materiales lento sólo por difusión en los poros y capila­
res de las partículas de polímero. Mediante una desnidrata- 
ción parcial de la suspensión y látices coagulantes, es de­
cir, de dispersiones sedimentantes, se logra que los poros y 
los capilares estén ahora parcialmente llenados con agua. Co­
mo la difusión en el medio gaseoso se desarrolla en potencias

-0-



5

10

15

20

25

30

-9-

de diez más rápido que en liquido, sd puede acelerar.la elimi
nación del cloruro de vinilo de los polímeros mediante la
deshidratación parcial de las dispersiones de polímero sedi- 

. - -f , . .mentantes en un factor de aproximadamente 5.

Si, como en los látices, es decir,' 'en l¡*s dispersio- 
^.nes-de polímero acuosas no sedimentantes, no es posible una 
deshidratación parcial o bien ésto va ligado con elevados eos 
tes, entonces es ventajoso efectuar la eliminación en capa 
delgada, por ejemplo, en películas de riego. Una deshidrata­
ción parcial de las suspensiones o de los látices coagulantes 
tiene la ventaja de que la energía térmica introducida con la 
condensación parcial del vapor de agua no se desperdicia, áde 
más, para el aumento de temperatura^ no relevante del agua de 
suspensión.

La mayor parte del vapor de agua sin condensar se 
emplea para la diluición desplazante de las cantidades de 
cloruro de vínico que pasan hacia el recinto de vapor y para 
el arrastre fuera del recinto de desorbeión, formando,para 
el movimiento dirigido de la corriente de vapor, una diferen­
cia de presión correspondiente y manteniendo la concentración 
del cloruro de vinilo en el recinto de vapor preferentemente 
en valores inferiores a 500 ppm, preferentemente inferiores a 
200 ppm. Trabajando,en forma continua se puede tomar aquí com 
base la concentración del,cloruro de vinilo en el recinto de 
vapor,en el que el polímero abandona el recinto de desorbeión 
Bajo estas condiciones se logra, en los polímeros de suspen­
sión previamente deshidratados con un tiempo de residencia de 
5 minutos a 98°C, una disminución de la concentración de clo­
ruro de vinilo de 1500 ppm a 10 ppm. Los vahos que en el paso 
continuo desde el recinto de vapor por encima del polímero
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llegan directamente a un intercambiado!- térmico refrigerado 
por agua o que se alimentan a éste a través de un ventilador 
o comba, son condensados en éste, con lo que se desarrolla 
por encima de la fasé de agua condensada Una atómósfem, de 
cloruro de viniío enriquecida en forma correspondiente a las 
condiciones de temperatura/presión. Esta se puede licueficar 
mediante compresión isotérmica o refrigeración isobárica y 
ser alimentada sin pérdida alguna a la instalación de recupe­
ración de cloruro de vinilo existente.

En el caso de los polímeros de emulsión y del seca­
do por pulverización forzosamente necesario del látex es, sin 
embargo, económicamente desventajoso un calentamiento dilecto 
del látex mediante condensación parcial, ya quo la cantidad 
de agua condensada se ha de evaporar de nuevo. En estos casos 
es conveniente introducir la cantidad de calor necesaria para 
el aumento de temperatura exigido indirectamente mediante con) 
tacto con los intercambiadoreé térmicos. Intercambiadores ¡
, á itérmicos adecuados son recipientes de residencia dotados de j 

envolventes calentadores o deshaces de tubos que desarrollan 
películas de riego. Debido a ía sensibilidad de los.látices 
de coagular ai emplear temperaturas altas, se está obligado 
a trabajar por debajo, pero, áin embargo, los más cerca posi­
ble de la temperatura de cristalización de los polímeros. Si 
la dispersión se calienta a temperaturas por encima de la tem 
peratura de cristalización de ios polímeros, entonces es con­
veniente reducir, directamente después de la eliminación del ¡ 
cloruro de vinilo, mediante destenaión a vacío y la refrigera 
ción por evaporación con esto unida, la temperatura del polí­
mero de nuevo a por debajo de la temperatura de cristaliza­
ción. Mediante un tiempo de residencia breve a temperatura al
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ta se puede evitar, de esta manera, un dañado del polímero.
i*

Como las temperaturas dé cristalización esénciaimen 
te se encuentran ampliamente por debajo de 100°C a unos 80 °C, 
el desplazamiento del ^as de cloruro de vinilo con vapor de 
agua es posible sin condensación sólo en la zona de depresión 
La velocidad de la desorbción se aumenta adicioñalmente me­
diante la disminución de la presión'hidro'stática en el látex. 
Esto es posible desarrollando películas de corriente de caída 
o bien de riego, en caso dado con intercámbiauores térmicos 
de Laces de tubos.

Del gran número de mediciones se ha acreditado para 
el contenido de cloruro de vinilo residual que se presenta, 
después de un tiempo de almacenamiento infinitamente largo, 
bajo condiciones de presión y de temperatura constantes, en 
el polímero la fórmula siguiente: ¡ }

i

0<xn= (Pstat + Pp - P .̂)/oó . Pyp

donde 0 6o significa el porcentaje del contenido final de clo­
ruro de vinilo eñ el polímero después de un tiempo infinita­
mente largo, Pstat significa la presión estática media en la 
capa de dispersión acuosa, en bar, Pp significa la presión 
por encima de la dispersión acuosa en el recinto de vapor 
(bar), P^ significa la presión de vapor saturado del agua 
(bar), Pyp significa la presión de vapor saturado del cloruro 
de vinilo (bar) y significa el coeficiente de absorción pa­
ra VC en PVC (para látices aprox. 0,06; para las suspensiones 
en dependencia de la morfología y de los efectos de tratamien 
to térmico).

La dependencia temporal de la disociación de la con 
centración de cloruro de.vinilo en sus polímeros, se puede
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describir mediante la fórmula siguiente

^ k*h(O - Cc)/(Uo - Cd^) = A . e

donde C significa el porcentaje de contenido residual de clo­
ruro de vinilo después de transcurrido el tiempo t en el poli 
mero, Co significa el porcentaje de contenido inicial de clo­
ruro de viniló con t=o en el polímero, t significa el tiempo 
de desorbción en minutos, k significa en min^* la dependencia 
de la temperatura de la desorbción y A es un factor.-

La fuerte dependencia de la temperatura del factor 
de tiempo k se desprende de la "tabla a continuación

1 ! -
T (°C) 30 50 70, 90
k(min"^) 0,005 0,013 0,07* 0,5

La desorbción transcurre, por lo tanto, a 90 cien 
veces más rápida que a 30*̂0. )

Rl aumento está especialmente destacado al sobrepa­
sar la temperatura de cristalización entre 70 y 90°C.

Para lograr un trabajo lo más pobre en pérdidas y 
con la menor emanación posible, es necesario que los vapores 
de cloruro de vinilo se obtengan libres de gases inertes, . 
tales como nitrógeno o aire. Solamente de esta manera es posií 
ble condensar el cloruro de vinilo ampliamente y en forma ! 
libre de pérdidas con medios sencillos. Al estar presentes ga' 
ses inertes se precisa de un elevado gastó técnico para sepa­
rar los gases inertes cargados con cloruro de vinilo, tales 
cómo refrigeración a temperaturas muy bajas a presiones altas 
o una purificación absortiva de los gases inertes extraídos



-13-

hacia la atmósfera.
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Como por razones de capacidad no ee económica una 
desgasificación ulterior intensa y lenta en el reactor de po­
limerización es adecuado el traslado de las dispersiones de 
polímero acuosas a instalaciones de desorbción dispuestas.a 
continuación y cerradas con respecto a la atmósfera. Para 
desarrollar la ulterior eliminación del cloruro de vinilo po­
bre en emanaciones y con la menor pérdida posible deberán 
trasladarse las dispersiones de polímero acuosas sin ventila­
ción mediante gas inerte del reactor Hacia las instalaciones 
de desorbción. Esto se puede efectuar mediante Una tubería 
pendular de gas con gasómetro, en caso dado,interconectado 
entre la instalación de desorbción y el reactor o mediante 
extracción por bombeado de la suspensión o.bien dispersión 
que se encuentra en el reactor bajo la propia presión c.el 
cloruro,de vinilo. La atmósfera que queda en el reactor se 
compone, por lo tanto, esencialmente de vapor de agua y de 
cloruro de vinilo, que antes del ventilado del reactor con la 
atmósfera se puede evacuar mediante bombas de vacio y enjuaga 
do con vapor de agua ampliamente sin pérdidas hacia la insta­
lación de condensación para la recuperación del cloruro de vi 
nilo. Por lo tanto, está el reactor así disponible para los 
múltiples trabajos de limpieza necesarios,.que se han de rea­
lizar principalmente en estado atmosféricamente ventilado.

2$ Las dispersiones de polímero acuosas trasladadas a
los recipientes! de tiempo de residencia cerrados y, en caso 
dado, agitados,] se pueden desgasificar directamente en estos 
mismos mediante} alimentación de calor por contacto o calefac-. 
ción por vapor directa y aplicación de depresión conforme a 

30 la temperatura de desorbción deseada, en forma continua o por

i

!!
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tandas. Para acelerar la desorbción es ventajoso conducir las 
dispersiones en capa delgada, por ejemplo, por encima de 
columna de riegos o haces de tubos calentados. Los tiempos de 
residencia medios, ante todo de los látices sensibles a la 
temperatura, se encuentra aquí én la zona de pocos segundos 
hasta 240 minutos a temperaturas de desorbción por debajo o 
cerca de la temperatura de cristalización de los polímeros.

Si en las dispersiones sedimentantes,.tales cómo la 
tices coagulados o suspensiones,se efectúa una deshidratación 
previa mecánica a través de tamices o centrífugas, entonces 
se conducirá,a continuación de ésto, el material húmedo des­
de los depósitos cerrados en forma continua a un depósito de 
tiempo de residencia, cuyo volúmen se dimensionará, de manera 
que el tiempo de residencia medió del material húmedo ̂ alimen­
tado en forma continua ascienda .como máiimo a 2C minutos, pre 
ferentemente desde pocos segundos hasta 10 minutos* Las tempe 
raturas aquí aplicadas sé encuentran preferentemente por en­
cima de la temperatura de cristalización de ios polímeros y 
sobrepasarán los 140^0 sólo en forma inesencial. En los depó­
sitos de tiempo de residencia se introduce vapor esencialmen­
te a presión normal a través de toberas hacia él volúmen de 
material húmedo y ésto repartido en forma igualada^ se evacúa 
por la cabeza y la mezcla de vapor que se forma se precipita 
en condensadores. Debido a la liberación de los poros cerra­
dos con agua, producido por la deshidratación previa, por la 
vaporización constante con vapor de agua puro y finalmente 
por el aumento dé la temperatura por encima de la temperatura 
de cristalización, se libBra el cloruro de vinilo residual de 
sus polímeros en forma especialmente rápida. Bajo las condici) 
nes indicadas pierden los polímeros que contienen un conteni­
do inicial de aproximadamente un 1,5 a 3,0 % en peso de clora



-15-

10

. .15

20

25

30

ro de vinilo, aquéllos con estructura pórosa más rápidamente 
el monómero que los polímeros compactos de peso a granel más 
alto. Para alcanzar un contenido residual de 10 ppm o menos, 
son suficientes aquí tiempos de residencia de 3-3 minutos, 
mientras que los tipos de productos compactos y menos porosos 
precisan de tiempos de residencia da haéta 15 minutos.

Los polímeros extraídoá al final del depósito de 
tiempo de residencia se trasladan a un recipiente de agita­
ción atmosféricamente abierto, o se llevan directamente al se­
cador. Desde él se efectúa la elaboración ahora pobre en ema­
naciones y el secado de ios polímeros.

Ejemplo 1

Una suspensión de 8700 kg de PVC del valor K 60 
en 17000 kg de agua, se calienta directamente después de su 
obtención por polimerización en suspensión y después de sepa­
rar por bombeo 1300 kg de cloruro de vinilo sin reaccionar en 
el plazo de 30 minutos de 66**C a 93**C mediante introducción 
y condensación de 1200 kg de vapor (tomado de la red de 
5 bar)en la suspensión agitada. El PVC suspendido, que aún 
contiene 130 kg o aproximadamente 15000 ppm de cloruro de vi­
nilo disuelto,se somete bajo agitación y continuando la intro 
ducción de vapor en una cantidad de aproximadamente 200 kg/ho 
ra durante la duración de 15 minutos a un tratamiento en va­
cío. Del recipiente de agitación resistente a la presión y 
hermético al gas se extraen los vahos de cloruro de vinilo 
y vapor de agua por encima de la superficie del líquido de la 
suspensión con un rendimiento de 550 metros cúbidos de servi- 
cio/hora con ayuda de una bomba de anillo dé agua y se compri 
me a 7 bar. La depresión que se forma en el recipiente agita­
dor resistente a la presión corresponde esencialmente a la
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presión de vapor de agua de la suspensión a lá temperatura oo 
rrespondiente de la suspensión. Una gran parte del vapor de 
agua condensa ya en la bomba de anillo de agua, donde la tem­
peratura del agua se mantiene,mediante refrigeración indireo-L 
ta con agua, a una temperatura de únoa 6Ó°C. El caudal de' agua 
en la bomba se mantiene constante a través de una regulación 
de nivel. El exceso de agua que se forma por condensación se 
retira,a través de una válvula de salida. Este llega a un re­
cipiente de rebose calentado y barométricamente-sumergido,' ; t *
del que por evacuación se retiran las partes de monómeró aún 
disueltas en el agua hasta un contenido de menós de 5.ppm.
Los vahos comprimidos en el lado de.presión de la bomba de - 
anillo de agua se componen principalmente de clórufo de vini- 
lo^ Se licuifica en.Un refrigerador de agua bajo una piesién. - * , . t , . ; - ..
de 7 bar y se recicla para su empleo de nuevo. En igual forma, 
se recicla el cloruro de vinilo retirado del agua de compre­
sión.

Ei contenido en cloruro de vinilo disuelto ón el 
cloruro de polivinilo én suspensión se determinó por cromato­
grafía de gas.en 45 ppm. Mediante el tratamiento ulterior don 
vapor de agua a 98°C se retiraron, por lo tanto, adicionalmen 
te unos lg6 kg de cloruro de vinilo, que se reciclaron esen­
cialmente para ai nuevo empleo.

La suspensión de cloruro de polivinilo así tratada 
se diferenciaba, sin embargo, de la no tratada en forma-Visi­
ble para el ojo por una tonalidad ligeramente amarilla.Esta 
tonalidad se mantiene también después de centrifugar mecánica 
mentes el agua de.suspensión y después de secar el cloruro de 
polivinilo y se basa evidentemente en modificaciones de la. es 
tructura del polímero iniciadas térmicamente. Como también en 
la.elaboración conformadora de estos polvos de polímero seco
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a láminas y botellas se mantiene el mencionado tehido amari­
llo, este modo de trabajo anteriormente descrito repercute 
desventajosamente sobre la calidad da los productos finales.

El polvo de cloruro de polivinilo seco, obtenido 
después del deshidratado mecánico previo y después del secado 
de la suspenslén de cloruro de polivinilo hiimeda de la contri 
fugación con aire caliente a temperaturas del producto de uno 
60^0, contenía adn un contenido residual en cloruro de vinilo 
de 28 ppm. La cantidad de cloruro de vinilo emanada con el 
aire de salida del secador hacia el exterior ascendía, por lo 
tanto, a 1,48 kg.

Ejemplo 2 (Ejemplo comparativo)

Se procede como en el ejemplo 1, pero sin el trata­
miento ulterior con vapor de agua y sin el calentamiento adi­
cional de la suspensión. La suspensión se deshidrata y se se­
ca como en el ejemplo 1. El polvo de cloruro de polivinilo 
incoloro secado tenia un contenido residual de cloruro de vi­
nilo de 1 350 ppm. La cantidad de cloruro de vinilo emanada 
hacia el exterior con el aire de salida del proceso asciende, 
por lo tanto, a 119 kg.

Ejemplo 3

Se repite el ejemplo 1 a una temperatura en el tra-. 
tamiento ulterior con vapor de agua de 80 °C. La suspensión 
incolora tiene un contenido final en cloruro de vinilo de 
2450 ppm, referido al cloruro de polivinilo. Después de la de¡! 
hidratación previa y secado de la suspensión análogo al ejem­
plo 1, contiene el polvo de cloruro de polivinilo incoloro se 
cado un contenido final de cloruro de vinilo de 255 ppm. La 
cantidad de cloruro de vinilo emanada hacia el exterior con
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el aire de salida del secador asciende, por lo tanto a' . ^
18,8 kg. '

¿iemolo 4

Sé procede como.en el ejemplo 2. Después-da separar 
por centrifugación el agua de -la suspensión se introduce, sin - 
embargo, el polvo de cloruro de polivinilo húmedo de la cen­
trifugadora con ayuda de un tornillo sihfíh en la cabeza de 
un depósito de acero cilindrico dispuesto en ppsición verti­
cal y por el fondo del depósito se, extrae asimismo pon un tor' 
nillo sinfín h á d a  los dispositivos de secado existentes. El 
volúmen libre del recipiente.aislado térmicamente se dimensio 
na', de manera que sean posibles tiempos de residencia dei-ma- 
teriai de la Suspensión húmedo dé la centrifugadora, según el 
grado dé llenado, de hasta 20 minutos.. A lo largo de la pared 
interior del recipiente se han dispuesto, chapas perforadas, 
desplazadas entre sí,, para la introducción de vapor, de mane­
ra que toda lá sección circular del depósito quéde cubierta 
igualadamente con vapor. El ángulo de inclinación de las cha­
pas perforadas!e% mayor que eí ángulo de adhesión del mate­
rial en suspensión húmedo de la centrifugadora, por lo que se 
presenta.un flujo de material bólido a través del depósito 
por fuerza de gravedad. A la salida del vapor.de la chapa per 
forada se conduce el vapor adi cíonalmente en. dirección tangen 
cial con respecto al plano de las chapas y apoya, por lo tan-; 
to, el deslizamiento del material en suspensión por fuerza de 
gravedad. Las cantidades de vapor se ajustan, de manera qué,o) 
rrespondan aproximadamente 100 kg de vapor por tonelada de
cloruro de polivinilo. Los vahRs que se forman son extraídos< . ' * - . -.  ̂ < . . .  * '
con ayuda de una bomba por la cabeza del depósito y se conden 
san parcialmente, esencialmente a presión normal, en un in- .
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tercambiador térmico enfriado por agua* Los vahos de cloruro 
de vinilo no condensados se alimentan a la bomba anular de 
agua, se comprime a 7 bar y se iicuefica por refrigeración 
ulterior. El vapor de agua, por lo pronto parcialmente conden 
sado, se puede alimentar como en el ejemplo 1 a un tratamien­
to en vacío.

Con una carga horaria de 2,7 toneladas de material 
en suspensión húmedo de la centrífuga con un contenido resi­
dual en agua de un 25 % en peso y una carga horaria de 200 kg 
de vapor de agua, que se toma de una red de vapor de 5 bar, 
se redujo con un tiempo de residencia de 10 minutos a 100°C 
el contenido residual en cloruro de vinilo, referido al cloru 
ro de polivinilo a 8 ppm. El material húmedo caliente, incolo 
ro, que abandona el depósito de desorbción, se alimenta a la 
instalación de secado existente. Después de su secado análogo 
al ejemplo 1 se midió en el cloruro de polivinilo un conteni­
do final en cloruro de vinilo de 6 ppm. La cantidad de cloru­
ro de vinilo emanada con el aire de salida del secador hacia 
el exterior asciende, por lo tanto, por hora, a 4 g ó 17 g 
para ia carga de*cloruro de polivinilo en total elaborada.
En el cloruro de polivinilo así tratado no se pudieron apre­
ciar características perjudiciales de ia calidad.

Ejemplo 5

Se procede como en el ejemplo 3 y él material cen­
trifugado previamente deshidratado mecánicamente se trata se­
gún el ejemplo 4. Antes de entrar en la instalación secadora 
se determinó un contenido residual en cloruro de vinilo infe­
rior a 5 ppm (límite de apreciación del método de análisis), 
referido al cloruro de polivinilo. No se pudieron apreciar 
diferencias,significantes en la calidad con el polvo de cloru 
ro de polivinilo obtenido según el ejemplo 2.
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Ejempló 6

Un látex obtenido en forma de trabajo continua, con 
teniendo 45 % en peso de cloruro de polivinilo, se libera des 
pues de la polimerización y un rendimiento de cloruro de vini 
lo del 90. % en un depósito destensor de la cantidad principal 
del cloruro de vinilo sin reaccionar. Durante la desgasifica­
ción destensora se enfria el látex en unos,20 ?C a 30^0. El 
cloruro de polivinilo dispersado contiene después de ésto 
sólo 20 000 ppm de cloruro de vinilo.

Para retirar los monómeros residuales se alimentan 
0,5 m /h de látex a una columna de fondos de tamiz accionada 
en contracorriente con vapor de la red de 5 bar. La columna 
de fondos de tamiz con un diámetro de 0,3 m y una altura de 
3 m, Contiene 9 íondos de tamiz; trabaja en es-tado inundádo 
y está diseRada de manera que se puedan aloanzqr tiempos de 
residencia de hasta 20 minutos. La temperatura del látex se } 
ajusta por depresión a un máximo de 70 °C. El caudal de vapor 
asciende a unos $0 kg/h. El vapor de agua que contieno cloru­
ro de vinilo aspirado por la cabeza de la columna, se preci­
pita como en el ejemplo 1 en una bomba anular de agua y el 
cloruro de vinilo se licuefica a una presión de 7 bar en un 
condensador. Después de este tratamiento el cloruro de polivi 
nilo dispersado contiene sólo 20 ppm de cloruro de vinilo. 
Después del secado por pulverización del látex se midieron en 
el polvo de cloruro de polivinilo seco sólo 7 ppm de cloruro 
de vinilo.

Ejemplo 7

El látex de cloruro de polivinilo previamente desga 
sificado según el ejemplo 6 a 20 000 ppm, referido al cloruro 
de polivinilo, se conduce a través de un depósito provisto de



21-

agitador, resistente a la presión, calentado indirectamente, 
con un-volumen de 0,6 y se calienta a 70**C. La salida se 
efectúa a través de un tubo de rebose,que está barométricamen 
te sumergido en un depósito de látex. El tiempo de residencia 

$ medio del látex de 20 minutos se ajusta por el caudal de ali­
mentación. La temperatura del.látex se mantiene por depresión 
a un máximo de 70**C. Los vahos extraídos de la cúpula del re­
cipiente se alimentan como en el ejemplo 1 a una bomba anular - 
de agua y se separa.

' ' '
10 El látex de cloruro de polivinilo evacuado después

de este tratamiento contiene sólo 3000 ppm de cloruro de vi-
;

nilo, referido al cloruro de polivinilo. Después da un secado 
por pulverización asciende el contenido en cloruro de vinilo 
del polvo de cloruro de polivinilo seco sólo a 1$ ppm.
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 
así como la manera de realizarlo en la práctica, debe hacerse 
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus 
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren, 
su principio fundamental; también se hace constar que el in­
vento corresponde a una solicitud de patente presentada en 
Alemania, bajo el número P 24 50 464.1* de fecha de 24 de oc­
tubre de 1.974* acogiéndose por lo tanto a los beneficios que 
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo 
que constituye la esencia del referido invento y por lo que 
se solicita Patente de Invención por 20 años en Espada, so­
bre: PROCEDIMIENTO PARA LA ELIMINACION CON POCAS EMANACIONES 
DE CLORURO DE VÍNILO DE LOS POLIMEROS DEL CLORURO DE VINILO; 
caracterizándose por lo siguiente: -

1.- Procedimiento para la eliminación pobre en ema-
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naciones de cloruro de vinilo fuera de los polímeros del clo­
ruro de vinilo, que se han obtenido en dispersión acuosa, ca­
racterizado porque después de la polimerización las dispersio 
nes de polímero acuosas se trasladan directamente o en estado 
mecánicamente deshidratado, como material húmedo,a instalacio­
nes de desorbción conectadas detrás dé los reactores de poli­
merización y hermatizadas con respecto a ia atmósfera que los 
rodea, compuestos esencialmente de uno o de varios recipien­
tes de tiempos dé residencia, en caso dado agitados, calehta- 
bles directa o indirectamente, así cómo accionados en forma 
continua o por tandas, que, en oaso dado, contienen grupos 
desarrolladores de corrientes de riego y/o de caída para for­
mar capas de dispersión delgadas, y en los cuales, bajo depre 
sión, presión normal o sobrepresión, y temperaturas de las 
dispersiones de polímero acuosas o bien del material húmedo 
obtenido de éstas después de una deshidratación previa mecáni 
ca entre 40 y 140 °C el cloruro de vinilo que sale del políme­
ro hacia el recinto de vapor y, en caso dado, los comonómeros 
se evacúan por enjuague de vapor de agua formado o conducido 
a través, en caso dado recalentado, en forma conocida hacia 
instalaciones de condensación, donde se efectúa la separaoión 
en agua y monómeros.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, carac­
terizado porque en el recinto de vapor la concentración en 
volúmen se reduce a menos de 500 ppm, preferentemente a menos 
de 20Ó ppm de cloruro de vinilo y la eliminación del cloruro 
de vinilo ligado hasta en un 3 % en-el sólido del polímero 
se efectúa a valores inferiores a 10 ppm.

3. - Procedimiento según lá reivindicación 1 y 2, 
caracterizado porque las dispersiones de polímero acuosas no
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sedimentadas se mantienen a temperaturas por debajo o oeroa 
de la temperatura de cristalización de loe polímeros a la 
presida de ebullición de la temperatura de desorbcida selec­
cionada.

4-.- Procedimiento según la reivindicación 1 y 2, c& 
racterizado porque la dispersión de polímeros sedimentada se 
mantiene en estado mecánicamente predeshidratado como materia!, 
húmedo en los recipientes de tiempo de residencia a temperar 
turas de hasta 140°C y presiones hasta cerca de la presión 

lp normal,conduciendo a través vapor de agua recalentado.

5. - Procedimiento según la reivindicación 1 a 4, ca 
racterizado porque se trabaja bajo exclusión de gases inertes

6. - Procedimiento para la eliminación con pocas ema 
naciones de cloruro de vinilo de los polímeros del cloruro de

15 vinilo, tal y como queda sustancialmente descrito en la prese^ 
te Memoria.

Esta Memoria consta de 23 hojas escritas a máquina 
por una sola cara.

Madridf ̂  % %
BASF AKTIENGESELLSCHAFT. .
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