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 Ie invencidn se refiere a un procedimiento para
la eliminacidﬂ,con pocue emansciones de cloruro de vinilo,
de los polfmeros de cloruro de vinilo, yue Se han ovteni-
do en dispersidn acuosa.

Bl estado técnico de las instaluciones existen-
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‘ vinilo de sus polimeros ya en la etapa de su formacidn en
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tes para la produccidn de los polfmeros del cléruio de vinilo
es ain insuficiente con reéspecto a una transformacién libre

de pérdidas de los mondmeros,para esto empleados, a los s6li-
dos de polimero‘correspondientes. Por lo general, se pierden

entre un 2 y 5 % en peso de la cantided defmdﬂémeros‘empleada

En la produccidn de polimeros'dél cloruro de viuilo
! se mantlenen, debido a la buena solubllidad del cloruro de vi
nilo én sus pollmexos, ciertas cantidades residuales en el
polimero, que en su mayor parte se volatizan en las instala-
ciones de elaboracidn y de secado abiertas hacia la atmdésfers
En adicién al problema de la impurificacidén del aire de sali-
da emanado se presenta el insatisfactorio grado de pureza ‘de
los polimeros,.que aun pueden contensr 1000 ppm de, cloruro de
vinilo. Los objetos de uso obtenidos de los mismos aplicando
las altas temperafuras de conformacién necesarias, pueden
contener en casos individuales daun ligado hasta algunos cien
tos de ppu de eloruro de v1nild, de los cuales, eu caso dado,
ciertas partes, al ponerse en cqntacto con los materiales enve

sados, pueden migrar en forme indeseada a estos uUltimos.

La solucidén del problema mencionado obliga, por lo
tanto, a una al;minacién lo mées amplia posible del cloruro de

sBistewa independizado de la etmdéafera del ambiente. Las medi-
dazs para ello necesarias se orientan, por lo tanto, hacia
propiedades materiales conocidas, tales como morfoldgicas, de
los polimeros de cloruro de vinilo y las funciones de ¢stado !
Ge la solucidn mondmero/polimero. lientras los polimeros de
cioruro de vinilo son précticamente insolubles en cloruro de
vinilo, éstos son capuaces de recoger considerables cantidades
de cloruro de vinilo bajo fo;macién de un gél. El comporta-
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.ro de vinilo ligado en el gel, conduce a un aumento del volud-
"men de lugares vacios, del peso especifico y de la temperatu-
" ra de vitrificacidén de los polimeros, oponiendo estos dltimos)

_3..
.miento de solubilidud del cloruro de vinilo se ascmeja al de
los plastificantes cunocidos en los polfmeros de cloruro de
vinilo, donde primariamente una parte se aloja por solvata~ .
cién de los mergenes de polimero para cristalinos y, por otra
parte, la proporcidn ﬁlastificahte propiamente dicha entre
las capas 1{mites amorfas de las zonas paracristalinas.

* Durente la polimerizacidén del cloruro de vinilo se
efectia in situ la plastificacidn de los polimeros que se pre
cipitan del cloruro de vinilo plastificante. Ademds, a la tem
peratura de polimerizacién se ha de contar con procesos tér-
micos,bajo los cualea el polimerv precipitudo inicialmente
en foruma amorfa se desmezcle en una zona amorfa y paracrista-
lina. El voldmen de lugares vacios que se desarrolla couo fa-
8e incoherente se enriquece con cloruro de vinilo, due qua@a
rodeado de material polimero uis denso. La transformacidén de
polimero que se inicia hacia finales de la reaccién dei cloru|

al interrumpirse la reaccidén por desgasificaciénAy con ello
en una ulterior disminucidn de la concentracidén de mondmeros
existentes en el polimero, una resistencia considerable a ia
difusién de los mondémeros residuales aun a retirar. Este im-
peaimiento de la velocidad de difusidn iniciade por el aumen-
to de ls temperatura de vitrificacidn resulta tan gravante
debido a que lus temperaturas de polimerizacién industrialmen
te usuales se encuentran por debajo de la teuwperatura de viw- _
triticacidén de los poliieros producidos y, por 1o tanto, los
mondueros residuales quedan cada vez mds congelados al desga-
sificar en el reactor.

Para caracterizar con més detaiie le permeabilidad
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i serilico, butadieno'y otros couonbmeros se conoce por la pu=

_duétrial; Couwo aqui se trata principaimente de dispersiones dé

- hidro para retiLar el cloruro de vinilo residual avn existen-

v

influwenciada pof la estruétura de poliméro sbbre Qbsgliquidos
0 los gases se huce referencia a los conocidos trébagos res-—
pectd a la sorbcién o bien permeabilidad en los polimeros dé
cloruro de vinilo puros. bLstos han démostrado que los polime-
ros tratudos térmicahente son muchojmenos permeables que los
subenfriados répldamente & partir de la fusién pura. ASl, se
puede explicar tamblen la observacién, segﬁn la cual. la velo—
cidad de desorbeidn del cloruro de vinilo llgado en el_pollmg
ro resulte mayor contra mds virgen o bien conira menos enve~

jecida esté la capa limite pobre en mondueros del poiimero.

La eliminacidn intensa de los rgsiduos:de'monémerd i
de los sistemas de polimero morfoldgicamente similares,pero |
distintos en su éomposicidn, tales comp lps dispersiones dg'

particulas finas a baese de ésteres de dcido yiniliéo ¥y deido
blicacidn alewana DAS 1 243 943 y ya se realiza en escala in-

polimero ¢ue forman pelieculas o temperaturavambiente,y 8u obe}
tedcién seirealiza e temperat@ras-muy.por encina de la tempe—
ratura de vitrificacidn de los polimeros, no gqueda impedida
ls desorbcién‘qﬁe sisue directamente después de su obtencidn
de los monémeroé r331duales, contrario a los polimeros de
ciloruro de vinilo sntes mencionados.

Un tretemiento ulterior con vapor de sgua de los pol

1fueros en masa| del cloruroc de vinilo producidos en forma an-

te en el po¢£me 0,88 describe en la publicaclén alemana DOS
2 331 895.

El cogetido de la presente invencidén era haller un
procedimiento gue permita uns eliminacién intensa, con pocas
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ewanaciones y pérdidas, del cloruro de vinilo de los poiimero#
del cloruro de Jinilo, qué se han obtenido en dispersién acug

88.

. wsete comet;ao se solupibna mediante el procedimien-
" %0 de la p:eéenﬁe invencidn. E1 objeto de la presente inven-
cién es, por-lo tanto, un procedimiento para la eliminacidn
pobre en emanaciones, de cloruro de vinilo de 1lds polimerus
del cloruro de vinilo que se han obtenido en dispers;dn acuo=
sa, caracterizado porque, después de la polimerizacidn, las
dispersiones de polimero acuosas se trhsladan directamente
o en estado mecdnicamente desnidrat§do como matér?éi himedo
a instalaciones de desorbcién conectadas detrds de los reactg
res de polimerizacidn y hermetizadas con respecto a la atuds-
fera que 10w rodea, compuestas esencialmente de uno o de va-.
rios recipienteé de tiempos de residentia, en caso dado agita
dos, calentables directa o indirectamente, asi comd acciona~
doé en. forma continua o'por tandas, que, en c&aso dado, con-
tienen ,rupos desarrolladores de corrientes de rie. o y/o de-
caide para formasr capas de dispersidén delgadas, y en ius cua-
le8, bajo depresidn, presién normel o sobrepresidn, y tempe- l
raturds de ‘las disperaibnes de poliiuero acuosas o bien del
material mimedo obtenido de éstas después de una desnidrata-
cidn previa mecdnica entre 40 y 14000 el cloruro de vinilo
gue sale del polimero hacia el recinto de vapor y, en caso aag
&o, los comondmeros se evacuan por enjuague de varur de agus
formado o conducido 8 través,.en caso dado recalentado, en.
forma conocida hacla instalaciones de condensaclién, donde se

efectia la sepuracién en agua y mondmeros.

Los polimeros del cioruro de vinilo son los homopo-

limeros del cloruro de viuilo asi como también low copolime-
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BaJo di“Persiones de polimero acuosaa 88 han de an- ;";
tenden dentro del mﬂrSEn de esta invencion. tanto las diaper—‘? f
' siones de polimeroe de cloruro de vinilo que’ sed;mentan, cOmofi :
| también 1&3 Que no- sedimentan. Laa disperaiones que no sedi- {0

la polimerizgcién por emulsidn uaual de clozuro -de vinilo.
Les dispersiones de polimero que aediméngan se forman en le |

polimerizacidn por auspensién uaual de 6loruro de dinilo o
. fooagulacidn de létices. Las. disperaionbs he polimero'aouosas :

' se pueaen emplear directamente en el proceaimlénto de la pre—_ s
_';sente invencidn.__ V

,!."'.,

En las sulpensiones o létices coagulddos, es’ &ecir,

'en laa suspennionea da polimero acuosaa que sedimentan es
'.'SVentaJoao someter é4tas previamente 8 una deshldratacién par— 5u,;
. 7% §01&1. Esta. deanidratacién paroial se. puedo realizar en forma B ”?
SR fpuramente mecduice con ayuda de témices 0 centrifugas. Eh. es-| .-

......

uhﬁif:te oaao, ae emplea el material hdmedo cbtenido en el procedi-.f-;i
ufmienté as. la presente invencidn, encontréndoserel contenzdo '
"en agua en el materiaL hdmedo, poxr lo general, entre un 10
'y 40 % en peso, referido al material hﬁmedo.:;. Lo

PO

o ) lentamiento directo o 1ndirecto a temperaturaa entre 40 ¥y

: 140 C La presidn en loe depdaitoa de tiempo de residencia

'55 - de la inetalac16n de ueaorbcidn ne ajuata aqui, por. lo _geng~

: 30

ral, de manera que corresponda a la presién de eoullicién e |
;'la disperazdn de polimero acuosa & la temperatura de desorb-

En las inetalaciones de desorbcién se calientan ;g;‘Liﬂ*
"_las disperbionea de polxmero acuosas, ‘0 hlen el material hﬁmeil_;y
do obtenido por deahidratacldn previa mecénica medlante ca-'n"'"
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- 10 acuosus 0 bien del meterial himedo obtenido de éstas des-

| de didmetros de 0,05 a 2/um ¥ con una superficie espec1fica

-

cidn seleccionuda. vi se cuplea el materiasl hdmedo obténldo
después de una desuidrutacidén mecdnica previe, se trabajard
bajo aquellas presiones,de munera que a la teamperutura de
desorbcidn seleccionuda no se condense'gl vapor de agua con-

ducido a través del material odmedo.

‘Para wna eliminacidén rdpide e intensa y, por lo
tanto, también econdmica, del cloruro de vinilo es, ademds,
necesaria una elevacién lo mde amplia posible de la tempera-
tura en lu dispersidén de polimero acuosa o bien en el mate-
rial mimedo hasta 0 bien por encima de la temperatura de cris

talizacién del polimero de cloruro de vinilo, ya que & ésto i
va ligado un considerable incremento de la velocidad de di-
fusidén. fediante la evacuacién simultdnea del mondmero fuera

del recinto de vapor por encima de las dispersiones de polime

pués de una deshidratacidén previa, se desplaza lu posicidn

de equilivrio entre desorbcién/absorclén 0 bien de la sblubi-
lluad hacia unos contenidoa muy bajos de mondmeros residusles
en el polimero. Otra condicidn previa para maximar la veloci-
dad de desorbcidn controlada por la difusidn es la minimiza-
cidn dei recorrido de difusién medio o bien la maximacién de
la superficie de polimero especifica de las masas. Esta condi
éién»iorfoldgica se cumple en forme excelente en 1os polime=
ros dél ¢loruro ae'vinilo, ya que,en la mayoria de los casos,
la polimerizacidn se realiza en forma de una polimerizacidn
e precipitacidn y en el procedimiento de masa, suspensidn o
emulsidn se forman particulas de polimero dentro de un margen

de 0,1 a 30 m /g de polimero.

rara lograr una eliminacidén del cloruro de vinilo
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.con la wenor pérdidu y emanaciones posible, se efectuard Jsta

| precisa de una diluicién desplazudora del clorurc de vinilo

. dado, también en forma recalentada aprovechédndose la energia

cinética que se libera en el proceso de destensién para la

| acuosa,.la tiene el transporte de los materiales & travéds de

veccidn iuera de las particulas de polfuero y un transporte

-

en un sistema cerrado con respecto a la uimésfera ambiental. -
Para minimizar'la'presi6n parcial de mondmeros sobre las dis-—

persiones de polimero acuosas o bien el material himedo, se

que se eariquece en el recinto del'vapof. Bstu se puede efec-
tuar a presidén normal, bajo sobrepre316n o depresiodn. Al tra-
bajar cercu de lu p18816n normal sersén mayores las inversio-
nes pura 1los grupos resistentes a la presxdn, Bl enjuagado
necesario para dilui; la atwdsfera de vapor se,efectﬁa pre-
ferenteuente con vapbres de fdcil condensacidn, prefereqte-
mente con vapor de agua, que adieionalmente permite, . como bueh
portador de calor adecuado, el necesaric aumento de la tempe-
ratura de los polimeros de cloruro de ¥inilo mediante conden-

sacibn parcial: EL vapor de agua se puede slimenta¥, ¢n caso

mezcla o bien fluidificacién de loa polimerocs.

-t Una infLuencia adicional sobre la eliminacidn del

cloruro de vinilb fuera de los polimeros dispersados en fase

la fase acuosa hacia el recinto de vapor. Bn el transporte
de los materiales en fase acuosa se debe diferenciar entre-
un transporte de muteriales rdpido mediunte difusién y con-

de materiales lento s6lo por difusidn en loa poros y capila~ |
res de las particulas de polimero. Kediante una desnidrétg-

cidn parcial de la suspensidn y ldtices coagulantéé,'es do-
eir, de diSpersiones sedimentantes, se logra gue 1los poros y
los capnlares esten ahora yarclalmente llenados con agua. Co-

mo la difusidn en el medio guseos0 se desarrolla en potencias
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e .de polimqro acuosas no sedimentuntes, no es posible una

| emplea para la d;luicién desplazante de las caﬁtidades de‘

| el movimiento dirigido de la corriente de vapor, una diferen~

el

de diez mds rdpido que en_liquido, sé puede acelersr la elih;
nacidn del cloruro de vinilo de los poliméros medi;nfe lu
deshldratacidn parcial de las dispersiones de polimero sedi~-
nentantes en un factor de aproximadamente 5.

- 81, como en los létices, es decir,'bn la8 dispersio-

desnidrutacién parcial o bien ésto va ligado con elevados cos
tes, entonces es ventajoso-efectuar la eliminacidén en capa
delgada, por ejewplo, en peliculas de riego. Une deshidrata-~
¢ibn parcial de las suspensiones o de los ldtites coagulantes
tiene la veﬁtaja de que la energfa térmica introducida con la
condensacidn pareial del vapor de agua no se desperdicia, édg'
méds, para ¢l aumento de temperaturainp‘relevant@,del”agua de
suspensidn.

* la mayor parte del vapor de agua sin condensar se

cloruro de vinilo que pasan hacia el recinio de vapor y para
el arrastre tuera del recinto de desorbeidén, formando,para

cia de presién corraspondiente y manteniendo la concentracldn
del cloruro de vinilo en el recinto de vapor preierentemente

en valores inferiores a 50Q ppm, preferentemente inferiores &
200 ppm. Trabajando,en forma continua se puede tomar agui comp
buse la concentracidn del LCloruro de vinilo en el recinto de
vapor,en el que el polimero abandofia el recinto de desorbcldn.
Bajo estus condlcionea se logra, en los polimeros de suspen—

sidn prevismente deshidratados con un tiempo de residencie de

5 minutos @& 9800,‘una disminucién de la concentracién de clo- o

ruro de vinilo de 1500 ppm a 10 ppm.:Los iahog gue en el paso
continuo desde el fecihto de vapcrApbr“encima del poliwero -
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| por encima de lu fasé de agua condensada une atomésfera de

 de comgular al emplear temperaturas alias, se estd obligado

«10=

llegan directamente-a un intercambiador térmico refrigersdo
por agus o que se alimentan a éste a irawvés de un ventilador

0 vomba, son condensados en éste, con lo que se desarrolla

CIbfuro de viniio ehiiquecida.en forma correspondiente a‘las
condiciones de temperatura/presidn. Bsta se puédé liéueficar
mediante compresidn isotérmica o refrigeracidén isobdrica y
ser alimentada sin pérdida alguna a la instalacién de recupe-

racidn de cloruro de vinilo existente.

En el caso de los polimeros de emulsién y del seca-
do por pulverizacién forzosamente necesario del latex éé, sin
eL.bargo, eqonémioamente desventajoso un calentamiento diﬁecto‘
del latex median{é condensacidn parcial, ya que la cantidad
de agua condensada se ha de e%aporar de nuevo. bn estos casos
ee conveniente introducir la cantidad de calor necesaria para
el aumento de temperatura exiéido indirectamente mediante cop
tacto con los intercambiadoreg térmicos. Intercambiadores

& i
térmicos adecuados son recipiéntes de residencis dotados de 5
envolventes calentadores o de%haces de tubos gque desarrollen. :
peliculas de riego. Debido a %a sensibilidad de los.ldtices

& trabajar por debajo, pero, éin embargo, los méds cerca posi-
ble de la temperatura de cristalizacidn de los polimerba. Si
la dispersidn se calienta & temperaturas por encima de la tem
peratura de cristalizacidn de los polimero;,_entonces.es con=-;
veniente reducir, directamente después de la eliminacidén del
cloruro de vinilo; mediante destenaién a vgcio y 1érfefriger§
cidn por evaporacién con estoiunida. la temperatura del poli-
mero dg nuevo & por debajo de la temperatura dé cristaliza-

cidén. Mediante un tiempo de residencia breve a temperatura al
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- de vinilo (bar) y o, significa el coeficiente de absordidn pa-

‘en Gependencia de la morfologia y de los efectos de tratamien
| to téruico).

-lle

ta se puede evitar, de esta manera, un dajado del poliuero.

1

Couwo las temperaturas de cristalizacidn eséncialﬁeg
te se encuentran ampliamente por debajo de 1po°c g unos BOOC,
el desplazamiento del zas de cloruro-de vinilo con vapor de
ague €8 posible sin condensacién sélo en la wona de aepresidn
La velocidad de la desorbcidn se aumenta adicionalmente me-
diante la disminucién de la presidén'hidrostdtica en el latex.
Esto és posible desarrollando peliculas de corriente de caida
0 bien de riego, en caso dado con intercambiacores térmicos

de haces de tuoos.

Del gran nimero de mediciones se ha acreditado pura
el contenido de cloruro de vmnilo reaidual gue se presgnta.~

después de un tiempo de almacenamiento infinitamente largo,

bajo condiciones de presidén y de temperatura constantes, en
el polfuero la férmula siguiente: .

Coo= (Pstat 4 P

D "Pw)/\x; -c.P

Ve

donde C u»signzflca el porcentaae del contenido final de clo-
Turo de vinilo en el polimero después de un tlempo infinita-
mente largo, Patat significa la presidn estética media en la
capa de dispersién acuosa, en bar, Py significa la presién
por encime de la dispersidn acuosa en el recinto de vapor
(bar), Pw
(bar), by signiflca la presidén de vapor saturado del cloruro|.

sisnifica la presidn de vapor saturado del agua

ra VC en FVC (para 14tices aprox. 0,06; para las suspensiones

La dependencia temporal de la disociacidn de la con

centracidn de cloruro de vinilo en sus polimeros, se puede
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' veces wds rdpida que a 30°%C. l

D
describir mediante la férmula siguiente

(C - Ceo)/(Co~Coo) = & . ¢~ ¥F

donde-C significa el porcentaje de contenido reéidﬁai de clo-
ruro de vinilo después de transcurrido el tieipo t en el poli
mero, Co significa el porcentaje de contenido inicial de clo-
ruro de vinilo con t=c¢ en el polimero, t significa el tiempo
de desorbcidn en minutos, k significa en win™ 1a dependencia
de la temperatﬁra de la desorbeidén y A es un factor. .

La fuerte dependencia de la temperatura del factor
de tiewpo k se desprende de la tabla a continuacidén
T (°C) 30 50 70 ; %0

i

k(nin™dy 0,005 0,013 0,07 0,5

La desorbeidn transcurre, por lo tanto, a 90% ecien

Bl aumento eutd especiélmente destacado al sobrepa-~
sar la temperatura de cristalizacién eqtre'70 y790°C.

Para lograr un trebajo lo mds. pobre en pérdidas y
con la menor emanacidn posible, es necesario que los vapores

de clorurc de viailo se obtengan libres de gases inertes,
tales como nitrégeno o aire. Solamente de este manera es posi

ble condensar el cloruro de vinilo ampliemente y en Iforms

libre de pérdidas con medios sengillos. Al estar presentes gg!
ses inertes se precisaAde un elevado gasto téenico para sepa-
rar los sases inertes cargados con cloruro de vinilo, tales
como refrigeracidén a temperaturas muy bajes a pfesiones altas
o una purificacidn absortive de los gases inertes extraidos
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‘¢cién mediante gas inerte del reactor Macia las instzlaciones

¢ién por vapor directa N aplicacidn de’ depresién conforme &

~

-13-

hacia la atmésfera.

Como por razones de capac¢icad no es econdmica una
desgasificacién ulterior intensa y lenta en el reactor de po~
limerizacidn es adecusdo el traslado de las dispersiones de
polfmero acudsas & instalaciones de- desorbeidn dispuestas.a
continuacién y cerradas con respecto a_la atinéafpra. Para
desarrollar la ulterior eliminacién del cloruro de vinilo po-
bre en emanaciones y con la menor pérdida posible deberdn
trasladarse las dispersiones de polimero acuoses sin ventila-

de desorbcidn. Esto se puede efectuar mediante tna tuberia
pendular de gas con gasdmetro, en caso dado,intarconeoiadb
entre la instalacién de desorbeidn y el reactor o mediante
extraceién por bombeado de la suspensién o bien dispersidn
que se encuenira en el reactor bajo la p?opia presidn cel
cloruro,de vinilo. La atmésfera que queda en el reactor se
compone, bor lo tanto, esencialmente de vapor de agua y?de ,
cloruro de vinilo, que antes del ventilado del reactor con.la .
atnésfera se puede evacuar mediante bombas de vacio y enjuaga
do con vapor de agua ampl;amenté sin pérdidas hacia la insta-l
lacién de condensacién para la recuperacién del Glaruro de Vi
nilo. Por lo tanto, estd el reactor asi disponible para los’
miltiples trabajos de li;pieza necesarios,.que s¢ han dé,rea—
lizar principalméhte en estado atmosféricamente ventilado.

Las dispersiones de polimero acuosas trasladadas a
los recipientes{de tiempo de residehcié cerrados DS en céso T
dado, agitados, se pueden desgasificar directamente en estos'
miamos mediantm alimentacién de calor por contacto o calefac—.

la temperatura de desorbeidén deseada, en forme continua o por| -
Rt s : o y |
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' tandas. Pare acelerar le desorbeidn es ventagoso oonducir las

dispersiones en cape delgada, por eJemplo, por encima de

columna de riegos o haces de tubos calen?adoa. Los tiewpos de

residencia medios, ante todo de los léticeq sensibles a la
temperatura, ée encuentre aqui en.la ‘zone Qe pdcos-segundos
haste 240 minutos a temperaturas de desorbeidn por debajo o

cerca de la temperatura de cristalizacidn de los polimeros.

Si en las dispersiones sedimeftantes,. tales cémo- 14

tices coagulados 0 suspeusiones,se efectia una dgshidratacién

previa mecén;ca a través de tamices o centrifugas, entonces.

se conducird,a continuacién de ésto0, el material himedo des-

de los depdsitos cerrzdos en forma continua 8 un dépdsitb'de

tiempo de residencla, cuyo volﬁmen se d1mens;onaré de menera

que el tiempo de residencia medio del materlal hdmedo allmen-.

tado en forma continua ascienda camo mékimo a 20 mznutos, pre.

ferentemente deade pocos segundos hasta 10 minutpu. Las tempg
raturas aqui aplicadas se encuentran preferentemente por en-
cima de la temperatura de cristalizacidn_dé‘ics poiimeros y

sobrepasarén:loa 140°C 8810 en forma inésencial{ En los depé-'.
fsitos de tiempo de resldencia Be introduce vapor esenclalmen-.h

te a presi6n normal -& través de toberas hacia el.voldmen de

pdr'la cabeza y la mezcla de vapor que se forma Se precipita
en condensadores. Debldo & la llberacidn de los poros cerra—
dos con agua, producido por la deshldratacién previa, por la
vapor1zac16n constante con vapor de agua puro y finelmente -

por el auménto de la temperatura por encima de la teﬁpefatural
de cristalizacidn, se libara el cloruro de vinilo residual de| "

sus polimeros en forma especialmente répida. Ba;o las condici

‘nes indicadas pierden los polimeros que contienen un conteni-
_do inicial de aproximadamente un 1,5 & 3,0 % en peso de,clorg

‘material himedo y "ésto repartido en forma iguslada; se evacdal

jo
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- en 17000 kg de agua, -8e calienta directamente despnés de su
“rar por bombeo 1300 ks de cloruro de vinilo sin reaccionar en-
"y coudensacién'de 1200 kg de vapor (tomado de la red de

.contiene 130 kg o aproximadamente 15000 ppm de cloruro de vi-

‘ra durante la duracién de 15 minutos a un tratamiento en va-

0

ro de vinilo, aquéllos con estructura pbrosa uds: rdpidamente
el mondmero que los poliieros compactoa de peso a granel maa
alto. Para alcanzar un contenido residual de lO ppot © menos,
son sufioientes aquf tiempos de residencia de 3-8 minutos,

mientras que los tipos de productoa compactos y menos .porosoa|
precisan de tiempos de residencia ‘de habta 15 ninutgs.

Los polimeros extraidob al final del depésxto de
tiempo de residencia se trasladan a un reczpiente de aglita~
cién atmosféricamente abierto, o se Ilevan directamente al ée-.
cador. Desde é1 se efectia la elaboracidén ahora pobre en ema—.
naciones y el secado de los polimeros. o

Una.aulpens:i.-dn de 8700 kg de PVC del valor K 60
obtencidn por polimerizacidn en auapen-idn_y después de sepae
el plazo de 30 minutos de 66 ° a 98°C mediante introduccidn
5 bar)en la suspans;én agitada. K1 FVC suspendido, que auﬁ

nilo diauelto,se somete bajo agitacidn y continuando la intro;
duccidn de vapor en una ‘cantidad de aproximaedemente 200 kg/ng

cfo. Del recipiente ‘de agitacién resistente a la presiénpy '
hernético al gas se extraen los vahos de cloruro de vinilo
y vapor de agua por encima de la superficie del liqu;do de la]
suspensidn con un rendimiento de 550 metros cubidos de servi-
cio/hore con ayuda de una bomba de anillo de agua y se compii"
me & 7 bar. la depreéi6n que se forma en el recipiente gg;ta-
dqr resisténte & la presida corresponde eéencialmgnfe a la:

4w, -
i - ‘ "
el W “a LR .
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1 de nivel. El exces=o de ague que se forma por condensacién se

 an11lo de asua B8 eomponen principaIMente de cloruro de vini-i'i

-de “T bar y se reoicla para su empleo ‘de nuevo. En igual iorma_f

'cialmente parasn nuevo empleo.

.se dlferenciaba, 8in embargo, de la no tratada en forma Visi-.ﬁ-
'ble para el -0jo por una tonalidad,ligeramente amarilla. Este | -
_ rtonalidad se mantiene. también despude de centrifugar mecénzca ’

’5mente.el agus de. suspenaidn ¥ después de secar el cloruro de
'polzvinilo Yy 8e basa evidentemente en modifieacionea de la es

.la elaboracidén conformadora de estos polvoéfdédpolimerb'Secov

~16-

prasidn de vapor de agua de la au%pehsidn a‘l;'femﬁefaﬁura LI
rrespondiente de la suspenai6n. 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 reirigeraoién indireoc~|
_ta con agus, & una temperatura de dnos 60° c. El oaudal de agug
en la bomba se mantiene constante a través de una reéulaciéiuT'

‘Tetira.a través de una vélvula de salida. Este llega g2 un re-

clpiente de rebose calentado y barométrlcamente 8umergido,
del gue por evacuaci6n se retiran las pértes de mondmero aﬁn :
disueltas en el agua hasta un contenido de’ mengs de 5. ppm.-
Los vahos comprlmidos en el lado de presidn de la bomba de -

'lo. Se licu;fica en.un refrigerador de agua baJo una pxeazdn o

se reciela el cloruro de vinxlo retirado del agua de. eOmpre- |
sién. . T Y «{_ ]’-‘ft.,

_ E1 contenido en cloruro de vinilo dlsuelto én el
cloruro de pollvinilo én euspensién se determino por cromato- -

igrafla de ges . en 45 ppm. Mediante el tratamlento ulterior conkh’

vapor de agua 8 98 C se retiraron, por 1o tanto, adicionalmen
te unos 126 kg de cloruro de v1n110, que se reciclaron esen-

L& suapenaidn de cloruro de polivinilo asi tratada ;

tructura del polimero iniciadas térm;oamenta. 09mo también.pn_
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1lo, este modo de trabajo anteriormente descrito repercute

. por lo tanto, a 119 kg.

-1-

a léminas y botellas se mantiene el mencionado tefiido amari-

deaventajosamente sobre la caliddd deé los productos finales,

El polvo de cloruro de polivinilo seco, obtemido |
despuéds del deshidratado mecdnico previo y aespués;hel secado|.
de la suspensidn de clorufo de polivinilo himeda de la dentr;
fugacidn con aire cgiiente a temperatﬁras del producto de unos
60°C, contenia ain un contenido residual en cloruro de vinilo|:
de 28 ppm. La cantidad de cloruro de vinilo emunada con el
gire de salida del secador hacia el exterior ascendia, por lo
tanto, a 1,48 kg. h |

Ejemplo 2 (Ejemplo comparativo)

) Se procede como en el ejemplo 1, pero sin el tréfa—
miento ulterior con vapor de agﬁa y sin el calentamiento adi-
cionsl de la suspensidn. La suspensién se deghidrata'y ée se-
ca como en el sjemplo 1. El polvo de cloruro de polivinilo
incoloro mecado tenfa un contenido residual de c¢loruro de vi-
nilo de 1 350 ppm. La cantidad de clofuro de vinilo emanada
hacia el exterior con el aire de salide del proceso ssciende,

4 .

Ejemplo 3

Se repite el ejemplo 1 a uns: temperatura en el'tra-,
tamiento ulterior con vapor de agua de 80%. 1e auspensién'
incolora tiene un contenido final en cloruro de vinilo de
2450 ppm, referido al cloruro de polivinilo. Después de la deg
hidratacidn previa y secado de la suspensidén andlogo al ejem-—| -
plo 1, contiene el polvo de cloruro de polivinilo incoloro se
cado un conbenido final de cloruro de vinilo de 255 prm. La
cantidad de cloruro de vinilo emanada hacia el extsriér con
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| Ejemplo 4 i'

18-

el aire e aaiida dei secador asciende, por Lo tanto a a
18 8 kg. '

Se ‘procede como en el ejemplo 2. Despuss. dé separar

- por centrifugaoidn el'agua de la suspensién Be 1ntrdduce, siﬁgﬂ'_
’ 'embargo, el polvo de ¢cloruro de polivinilo hﬁmedo de le. cefi~ | '

trifugadoxa éon- ayuda de un tornillo einfin -en la cabeza de

» “un’ depéaito de acerc cilindrico diapuesto en posicién \erti- s
, | eal ¥ por el fondo del depdsito se extrae aSiminmo oon un tor"
10

nillo sinfin haoia los disposit;vqn de secadc existentes. El
voluman libre del recipienta aislado termlcamente se dimeuaio

_":na, de manera que ‘sean posibles tiempoa de. residencia Gel: ma-,;'
""l,;terial de ia Buspenaién hﬁmedo de la centr;fugadoza, segin’ el
':?grado de llenado. ‘de hagta 20 minutos. A lo largo de la pared '
;1nxerior del recipiente se han dispueato chapaa perforedaa, ;i
deaplazadas entre’ Bl. para la 1ntroduc016n da vapor, de mane~ L.

Tra que’ toda la ‘seccidn ciroular del depésito quede cubierta

igualadamente eon vapor. El éngulo de incliuaoién de Las cha— :

pas perforadas.es mejor que el éngulo de adhesidn del mate-’-
rial en auepensién hﬁmedo de la centrifugadora, por lo que se
presenta un fiujo de material §6Lido a travéa del depésito

por fuerza de. gravadad. A la aalida del vapor de 1a- chapa per -

forads se conduce el vapor adicionalmsnte ex, dirsoci6n tangen-,'

jcial con respecto al plano de 1as chapas y apoya, por 10 tan-’vf,
to, el deslizamiento del material en auspeneién por. fuerza de:?if
gravedad. Las cantidades de. vapor se ajuatan, de manera que ep
| rrespondan aproximadamente 100 kg de vapor por tonelada de’- .
",cloruro de polivinilo. Loe vahﬁa que.se forman son extraidos ,
‘con ayuda de’ una bomba por la cabeza del depésito Y se oandenn D
.8an parcialmenxe, esencialmante a preaién normal, on un in~ '
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tercambiador térmico enfriado pér agﬁa. Los vahos de cloruro
de vinilo no condensados se alimentan a la bomba enular de
agua,'ée comprime & 7 bar y se licuefica por refrigeracién
ulterior. E1l vapor de agua, por lo prounto parcialmente conden
aado, 8e puede alimentar como en el ejemplo 1 a un tratanien~-

to0 en vacfo.

Con una carge horaria de 2,7 toneladas de material
en suspenaién mimedo de la centrifugs, con un contenido resi-
dual en agua de un 25 % en pesc y una carga horaria de 200 kg
de vapor de agua, que se toma de una red fle vapor de 'S Bar;
8¢ redujo con un tiempo de residencia de 10 minutos a 100%
el contenido residual en cloruro de vinilo, referido al cloru
ro de polivinilo a 8 ppm. El material himedo caliente, 1ncelo
ro, que abandona el depésito de desorbeidn, se allmenta a la
instalaclén de mecado existente. Despuds de su secado andlogo
al ejemplo 1 se midié en el cloruro de polivinilo un conteni-
do £insl en cloruro de vinilo de 6 ypm. Le cantidad de cloru—
ro-de vinilo emsnada con el aire de salida del secador hacia
el exterior azciénde, por lo tanto, por hora, a 4 g 6 178
para la carga de'cloruro de polivinilo en total elaborada.

En el cloruro de polivinilo asi tratado no se pudieron epre=-
ciar caracterfsticas perjudiciales de la calidad.

Ejemplo 5
S Se procede como en el ejemplo 3 y él'material cen-
trifugado previamente deshidratado mecénicamente 8o trata se-|
gin el ejemplo 4. Antes de entrar en la instalaoidn secadora
se determindé un contenido residual en cloruro de vinilo infe-|
rior a 5 ppm (1fuwite de aepreciacién del método de andlisis), |
referido al cloruro de polivinilo. No se pudieron apreciar
diferencias significantes en la calidad con el polvo do cloru
ro de polivinilo obtenido segun el ejemplo 2.
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Ejemplo 6

Un latex obtenido en forma da trabajo continua, con
teniendo 45 % en peso de cloruro de pol;vinmlo, se libera deg
pués de le polimerizacién y un rendimiento de eloruro,de vini
1o del 90 % en un depésito destensor de la cantided principél
del c¢loruro de vinilo sin reaccionar. Durante la desgaamfica~
cién destensora se enfris el latex en unos, 20°C & 30 C. El
cloruro de polivinilo dispersado contiene después de ésto
8élo 20 000 ppm de cloruro de vinilo. )

Para retirar los mondmeros residuales se alimentan
0,5 m3/h de latex a una columna de rondos de tamiz accionsadas
en contracorriente con vapor de la red de 5 bgr..Lﬁ ¢olumng
de fondos de tamiz con un didmetro de 0,3 o y une altura de
3 m, Gontiene 9 fondos de tamiz; trabaja en'eaxado inurdddo
y esté.diseﬁada de 'manera gue se puedan alcanzgr tiempus de’
résidencia de hasta 20 minutos. La temperatura del 1afax se
ajusta por depresidn a un méximo de 70 C El caudal de vapor
asciende & unos 50 kg/h. El vhpor de agua que contiens cloru-
ro de vinilo aspirado por la cabeza de la columna, se preci- |-
pita como en el ejemplo 1 en wna bomba anular de agua y el
cloruro de vinilo se iicuefica a una presién de 7 bar en un
condensador. Después de este tratamiento el cloruro de polivi
nilo dispexsado contiene s6lo 20 ppm de cloruro de vinilo.
Deapuga del secado por pulverizacién del latex se midieron en|’
el polvo de clq:uro‘de polivinilo seco 3610_7 ppm ‘de cloruro
de vinilo. h ' o '

Ejemplo 7

El latex de cloruro de polivinilo previamenfe desgg
sificado segin el ejemplo 6 & 20 000 ppm, referido al cloruro
de polivinilo; se conduce a través de un depésito provisto de
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agitador, resistente a la presién, calentado indirectamente,

con un-voldmen de 0,6 a3 y se calienta a 70%. La salida se

efectia a través,de un tubo de rebose,que estd barométricamen
%e sumergido en un depésito de latex. El tiempo de residencie
medio del latex de 20 minutos se ajusfa por el caudal de ali~
mentacidn. La temperatura del. latex se manhtiene por depresidn,-
a wn méximo de 70°C. Los vahos extrafdos de la otipula del re-
cipiente se alimentah como en el ejemplo 1 a una bomba ﬁhﬁlai :

‘ . i

de agua y se separa.

, . El latex de cloruro de polivinilo evacuado desﬁués
de este tratamiento pontiene sélo 3000 ppm de cloruro de vi-
nilo, referido al cloruro de polivinilo. Despuds de¢ un secado|
por pulverizacién asciende el cpntenido en cloruroc de vinilo |
del polvo de clorurc de polivinilo seco s6lo a 15 ppm. ’

NOT A o=

- -

Descrita suficientements 1a naturaleza del invento,|
asi como la manera de realizarlo en la préctich, debe haocerse|
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sugi
ceptibles de modificaciones de detalle en quanto no alteren |’

- su principio fundamental; también se hace constar que el in-
vento corresponde a une solicitud de patente'preéentada en.

Alemania, bajo el almero P 24 50 464.1, de fecha de 24 de oo-|:
tubre de 1. 974, acogiéndose por lo “tanto a los beneficios que|
conceden 1os Convenios Internaclonales en vigor, siendo lo
gque constituye la esencia del referido.invento y por 1lo que
se solicita Pateﬁté de Invencién por 20 afios en Esperia, équ
bre: PROCEDIMIENTO PARA LA ELIMINACION CON POCAS EMANACIONES
DE CLORURO D& VINILO DE LOS POLIMEROS DEL CLORURO DE VINILO,
caracterizdndose por lo siguiente: -

1.- Procedimiento para la eliminacién pobre en-ema=| -
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naciones de cloruro de vinilo fuera de los polfmeros dsl clo-
ruro de vinilo, que se han obtenido en dispersién acuosa, ca=-
racterizado porque despuds de la polimerizacidén las dispersig

1
nes de polimero acucsas Be trasladan directamente o en estado

' mecdnicamente deshidratado, como material himedo, a instalacio-|

nes de desorboidn conectadas detrds dé los reactores de poli-
merizaclén y nermetizadas con respecto a ia atmésfera que loa_
rodea, compueatos esencialmente de uno o de varios reciplen~
tes de tiempos d@ residencia, en caso dado agitados, celenta~
bles direcia o indirectamente, asi como accionados en forma
continua o por iandas, que, en caso dado, contienen grupos
deserrolladores de corrientes de riego y/o de caida para for-
mar capas de dispersidn delzadas, y en los cuales, baje &ep:g
8ién, presidén normal o sobrepresidén, ¥ temperaturas de las
dispersiones de polimero acuosas o bien del‘mate;ial himedo
obtenido de éstas despudés de una deshidratacidén previe meéén;
ca entre 40 y 140°C el cloruro de vinilo que sale del polfime-
ro hacia el recinto de vapor y, en casd dddo, los comondmeros
se evacdan por enjuague de vépor de agua formedo o conducido'
a través, en caso dado recalentado, en forma conocida hacia
instalaciones de condensacidn, donde se efectia la separaoién
en egua y mondmeros.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque en el recinto de vapor la concentracién en
voldmen se reduce a menos de 500 ppm, pfeferentemente a menos|'
de 200 ppm de cloruro de vinilo y la eliminacién del cloruro

‘de-vinilo ligado hasta en un 3 % en.el sélido del polimero

se efcctua a valores inferiores a 10 ppm.

.= Procedimiento segin la reiv;ndlcacién lyae,
ca:acterizado porque,laa~dispersiones de po;imero acuosas no
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R racterizado porque 860 trabaaa baJo exclusidn de gases inertes;

n23u

sedimentadas se uantienen a temperaturas por dbba;o 0 cercé
de la temperatura de cristalizacién de los polimeros ala
presidn de ebullicidn de la tamperatura de -desorbei én selec-

f4.-.Prqcédimiento segin la reivindicacién 1 y 2, cg

racterizado pordne.lé'dispersién de polimeros sedimentada se
mantiene en estado mecénicamente predeshidratado como materiai
hémedo en los recipientes de tiempo de residencia a tbmpera~
turas de haata 140 % ¥ preaiones hasta cerqa de la preaién -;'
normal,conduciendo & través vapor de sgua recalentado.

: Se- Procedimiento segﬁﬁ 1la reivindicacién 1la4, ca'

6.- Procedimiento para la eliminacién ¢on pocas ema
naciones de cloruro de vinilo de 108 polimeres del cloruro de ‘
vinilo, tal’ y como quoda ouatancialmente deacrito en la preaeg 4

te lemoria. |
Eata Memoria consta de 23 hojaz escritas a méquina

por unga 80la cara.

Madr;d?a”gcxﬂpy-
-BASF AKTIENGESELLSCHAFT. .
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