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DESCRIPCION
Procedimiento y dispositivo para la realizacién de procesos de polimerizacion

El invento se refiere a un procedimiento para la realizacion de procesos de polimerizacion, especialmente para la
homo- o co-polimerizacién de termoplasticos y elastomeros, en cuyo caso los monémero(s) y/o catalizadores y/o
iniciadores seran introducidos en un mezclador-amasador con sistema de retro-mezclado, con una relacién entre su
longitud y su diametro de entre 0,5 y 3,5, en cuyo caso se aplica calor y el retro-mezclado tiene lugar con productos
que ya han reaccionado, en cuyo caso el producto reaccionado sera evacuado del mezclador-amasador, asi como
también un dispositivo para ello.

Estado de la técnica

Una parte considerable de las reacciones de polimerizacidn, especialmente para la produccion de homo- o
polimeros termoplasticos y elastomeros, se realizan comercialmente como “Slurry or Solution Process” dentro de
uno o varios reactores de tanque verticales con agitacion, conocidos como “CSTR” (Continuous stirred tank
reactors), que se encuentran colocados uno detras de otro y en funcionamiento continuo de retro-mezclado.

Estos reactores de tanque con agitacién tienen el objetivo de distribuir de la manera mas homogénea posible los
mondmeros, los catalizadores y los iniciadores dentro de un disolvente/diluyente con condiciones de procedimiento
exactamente definidas, como la temperatura y la presion, con el fin de que la reacciéon transcurra de manera
controlada, que la calidad del producto sea uniforme con la masa molar deseada y que ademas sea posible dominar
el calor de la reaccion.

La problematica de estos reactores de tanque con agitacion consiste Unicamente en que tan solo pueden ser
procesados productos con una viscosidad aparente baja. A medida que la concentracién del polimero en el
disolvente/diluyente aumenta, la viscosidad aparente de la masa en reaccién también aumenta, de tal modo que al
final el mezclador-amasador ya no puede producir la suficiente corriente convectiva. La consecuencia de ello es una
distribucién no homogénea de los monémeros. Esto puede llevar a la formacion de grumos, una mala distribucion de
la masa molar, depésitos, o sobrecalentamientos locales hasta el recorrido de reaccién no controlados del contenido
del reactor al completo.

Otro problema de los reactores de tanque con agitacion es la formacion de espuma en el caso de algunos productos,
la cual puede causar atascos si se utilizan extractores de vapor.

Los peligros del proceso anteriormente mencionados implican que los reactores de tanque con agitacion puedan ser
utilizados con una gran cantidad sobrante de disolvente/diluyente hasta el 90% de la masa de reaccion, o en el caso
de polimerizaciones en masa que se pueden alcanzar Unicamente transformaciones de menos del 50%. Como
consecuencia de ello, serdn necesarios pasos de procedimiento adicionales para la separacidon mecanica/térmica del
diluyente/disolvente/mondmero para la reaccién. Esto tiene lugar generalmente en el interior de tornillos sin fin para
lavado, en plantas de secado y de evaporacion, o también en los tanques de maduracion, lo cual implica grandes
gastos de inversion en energia y gastos de mantenimiento. Ademas hay nuevos polimeros que no pueden ser
procesados con “water stripping”.

Las polimerizaciones en masa también se pueden llevar a cabo con extrusionadores de uno o mas ejes de forma
continua (como por ejemplo de Werner Pfleiderer, Bussknete o Welding Engineers). Estos aparatos han sido
creados para polimerizaciones en la fase viscosa hasta altas transformaciones. Estan construidos como reactores
con flujo de pistén continuo y es por ello que poseen una gran relacion UD de > 5 hasta aprox. 40.

En este caso se presentan los siguientes problemas:

a) En el caso de reacciones lentas de polimeros con tiempos de reaccion > 5 minutos, en cuyo caso la masa de
reaccion permanece durante largo tiempo en estado liquido, no se puede mantener el flujo de piston. La presencia
de caracteristicas reoldgicas muy distintas entre los monémeros y los polimeros impiden un transporte uniforme del
producto, lo que conlleva la aparicion no deseada de fluctuaciones en la calidad.

b) La fuerte exotermia de muchos procesos de polimerizacion, asi como la energia disipada, hacen necesario disipar
frecuentemente estas energias a través de una refrigeracion por evaporacion. Para ello se evapora una parte del
mondémero o de un disolvente/diluyente afiadido, se condensa dentro de un condensador externo y se reconduce el
condensado al reactor. Para la evacuacion de vapores se dispone Unicamente de superficies transversales libres
muy limitadas debido a la gran relacién L/D y al gran diametro de la rosca sin fin, por causa de la construccién. Esto
conlleva arrastres no deseados de polimeros a los tubos de escape y al condensador de retorno y como
consecuencia de ello a obstrucciones.

c) En el caso de la fabricacion de (co-)polimeros a partir de varios mondmeros diferentes es ademas agravante el
hecho de que para la refrigeracion por evaporacion se evapora principalmente aquel monémero que posee el punto
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de ebullicibn mas bajo, de tal modo que dentro del reactor se produce una variacion de la concentracion del
monomero, especialmente en el area del orificio de entrada del retorno de condensado. Lo cual no es por lo general
deseado.

d) Por otro lado supone una desventaja el hecho de que el volumen libre de producto de los tornillos sin fin esta
limitado aproximadamente a unos 1,5 m® por razones de construccion, de tal modo que en el caso de reacciones con
tiempos de permanencia > 5 minutos se pueden alcanzar Unicamente rendimientos bajos, lo que requiere la
instalacion de varias lineas de produccién paralelas con los correspondientes gastos de inversion y mantenimiento.

Otra posibilidad para la realizaciéon de polimerizaciones en masa con rendimientos elevados esta descrita en la US
5.372.418. En este caso se describen maquinas de extrusion de tornillos multiples con el mismo sentido o en sentido
contrario con tornillos sin fin o parejas de tornillos sin fin que no arrastran, tornillos sin fin o parejas de tornillos sin fin
que transportan en direcciones contrarias para la polimerizacion de monémeros mediante el retro-mezclado con los
polimeros en la fase viscosa. Estos aparatos son capaces, principalmente, de realizar procesos de polimerizacion
hasta alcanzar grandes rendimientos y al mismo tiempo evitar las desventajas del extrusionador con flujo de piston
anteriormente descritas a) (caida del flujo de pistén) y c) (variaciéon de la receta por retorno). Sin embargo, los
problemas anteriormente descritos permanecen todavia sin solucion b) (reduccién de la seccién transversal libre) y
d) (tamafio de la construccion).

Los procedimientos anteriormente mencionados también se realizan en el interior de los denominados mezcladores-
amasadores, dentro de los cuales se transporta el producto desde una entrada hasta una salida mediante los
correspondientes elementos mezcladores y transportadores y al mismo tiempo se pone en contacto intensivo con las
superficies de intercambio térmico. Mezcladores-amasadores de este tipo han sido descritos, por ejemplo, en la DE-
PS 2349106, en la EP 0517068 A1y en la DE 19536944 A1.

Un procedimiento de la manera anteriormente descrita es conocido, por ejemplo, de la GB 1524433. En este caso el
proceso de polimerizacion ocurre a tres escalas, en primer lugar dentro de un reactor de tanque, a continuacién en el
interior de un mezclador y por ultimo dentro de un mezclador. En algunos de estos pasos el producto también puede
ser retromezclado.

Objetivo

El objetivo del presente invento es mejorar todavia mas el procedimiento anteriormente descrito y ante todo,
ademas, acelerarlo.

Solucion del objetivo

El objetivo sera alcanzado mediante un procedimiento conforme a la reivindicaciéon 1, mediante un procedimiento
conforme a la reivindicacion 2 y con un dispositivo conforme a la reivindicacion 9.

La presencia de una viscosidad reducida indica al usuario del mezclador-amasador correspondiente que en el
interior de dicho mezclador-amasador hay Uunicamente o principalmente mondémero, el cual es muy fluido. A medida
que avanza el proceso de la polimerizacion aumenta la viscosidad. Cuando se alcanza una cierta viscosidad del
producto es sefial de que un porcentaje determinado del producto ya esta transformado en polimero. Esto es
indicativo de que hay que mantener el mezclador-amasador con una marcha continua de tal modo que se consiga
que la viscosidad y por lo tanto la transformacién o bien el grado de polimerizacién se mantenga igual. Esto se
determina basicamente por medio del momento de giro. En el caso de PMMA (polimetilmetacrilato), el cual se
procesa por debajo de los 3,5 bares, con una temperatura de reaccion de 160 °C y con 30 revoluciones por minuto
del eje, se alcanza un techo de viscosidad en cuyo momento se produce el cambio a marcha continua, con 100 Nm
de momento de giro.

El procedimiento conforme al invento se mejora todavia en un paso mas, cuando se evapora el producto mediante la
aplicacion de energia, que consiste de energia mecanica de mezclado y transmisién de energia térmica, a través del
contacto con superficies intercambiadoras de calor mecanico hasta estar muy cerca por encima del punto de
inflexion de la velocidad de vaporizacion, y en la cama del producto se introduce de forma continuada en este estado
de pre-evaporacion nueva solucién de producto con viscosidad baja, de tal modo que la velocidad de evaporacion se
mantiene superior al punto de inflexion.

En caso de que al principio el producto, al tener una gran proporcién de diluyente, sea todavia muy liquido, la
evaporacion tiene lugar principalmente a través de calor por contacto, el cual sale de una camisa térmica de la
carcasa, un eje térmico y/o contra-elementos mezcladores. Cuanto mas viscoso se vuelve el producto por medio de
la evaporacion, mas disminuye la transmision de calor por contacto y mas aumenta el calor de friccidon, en cuyo caso
la suma de los dos alcanza un maximo. Por debajo de un valor determinado del porcentaje en componentes liquidos,
sin embargo, la velocidad de evaporacion se reduce de manera bastante significativa, debido a que ya no se puede
suministrar suficiente diluyente desde el interior del producto hacia la superficie. Conforme al invento, es por ello que
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el componente de diluyentes en el proceso debe mantenerse dentro de un margen, el cual se encuentra cerca del
maximo pero en cualquier caso por encima del punto de inflexion de la velocidad de evaporacion.

Mediante este procedimiento conforme al invento se consigue de manera ventajosa que gracias a la intensidad de
trabajo aumentada se evita la formacién de espuma, la cual es causada por la dosificacion “flash” del producto en el
mezclador-amasador, por lo cual se mejora todavia mas la introduccion de calor. La energia de evaporacion
necesaria para la evaporacion se maximiza, por lo tanto, mediante la combinacioén de calor por contacto y de calor
por friccién. La posibilidad de mantener constante la temperatura del producto por medio de la evaporacién de
diluyentes, permite un alto grado de libertad en lo que respecta a la regulacion del calor por friccion a través de las
revoluciones (gradiente de cizallamiento) y el grado de llenado del mezclador-amasador.

El calentamiento del producto hasta su temperatura de ebullicion no se utiliza Unicamente para evaporar los
diluyentes, catalizadores y/o iniciadores o similares correspondientes, sino que al menos parte de los productos
evaporados seran condensados, lo que quiere decir que seran enfriados y nuevamente retornados como
condensados al mezclador. Debido a que el producto dentro del mezclador-amasador posee una gran superficie, el
condensado puede distribuirse como una pelicula por encima de toda la superficie del producto y de este modo
llevar a una refrigeracion eficiente. El retorno del condensado tiene lugar preferiblemente en el mismo sitio de la
evaporacion. Por ejemplo, si el mezclador-amasador esta dividido en varias camaras o celdas abiertas, parece
aconsejable prever también un ndmero correspondiente de colectores (Bridendomen), a través de los cuales se
evacuen las partes del producto para el condensado. A continuacion el condensado se vuelve a afadir también al
mezclador-amasador en el mismo lugar de los colectores.

La temperatura de ebullicién 6ptima se ajusta por medio del cambio de presion, segun el tipo de producto. Por
ejemplo es conocido, que el PMMA (polimetilmetacrilato) posee una temperatura de ebullicion éptima de 160 °C con
3,5 bares. Por debajo de esta temperatura aumenta la viscosidad, por lo cual empeora el momento de giro a
asimilar, por encima de esta temperatura existe el peligro de una despolimerizacion.

La creacion preferida de un vacio con el fin de evacuar los vapores dentro de los mezcladores-amasadores tiene la
ventaja de que el aire y el gas inerte, por ejemplo nitrégeno, seran evacuados, pero sin embargo, el monémero que
se volatiliza se condensa dentro del condensador y, con el fin de que sea refrigerado, puede ser conducido
nuevamente de vuelta al mezclador-amasador.

En el caso de que en un ejemplo de ejecucion preferido, haya colocado a continuacién un segundo mezclador-
amasador, extrusionador o similar, dentro de éste también tiene lugar una desgasificacion. Por ejemplo, dentro de un
extrusionador de este tipo el producto puede estar sometido a un flujo de piston mediante una geometria
correspondiente de los elementos mezcladores. Dentro de este extrusionador se produce una evaporacion limitada
de transferencia de la materia, por lo cual en este caso se utilizan preferiblemente mezcladores-amasadores de dos
ejes, los cuales estan descritos en el estado de la técnica.

En este mezclador-amasador con flujo de pistdon es fundamental que la superficie del producto sea renovada lo mas
rapido posible, ya que es de esta superficie de la que se evapora el liquido. Debido a que el area de evaporacion se
traslada cada vez mas hacia el interior del producto, la superficie del producto debe ser renovada permanentemente
por medio de un mezclado mas intensivo. Ademas, es necesario un buen control de la temperatura del producto.

Con el fin de conseguir una mayor superficie del producto se considera ante todo que el producto sea desmenuzado
antes de entrar en el extrusionador, lo que se puede conseguir, por ejemplo, por medio de una chapa agujerada
correspondiente como un dispositivo desmenuzador. Si se presiona el producto después de la evacuacion del
mezclador-amasador, por ejemplo, con una bomba de engranajes a través de la chapa perforada, el producto llega
al extrusionador con forma de espagueti, por lo cual se crea una superficie muy grande. El concepto del invento, sin
embargo, debe abarcar también otros dispositivos con el fin de desmenuzar el producto. Por supuesto, también la
toma de calor es mejorada mediante una superficie mayor.

Una vélvula de estrangulacion que esta colocada previamente a la bomba de engranajes sirve, en co-acciéon con un
indicador de nivel para el mezclador-amasador, para que el contenido de producto se mantenga constante dentro del
mismo mezclador-amasador. Al mismo tiempo, la bomba de engranajes y la valvula de estrangulacion tienen la
funcién de cerrar el pase del mezclador-amasador al extrusionador y a la inversa. De este modo, por ejemplo, se
puede manejar el mezclador-amasador al vacio y el extrusionador con sobrepresion o al revés.

Descripcion de las figuras

Otras ventajas, caracteristicas y detalles del invento resultan de la siguiente descripcion de un ejemplo de ejecucion
preferido, asi como también del dibujo; el cual muestra en su Unica figura una representacién esquematica de una
instalacion conforme al invento para el tratamiento de productos viscosos-espesos, especialmente para la
realizaciéon de procesos de polimerizacion.
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En un mezclador-amasador 1 de un solo eje, cubierto por una camisa térmica 6, con una geometria del eje
mezclador de forma retro-mezcladora, el cual esta parcialmente lleno de un producto reaccionado, se introducen de
manera continua monémero(s), catalizadores, iniciadores y si fuera preciso pequefias cantidades de diluyente a
través de dispositivos de dosificacion 2 correspondientes y retro-mezclado en la camara de procesamiento. Esto se
indica en la figura por medio de una flecha 10 con linea discontinua. En este caso el mezclador-amasador 1 esta
dividido en cuatro camaras, las cuales estan formadas por contra-elementos de mezclado 11 que trabajan
conjuntamente y elementos de mezclado 13, los cuales se encuentran en un eje 12. En este caso, el término
“camara” no se refiere a una camara cerrada sino a células abiertas, entre las cuales el producto puede ser retro-
mezclado.

El producto de reaccién se evacla por medio de un dispositivo de extraccién 3 acoplado. Su motor M esta
conectado a un dispositivo de mediciéon 8 para el grado de llenado del mezclador-amasador 1. La evacuacion del
producto tiene lugar preferiblemente de tal modo que el grado de llenado dentro del mezclador-amasador 1 se
mantiene constante.

La viscosidad de la masa de reaccién dentro del mezclador-amasador 1 se ajusta mediante la seleccién de los
parametros de reaccion, por ejemplo la carga, la temperatura o la presion, de tal modo que el producto se
desgasifica dentro de un desgasificador de residuos LIST o dentro de un extrusionador conectado posteriormente, o
bien el mondmero que aun no ha reaccionado puede terminar de reaccionar en un dispositivo conectado
posteriormente, por ejemplo un depdsito de maduracion.

La temperatura y la presion de la reaccion se eligen preferiblemente de tal modo que el sobrante del monémero o
bien el componente del diluyente se encuentran en la zona de ebulliciéon. El margen de temperatura correspondiente
depende del propio producto.

Por ejemplo, la temperatura de ebullicion de un determinado monémero bajo la presion de 3,5 bares con 160 °C
puede ser 6ptima, es decir, que el monémero aun tiene una viscosidad relativamente baja, de tal modo que el eje 12
tiene que poner relativamente poco momento de giro. En este caso la temperatura 6ptima de reaccién se encuentra
en esta temperatura y con esta presion.

En el caso de que este producto se tratara solamente con una presién de 2 bares, la temperatura de ebulliciéon se
encontraria, por ejemplo, en 140 °C, lo que conllevaria una mayor viscosidad del producto, de tal modo que se debe
poner un mayor momento de giro para el eje 12, lo que en general seria peor para el procedimiento.

Sin embargo, en caso de que se aumente la presion a 4 bares la temperatura de ebulliciéon estaria en 180 °C, en
cuyo caso con esta temperatura tiene lugar una des-polimerizaciéon no deseada.

Con el procedimiento descrito es posible extraer el calor de reaccion y la energia mecanica disipada mediante la
evaporacioén del diluyente/monémero. Este vapor sera condensado en un condensador de flujo retornado 5 situado
encima de un mezclador-amasador 1 y a continuacion devuelto a la masa reactiva. A lo largo de un mezclador-
amasador 1 se pueden distribuir varios condensadores de flujo retornado. Especialmente se puede considerar que a
cada camara se le asigne un condensador de flujo retornado.

La condensacioén, de hecho, también puede ser realizada de forma externa, y el condensado sera aplicado de forma
dosificada homogéneamente mediante diferentes boquillas sobre la masa del monédmero/polimero. Debido a la
pequefia relacion UD (longitud/diametro) del mezclador-amasador 1 que se encuentra preferiblemente entre 0,5 y
3,5, se retro-mezcla el condensado retornado de forma 6ptima y homogéneamente en el reactor, lo que hasta ahora
representa un gran problema en el caso de los extrusionadores utilizados, los cuales poseen grandes relaciones UD.

El mezclador-amasador 1 retro-mezclado puede operar bajo condiciones de vacio o de presion. Para sistemas de
polimerizacion que operan con vacio se abre una valvula 23 y se conecta la tuberia 24 a una bomba de vacio. De
este modo se extrae el aire y el nitrégeno como gas inerte, el monémero se condensa, sin embargo, dentro del
condensador 5 y puede ser devuelto al mezclador-amasador 1.

Para sistemas de polimerizacion que se manejan bajo condiciones atmosféricas se abre la valvula 23 y se permite
que el tubo permanezca bajo estas condiciones atmosféricas.

Para sistemas de polimerizacién que trabajan con presiones superiores a la presion atmosférica, la presion del
sistema se regula preferiblemente con un gas inerte (por ejemplo nitrégeno) hacia un valor determinado, lo que se
consigue por medio de una valvula 14. En este caso la valvula 23 permanece cerrada.

Una valvula de estrangulacion 16 esta colocada a continuaciéon de una salida del dispositivo de extraccion 3, a la
cual sigue una bomba de engranajes 17. La regulacion de la valvula de estrangulacion se lleva a cabo también en
coordinacion con el grado de llenado del mezclador-amasador 1, grado que sera determinado mediante el
dispositivo de medicién 8. A continuacién de la bomba de engranajes se encuentra una placa perforada 18, por la
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cual sera extraido el producto por medio del dispositivo de extraccion (3) en forma de espaguetis e introducido en el
extrusionador 4.

Una flecha 20 delante de la valvula de estrangulaciéon 16 indica que en este area también se puede introducir un
agente de purificacion en el dispositivo de extraccion 3.

Al desgasificador 4 esta asignado un motor M, a través del cual son propulsados uno o varios ejes mezcladores 21
con elementos amasadores o mezcladores 22 dentro del desgasificador 4. La geometria del eje mezclador esta
realizada, de tal modo que resulta en un flujo de piston. Ademas, uno o varios colectores 19 estan colocados encima
del desgasificador 4, a través de los cuales se puede evacuar el o los producto(s) evaporado(s).

A continuacion del desgasificador 4 se encuentra otro tornillo sin fin de extraccion 25, el cual es propulsado a su vez
por un motor M.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la realizacién de procesos de polimerizacién, en cuyo caso mondmero(s) y/o catalizadores y/o
iniciadores son afadidos a un mezclador-amasador (1) con un sistema de retro-mezclado, con una relaciéon entre su
longitud y su diametro de entre 0,5 y 3,5, en cuyo caso el retro-mezclado tiene lugar con productos que ya han
reaccionado y en cuyo caso el producto reaccionado sera evacuado del mezclador-amasador (1), caracterizado en
que, el retro-mezclado se lleva a cabo hasta que se alcanza una viscosidad predeterminada del producto, la cual se
mantiene mediante la adicién continua de otros mondmeros y/o catalizadores y/o iniciadores.

2. Procedimiento para la realizacién de procesos de polimerizacién, en cuyo caso monémero(s) y/o catalizadores y/o
iniciadores son afadidos a un mezclador-amasador (1) con un sistema de retro-mezclado, con una relacion entre su
longitud y su diametro de entre 0,5 y 3,5, en cuyo caso el retro-mezclado tiene lugar con productos que ya han
reaccionado y en cuyo caso el producto reaccionado sera evacuado del mezclador-amasador (1), caracterizado en
que, el producto sera vaporizado mediante la introduccion de energia consistente en energia mecanica de mezclado
y la transmisién de calor a través del contacto con superficies de intercambio térmico del mezclador-amasador hasta
estar por encima del punto de inflexion de la velocidad de vaporizacion, y en esta cama de producto viscoso pre-
concentrado se introduce nueva solucién de producto de baja viscosidad mezclando de manera continuada de tal
modo que la velocidad de vaporizacion se mantiene por encima del punto de inflexién.

3. Procedimiento conforme a la reivindicacion 2, caracterizado en que la energia de mezclado se vera influenciada
por la variacion en el numero de revoluciones y/o el grado de relleno del mezclador-amasador (1).

4. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 3, caracterizado en que el producto
sera retro-mezclado continuadamente en el mezclador-amasador (1).

5. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 4, caracterizado en que el producto
sera evacuado del mezclador-amasador (1) de manera continuada e introducido en un segundo mezclador-
amasador o extrusionador (4).

6. Procedimiento conforme a la reivindicacidon 5, caracterizado en que el producto sera calentado al evacuarlo del
mezclador-amasador (1) antes de que llega al extrusionador (4).

7. Procedimiento conforme a la reivindicacion 5 6 6, caracterizado en que el producto sera sometido a un flujo de
piston dentro del extrusionador (4).

8. Procedimiento conforme a la reivindicacion 7, caracterizado en que dentro del extrusionador (4) el producto sera
sometido a una gran renovacion de la superficie asi como a un buen control de la temperatura del producto.

9. Dispositivo para la realizacion de procesos de polimerizacién, en cuyo caso los monémero(s) y/o catalizadores y/o
iniciadores seran introducidos en un mezclador-amasador (1) con sistema de retro-mezclado con una relacion entre
su longitud y su diametro de entre 0,5 y 3,5, en cuyo caso el retro-mezclado se realiza con producto que ya ha
reaccionado y dicho producto reaccionado sera evacuado del mezclador-amasador (1), en cuyo caso a continuacion
de un dispositivo de evacuacion (3) del mezclador-amasador (1) se encuentra otro mezclador-amasador o
extrusionador (4), caracterizado en que entre el dispositivo de evacuacion (3) y el extrusionador (4) esta colocado un
dispositivo desmenuzador (18) para el producto entregado.

10. Dispositivo conforme a la reivindicacién 9, caracterizado en que el dispositivo desmenuzador es una placa
perforada (18).

11. Dispositivo conforme a la reivindicacién 9 6 10, caracterizado en que previo al dispositivo desmenuzador (18)
esta colocado una bomba, especialmente una bomba de engranajes (17).

12. Dispositivo conforme con al menos una de las reivindicaciones 9 hasta 11, caracterizado en que a continuacién
del dispositivo de evacuacion (3) esta colocada una valvula de estrangulacién (16).

13. Dispositivo conforme a la reivindicaciéon 12, caracterizado en que la valvula de estrangulacion (16) esta
conectada con un medidor de nivel (8) dentro del primer mezclador-amasador (1).

14. Dispositivo conforme a la reivindicacion 12 6 13, caracterizado en que a la valvula de estrangulaciéon (16) esta
asignado un dispositivo de alimentacién para un agente de purificacion.

15. Dispositivo conforme a la reivindicacion 14, caracterizado en que el agente de purificacion es agua o nitrégeno.
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REFERENCIAS CITADAS EN LA DESCRIPCION
La lista de referencias citada por el solicitante lo es solamente para utilidad del lector, no formando parte de los

documentos de patente europeos. Aun cuando las referencias han sido cuidadosamente recopiladas, no pueden
excluirse errores u omisiones y la OEP rechaza toda responsabilidad a este respecto.

Documentos de patente citados en la descripcion

* US 5372418 A [0009] * DE 19536944 A1 [0010]

* DE PS2349106 C [0010] * GB 1524433 A [0011]
* EP 0517068 A1 [0010]
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