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DESCRIPCION
Aparato y procedimiento para desgasificar un polimero en polvo

Campo de la invencién

La invencion trata de un aparato segun la reivindicacion 1 para desgasificar un polimero en polvo que comprende
una camara que tiene un primer extremo y un segundo extremo opuestos el uno con el otro, estando dicha camara
equipada con al menos un orificio de entrada de polvo y al menos un orificio de salida de gas en el primer extremo y
con al menos un orificio de salida de polvo y un orificio de entrada de gas en el segundo extremo, y una valvula
provista de una entrada de polvo y una salida de polvo y dispuesta en el orificio de salida de polvo de dicha camara.
La presente invencién también trata de un procedimiento segln la reivindicacién 7 para desgasificar un polimero en
polvo que comprende el lavado del polimero en polvo en una cdmara con un flujo de gas de lavado.

Antecedentes de la invenciéon

En la presente descripcién, por procedimiento de polimerizacién se entiende un procedimiento para polimerizar al
menos un mondémero, y se usa procedimiento de fabricacion de un polimero con el significado de todo el
procedimiento, que comprende el procedimiento de polimerizacion y cualquier tratamiento adicional, como
desgasificacion, aditivacion, composicién y/o granulado.

En un proceso de polimerizacion, tipicamente el polimero se recupera del reactor en forma de un polimero en polvo,
como tal o en suspensién, dependiendo del proceso. El polimero en polvo también contiene tipicamente una cierta
cantidad de mondmero que no ha reaccionado y posiblemente residuos del disolvente que debe ser retirado del
polvo antes de su uso posterior. Esta invencién trata de los casos donde el monémero y el posible disolvente estan
en forma de gas en algin punto del proceso de fabricacion. La retirada en estos casos de estos gases indeseados
se realiza tipicamente desgasificando el polimero en polvo lavandolo con un flujo de gas de lavado. En el caso de la
fabricacion de poliolefinas, los gases a ser retirados son usualmente gases hidrocarburos como etileno, propileno,
hexeno, butano, octeno, deceno, etc. En esta descripcion, el termino gas residual se usa para designar la mezcla de
todos los productos que deben ser retirados del polimero en polvo, incluyendo los productos que estan en forma de
gas asi como también de liquido. El termino gas residual se usa también indistintamente con el termino
hidrocarburos cuando se trata su eliminacion del sistema.

Un procedimiento para lavar un polimero en polvo consiste en introducir el polimero en polvo en una columna de
depuracion e inyectar a dicha columna desde el fondo un flujo de gas nitrégeno. El nitrdgeno entra en contacto con
el polimero en polvo que en el caso de poliolefina tiene un tiempo de permanencia en la columna de depuracion de
aproximadamente 0,5 a 10 horas. Un flujo de nitrégeno y del gas residual sale de la columna de depuracién via un
orificio de salida de gas y es dirigido hacia un dispositivo de tratamiento adecuado via una linea de descarga de gas.
El problema con estos aparatos es que una cierta cantidad del gas de lavado, es decir nitrdgeno, es también
arrastrado con el polimero en polvo hacia el orificio de salida de la camara de desgasificacion y se puede perder
tanto como el 50 % ya que este gas de lavado residual esta destinado a la linea de descarga de gas.

El documento GB 2 271 114 divulga un aparato para desgasificar polimeros en polvo segun el preambulo de la
reivindicacion 1y un proceso segun el preambulo de la reivindicacion 7 para retirar monémeros no polimerizados por
medio de hacer pasar una resina polimérica sélida de un recipiente de secado via una valvula a un primer recipiente
de vacio donde los hidrocarburos gaseosos son retirados via un conducto. Luego la resina pasa via una valvula a un
primer recipiente presurizado con un gas inerte via un conducto, a continuacion se alimenta a un segundo recipiente
de vacio antes de ser descargada a través de una valvula.

El documento EP 0 075 899 divulga un proceso para transferir sélidos que estan contenidos en un primer medio
gaseoso y a una presiéon controlada de una primera zona a una segunda zona que contiene un segundo medio
gaseoso bajo una presion controlada por medio del uso de una barrera de gas la cual evita el pasaje del gas desde
dicha segunda zona a la primera zona.

Obijetivos y resumen de la invencién

Es un objetivo de la presente invenciéon minimizar la pérdida del gas de lavado y de transferencia y disminuir el coste
de produccion de los polimeros. Otro objeto de la invencion es mejorar el reciclado de los gases usados en un
proceso de fabricacion de polimeros.

Un objetivo adicional de la presente invencion es proporcionar un procedimiento para desgasificar un polimero en
polvo que es mas efectivo que los procedimientos actualmente conocidos. Es también un objetivo disminuir mas la
cantidad de hidrocarburos en un orificio de salida de polvo especialmente en un proceso de fabricacion de
polietileno.

Al menos uno de los objetivos anteriores es alcanzado al menos parcialmente por medio de la presente invencion,
es decir un aparato para desgasificar polimeros en polvo que comprende una cdmara que tiene un primer extremo y
un segundo extremo opuestos el uno con el otro, estando dicha camara equipada con al menos un orificio de
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entrada de polvo y al menos un orificio de salida de gas en el primer extremo y con al menos un orificio de salida de
polvo y al menos un orificio de entrada de gas en el segundo extremo, y una valvula provista de una entrada de
polvo y una salida de polvo y dispuesta en el orificio de salida de polvo de dicha camara. El aparato esta
caracterizado porque dicha camara esta equipada con una linea de gas que conecta una salida de gas de la valvula
con el interior de la cdmara en una posicion siendo dicha distancia h, 20 - 70 % de la altura H de la camara y a una
distancia l; de una pared de dicha camara, siendo dicha distancia l1 20 - 50 % del diametro mayor L de la camara.

La presente invencion trata ademas de un procedimiento para desgasificar polimeros en polvo que comprende el
lavado del polimero en polvo en una camara con un flujo de gas de lavado, en el que al menos una parte del gas de
lavado que sale de la camara a través de un orificio de salida de polvo se reintroduce en dicha camara.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 muestra esquematicamente un sistema Util en un procedimiento segun la invencién.

La Figura 2 muestra esquematicamente un aparato segun una primera realizacién de la invencion.

La Figura 3 muestra esquematicamente un sistema Util en un procedimiento segun la invencion.

La Figura 4 muestra esquematicamente una parte de un sistema Util en un procedimiento segun la invencién
La Figura 5 muestra esquematicamente un aparato segun una segunda realizacion de la invencion.

La Figura 6 muestra esquematicamente un sistema (til en un procedimiento segun la invencion.

La Figura 7 muestra esquematicamente un sistema Util en un procedimiento segun la invencion.

Descripcion detallada de la invencion

La presente invencién trata de un aparato para desgasificar polimeros en polvo que comprende una camara que
tiene un primer extremo y un segundo extremo opuestos el uno con el otro, estando dicha camara equipada con al
menos un orificio de entrada de polvo y al menos un orificio de salida de gas en el primer extremo y con al menos un
orificio de salida de polvo y un orificio de entrada de gas en el segundo extremo, y una véalvula provista de una
entrada de polvo y una salida de polvo y dispuesta en el orificio de salida de polvo de dicha camara. El aparato esta
caracterizado porque dicha camara esta equipada con una linea de gas que conecta una salida de gas de la valvula
con el interior de la camara en una posicidon que esta a una distancia h, de dicho primer extremo, siendo dicha
distancia 20 - 70 % de la altura H de la camara y a una distancia I; de una pared de dicha camara, siendo dicha
distancia |1 20 - 50 % del diametro mayor L de la camara.

La presente invencion proporciona entonces un aparato en el que se reduce la pérdida del gas de lavado y
transferencia. De hecho, cuando el polimero en polvo desgasificado al menos parcialmente sale de la camara por el
orificio de salida de polvo, arrastra consigo gas de lavado cuando sale de la camara, tanto como hasta el 50 % del
gas de lavado introducido en la camara. Una parte de este gas de lavado residual entra a los pasos posteriores del
proceso de fabricacién. Mas aun, si se usa un gas de transferencia para transferir el polimero en polvo de un orifico
de salida de polvo a un paso posterior del proceso, una parte de este gas de transferencia entra en el orificio de
salida de polvo y tipicamente escapa del sistema. La fuga puede también ser tan alta como el 50 % del gas de
transferencia introducido en el proceso. A fin de minimizar estas fugas asi como reducir la cantidad de gas de lavado
gue ingresa a los pasos posteriores del proceso de fabricacion, es deseable volver a introducir al proceso el gas de
lavado residual y/o el gas de transferencia que se escapa. Por lo tanto, se provee de una linea de gas con un orificio
de salida de gas que permite que los gases en el orificio de salida de polvo sean retirados y reintroducidos en la
camara. Esta reintroduccion se hace dentro de la camara tal que vuelve a entrar en contacto con el polimero en
polvo y por lo tanto se reutiliza para el lavado. Esto lleva a una reduccion de la pérdida de gas residual de lavado y
de transferencia asi como a una disminucion del coste de produccion de los polimeros. Debe tenerse en cuenta que
el gas que proviene del orificio de salida de polvo de la primera camara y vuelve a la cdmara consiste esencialmente
en gas de transferencia y una pequefia fraccion de gas de lavado.

La linea de gas usada para reintroducir los gases en la camara puede también estar equipada con un dispositivo
adecuado para retirar cualquier particula de polimero.

La palabra “camara” como esta usada en esta descripcion significa una entidad fisica esencialmente en forma de un
espacio cerrado. Una camara puede por ejemplo ser un recipiente, tal como un depésito o una columna, o un
recipiente puede estar dividido en dos, tres, cuatro o mas camaras.

Segun una realizacion de la invencion, la distancia h, es 20 - 70 % de la altura (H) de la camara. Esta distancia
puede ir también del 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 55, 60, 65 % hasta 30, 35, 40, 45, 50, 55, 60, 65, 70 % de la altura H
de la camara. Por altura aqui se quiere decir la dimension que separa el extremo de la camara que comprende el
orificio de entrada de polvo, es decir el primer extremo, del extremo de la camara que comprende el orificio de salida
de polvo, es decir el segundo extremo, estando estos dos tipicamente en extremos opuestos de la camara. Si este
no fuese el caso, se entiende que la altura quiere decir la dimensién mayor de la camara.
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Segun otra realizacion de la invencidn, la distancia I1 es 20 - 50 % del diametro mayor L de la caAmara. Esta distancia
puede ir también del 20, 22, 25, 30, 35, 40 o0 45 % hasta 25, 30, 35, 40, 45 o 50 % del diametro mayor L de la
camara. Preferiblemente, la distancia |1 es 30 — 50 %, mas preferiblemente 40 — 50 % del diametro mayor L de la
camara. Las distancias de |, pueden combinarse con cualquiera de las distancias de h, dadas en la anterior
realizacién. El diametro mayor en el caso mas tipico de una camara cilindrica es el diametro de la camara en
direccion transversal, es decir en la direccion de un plano perpendicular al plano de la direccién de la altura. Segun
una realizacion preferida, la posicion en el extremo superior de la camara y dentro de ella, esta dispuesta tal que
esta esencialmente debajo del nivel del polimero en polvo cuando el sistema esta en uso.

Segun una realizacion preferida de la invencion, la valvula es una valvula rotativa. Puede ser usado cualquier otro
tipo de valvula o dispositivo, como es facilmente evidente para una persona capacitada en la técnica dependiendo
del equipamiento a continuacion de la caAmara. Por ejemplo, se pueden usar valvulas de corredera o tornillos. Segun
otra realizacion de la invencion, la segunda valvula, es decir aquella dispuesta en la linea de gas es una vélvula de
bola. También puede usarse cualquier otra valvula usada con polvo, prefiriéndose la valvula de corredera cuando el
polvo se transfiere por flujo gravitatorio. La linea de gas puede también estar equipada con una valvula para abrirla'y
cerrarla. Segln aun otra realizacién de la invencion, la camara es una columna de depuraciéon o una tolva de
alimentacién. De una forma general, el aparato segun la presente invencién puede ser usado en cualquier tipo de
camara donde se presentan los arriba mencionados problemas.

En la presente invencion, también es posible utilizar cualquier otro sistema de transferencia, tal como un recipiente
de transferencia.

La presente invencion trata ademas de un procedimiento para desgasificar polimeros que comprende el lavado del
polimero en polvo en una camara con un flujo de gas de lavado, en el que al menos una parte del gas de lavado que
sale de la cAmara a través de un orificio de salida de polvo se reintroduce en dicha camara por debajo del nivel del
polimero en polvo. El aparato descrito arriba es naturalmente (til en el presente procedimiento y tiene las mismas
ventajas que el aparato descrito arriba.

Segun una realizacion de la invencién, dicha reintroduccién se realiza en una posicion que esta a una distancia (hz)
del primer extremo de la camara (1), siendo dicha distancia (hz) 20 - 70 % de la altura (H) de la camara (1) y a una
distancia (1) de una pared (22) de dicha camara (1), siendo dicha distancia 20 - 50 % del diametro mayor (L) de la
camara (1) y tal reintroduccion se realiza por debajo del nivel del polimero en polvo.

Segun una realizacion, la distancia h, puede estar entre 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 55, 60, 65 % y 30, 35, 40, 45, 50,
55, 60, 65, 70 % de la altura H de la camara.

Segun otra realizacion, la distancia |, puede estar también entre 20, 25, 30, 35, 40 0 45 % y 25, 30, 35, 40, 45, 50 %
del diametro mayor L de la camara. Preferiblemente, la distancia |1 es 30 - 50 %, mas preferiblemente 40 - 50 % del
didmetro mayor L de la camara. Las distancias de |; pueden combinarse con cualquiera de las distancias de h;
dadas en la realizacion anterior.

Donde sea que se produzca la reintroduccion del gas de lavado en la camara, siempre es por debajo del nivel del
polimero en polvo.

Segun aun otra realizacién de la invencidn, el flujo de gas de lavado que entra en la camara tiene un flujo de 100 -
300 kg/h, preferiblemente de 150 - 300 kg/h y mas preferiblemente de 200 - 300 kg/h. Expresado en toneladas/hora
de polimero, el flujo de gas de lavado que entra en la camara tiene un flujo de 5 - 50 kg/h. Segin una realizacién
preferida, el gas usado para el lavado es un gas inerte, tipicamente nitrégeno. Se prefiere un gas inerte para evitar
cualquier degradacion del producto por medio del oxigeno y para evitar cualquier riesgo de explosion.

El procedimiento segun la presente invencion puede comprender ademas los pasos de transferencia del polimero en
polvo a una segunda camara y el lavado del polimero en polvo con un segundo flujo de gas de lavado en una
segunda camara. Por consiguiente, el aparato segln la presente invencién puede comprender también medios para
transferir el polimero en polvo de una primera camara a una segunda camara, y una segunda camara equipada con
al menos un orificio de entrada de gas y al menos un orificio de salida de gas para un gas de lavado. Cualquiera o
ambas de estas dos camaras pueden estar equipadas con el aparato segun la presente invencion.

Los detalles y realizacion descritos arriba en conexién con el aparato segln la presente invencién también se aplican
al presente procedimiento y viceversa.

El aparato segun la presente invencidn también puede usarse en un procedimiento para desgasificar polimeros en
polvo que comprende el lavado del polimero en polvo en una primera camara con un primer flujo de gas de lavado,
la transferencia del polimero en polvo a una segunda camara y el lavado del polimero en polvo con un segundo flujo
de gas de lavado en dicha segunda camara. La camara del aparato segun la presente invencién puede ser
cualquiera o ambas de las dos camaras de este procedimiento.

En dicho procedimiento, el polimero en polvo se desgasifica en dos camaras diferentes y de una forma mas efectiva
gue los métodos actualmente conocidos. En algunos procesos conocidos de fabricacién, primero se lava el polimero
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en polvo, es decir se desgasifica en una columna de depuracién y entonces se transfiere a una tolva de alimentacion
de un extrusor. En una tolva de alimentacién para extrusion, tipicamente se usa un flujo bajo de nitrégeno a fin de
mantener el polimero en polvo bajo una sobrepresion a fin de evitar la contaminacién con oxigeno antes de la
extrusion. El flujo de nitrdgeno usado es sin embargo insuficiente para lavar el polimero en polvo en el sentido que
se usa lavar en esta descripcion.

Este procedimiento es especialmente adecuado para su uso en un proceso de suspension, tal como un proceso en
bucle para fabricar poliolefinas tal como polietileno y polipropileno. La combinacién de la presente invencion con este
procedimiento permite de esta forma la reduccién de la cantidad de hidrocarburos en el orificio de salida de polvo
antes de la extrusién, especialmente en un proceso de fabricacién para polietileno que comprende dos reactores de
bucle en serie.

Cuando se prepara un polietileno con un proceso en bucle, la cantidad de hidrocarburos en el orificio de salida de
polvo de la primera camara puede estar por ejemplo en torno a 50 - 100 ppm, y con el presente procedimiento, la
cantidad final de hidrocarburos en el orificio de salida de polvo de la segunda camara puede reducirse a un valor tan
bajo como 5 ppm. De este modo es posible reducir la cantidad de gases residuales en el polimero en polvo a una
cantidad bastante inferior al limite requerido y sin aumentar el tiempo necesario para desgasificar. De hecho, es
posible reducir la cantidad de hidrocarburos de 50 a 5 ppm con un tiempo de permanencia total de tres horas (lo que
se usa tipicamente en un proceso sin un segundo lavado), cuando el tiempo de permanencia en la primera camara
es de aproximadamente dos horas y en la segunda camara de aproximadamente una hora. De hecho los inventores
se sorprendieron al hallar que un segundo lavado reduce la cantidad de gas residual hasta tal grado. Un aumento en
el tiempo de permanencia del polimero en polvo o un aumento en el flujo del gas de lavado no tendria el mismo
efecto.

Segun una realizacién, el primer flujo de gas de lavado tiene un flujo de 5 - 50 kg/h de nitrégeno por tonelada/hora
de polimero. Se usa preferiblemente un flujo de méas de 8 kg/h de nitrégeno por tonelada/hora de polimero y por otra
parte, un flujo de menos de 15 kg/h de nitrégeno por tonelada/hora de polimero. Segun otra realizacién, el segundo
flujo de gas de lavado tiene un flujo de 5 - 50 kg/h de nitrégeno por tonelada/hora de polimero. Se usa
preferiblemente un flujo de méas de 8 kg/h de nitrégeno por tonelada/hora de polimero y por otra parte, un flujo de
menos de 20 kg/h de nitrégeno por tonelada/hora de polimero.

Segun una realizacién, la transferencia del polimero en polvo se realiza por medio de la gravedad. Esto significa que
la primera y la segunda camaras estan ubicadas una arriba de la otra, y se deja que el polimero en polvo fluya
libremente desde la primera camara a la segunda camara. La salida de polvo de la primera camara puede también
estar equipada con una valvula para controlar el flujo del polimero en polvo. Esta valvula puede ser la misma que
esta conectada con la linea de gas para el gas de lavado residual.

Segun una realizacién alternativa, la transferencia del polimero en polvo se realiza por medio de un flujo de un gas
de transferencia, es decir una transferencia neumatica. El gas de transferencia se inyecta en un flujo del polimero en
polvo en o cerca del orificio de salida de polvo de la primera camara y transfiere el polimero en polvo a la segunda
camara, mientras que al mismo tiempo mezcla en alguna medida el polimero en polvo. El flujo de gas de
transferencia estéa tipicamente alrededor de 200 kg/h de gas de transferencia por tonelada de polimero, la velocidad
en las lineas esta tipicamente alrededor de 20 m/s.

Segun una realizacion preferida, el gas usado para la transferencia es también un gas inerte, tipicamente nitrogeno.

El aparato segun la presente invencién puede ademas usarse en un sistema para desgasificar polimeros en polvo
que comprende

- una primera camara equipada con al menos un orificio de entrada de gas y al menos un orificio de salida de gas
para el gas de lavado;

- medios para transferir el polimero en polvo desde dicha primera camara a una segunda camara, y

- una segunda camara equipada con al menos un orificio de entrada de gas y al menos un orificio de salida de gas
para el gas de lavado.

Segun una realizacion, los medios para transferir el polimero en polvo es una linea de transferencia. La linea de
transferencia puede ser cualquier linea adecuada por si misma para transferencia o transporte de un polimero en
polvo. La linea de transferencia puede ser una linea directa que conecta la primera y la segunda camara ubicadas
una encima de la otra, o puede ser una linea mas larga, dependiendo de la disposicion del sistema de fabricacion.
La transferencia puede realizarse por medio de la gravedad o por medio de un gas de transferencia. En caso de que
se elija la opcidn de la gravedad, la linea de transferencia esta preferiblemente equipada con un mezclador a fin de
mejorar la mezcla del polimero en polvo entre las dos camaras. En caso de que se elija la opcion del gas, la linea de
transferencia esta equipada con un orificio de entrada de gas para el gas de transferencia. El gas de transferencia
puede circular en un circuito cerrado, preferiblemente equipado con los medios apropiados para eliminar cualquier
posible residuo de particulas de polimero antes de que el gas de transferencia sea reutilizado para transferencia. El
desgasificado puede también hacerse en cierta medida en el circuito del gas de transferencia, el cual esta entonces
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equipado con los dispositivos apropiados para eliminar los hidrocarburos desgasificados.

El sistema comprende al menos dos camaras diferentes. Las camaras pueden ser de cualquier tipo adecuado para
una persona capacitada en la técnica. El sistema puede también comprender tres, cuatro, cinco o mas camaras
equipadas con orificios de entrada y salida de gas. Segun una realizacion la primera camara es una columna de
depuracién. Dicha columna de depuracion puede por ejemplo estar ubicada bajo un tanque de separacion conectado
a un reactor de suspensiones. La segunda camara puede ser una tolva de alimentacion, tal como una tolva de
alimentacién de un extrusor. Las camaras usadas en la presente invencion pueden comprender también mas de un
orificio de entrada de gas y salida de gas.

Segun una realizacion, el tiempo de permanencia del polimero en polvo en las camaras es de 0,5 - 10 horas. El
tiempo de permanencia puede ir de 0,5; 1; 1,5; 2; 3 0 5 horas hasta 1; 1,5; 2; 3; 5 0 10 horas.

Los detalles y realizaciones adicionales descritos arriba en conexién con el procedimiento y/o aparato segun la
invencion también aplican a los usos en el procedimiento y/o sistema descrito arriba.

La presente invencion también trata del uso de un aparato segln la presente invencion en un proceso de fabricacion
de poliolefina que comprende dos reactores de bucle en serie. Los detalles y realizaciones descritas arriba en
conexion con el procedimiento y aparato también aplican al uso segun la invencion.

En cualquiera de las realizaciones descritas arriba, cualquier orificio de salida de gas en una camara puede
equiparse con un dispositivo adecuado para distribuir el gas mas uniformemente dentro de la camara. Tal dispositivo
puede ser por ejemplo una pantalla en forma de cono. También, es posible usar un distribuidor con mdltiples puntos
de inyeccion. También es naturalmente posible usar en paralelo dos 0 mas sistemas segun la presente invencion.

La invencién puede también implementarse por medio de la combinacion apropiada de dos o mas realizaciones
mencionadas en esta descripcion.

Descripcion detallada de los dibujos

La Figura 1 muestra esquematicamente un sistema Util en un procedimiento segun la invencién. El sistema
comprende una primera camara 1 que es una columna de depuracién. El polimero en polvo entra en la primera
camara 1 por medio de la linea de alimentacion 2 via un orificio de entrada de polvo. El nivel del polimero en polvo
esta representado esquematicamente en el nimero de referencia 3. Un flujo 4 de gas de lavado, aqui nitrégeno,
entra en la primera camara 1 via un orificio de entrada de gas de lavado dispuesto en la parte inferior (segundo
extremo) de la primera camara 1. El flujo de nitrébgeno entra en contacto con el polimero en polvo dentro de la
camara 1y retira una parte de los gases residuales presente en el polimero en polvo. Un flujo 5 de nitrégeno y gases
residuales sale de la primera camara 1 via un orificio de salida de gas dispuesto en la parte superior (primer
extremo) de la primera camara 1.

Desde el orificio de salida de polvo 6, el polimero en polvo entra en una linea de transferencia 7, equipada con una
valvula 8, la cual en este caso es una valvula rotativa. Un flujo de gas de transferencia 9 entra en contacto con el
polimero en polvo y transfiere el polimero en polvo a un orificio de entrada de polvo 11 de una segunda camara 10,
la cual en este caso es una tolva de alimentacion. Dicha segunda camara 10 también esta equipada con un orificio
de entrada de gas y un orificio de salida de gas, y un flujo 12 de gas de lavado, también nitrégeno, entra en la
segunda camara 10 por dicho orificio de entrada de gas dispuesto en la parte inferior de la segunda camara 10, y un
flujo 13 de nitrégeno y gas residual sale de la segunda camara 10 por medio de dicho orificio de salida.

El sistema segun esta realizacion esta equipado ademas con un aparato adicional para permitir el correcto
funcionamiento de la valvula 8. Este aparato consiste en una linea adicional de gas 16 que conecta una salida o un
orificio de salida de gas de la valvula 8 con la parte superior de la primera camara 1. La linea de gas 16 esta provista
con una valvula 17 para abrir y cerrar dicha linea de gas 16.

La Figura 2 muestra esquematicamente un aparato segun una primera realizacion de la invencion. Esta realizacion
difiere de la de la Figura 1 en que la primera y segunda camaras estan dispuestas tal que la primera camara 1 esta
arriba de la segunda camara 10 y la linea de transferencia 7 no esta equipada con un orificio de entrada de gas de
transferencia. Por lo tanto la transferencia del polimero en polvo de la primera camara 1 a la segunda camara 10 se
realiza por medio de la gravedad.

El sistema segln esta realizacion esta equipado con un aparato segun la presente invencién para reducir las
pérdidas del gas de lavado en la primera camara 1 y para reciclar el gas de lavado en dicha primera camara 1. Este
aparato difiere del primer aparato explicado en conexion con la Figura 1 0 4 en que la linea de gas 16 no comprende
una valvula. El segundo extremo de la linea de gas (que su primer extremo esta conectado con la valvula 8) esta
ubicado dentro de la camara 1, en una posicion que esta en el centro de la camara cuando se ve transversalmente y
aproximadamente en el centro de la cdmara cuando se ve verticalmente.

La Figura 3 muestra esquematicamente un sistema Util en un procedimiento segun la invencién. Esta realizacion
difiere de la de la Figura 2 en que un mezclador 15 esta dispuesto entre la valvula rotativa 8 y el orificio de entrada
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de polvo 11 de la segunda camara 10. El mezclador 15 mejora aun mas la mezcla del polimero en polvo que entra
en la segunda camara 10. El sistema descrito en la Figura 3 puede también equiparse con un aparato explicado en
conexion con las Figuras 2 0 5, aunque por motivos de claridad no se muestra aqui.

La Figura 4 muestra esquematicamente un sistema adicional Gtil en un procedimiento segln la invencion. En esta
realizacién una linea de gas 16 tiene su primer extremo conectado con una salida de gas de una valvula 8 para el
polimero en polvo saliente ubicada en el fondo de la camara. La valvula 8 esta provista con un orificio de salida de
gas que permite que al menos una parte del gas de lavado residual que permanece en el polimero en polvo entre en
la valvula 8 para ser retirado y reintroducido en la cAmara en su extremo superior. El segundo extremo de la linea de
gas 16 esta por lo tanto ubicado en la parte superior de la camara, a una altura hi, la cual en esta realizacion es
aproximadamente 20 % de la altura H de la camara, medida desde el extremo superior de la camara, es decir desde
el extremo donde el polimero en polvo entra a la cAmara y debajo del nivel del polimero en polvo. Desde alli, el gas
de lavado residual es retirado via un orificio de salida de gas 5. Se provee una véalvula 17 en la linea de gas 16 para
abrirla y cerrarla. Tipicamente, la valvula se cierra durante el comienzo del proceso de fabricacion y se abre una vez
que el proceso opera de forma estable.

La Figura 5 muestra esquematicamente un aparato segun una segunda realizacion de la invencion. Los nameros de
referencia usados tienen el mismo significado que aquellos de las Figuras 1 a 4. Esta realizacion difiere de la
realizacién explicada en conexién con la Figura 4 en que la linea de gas 16 no comprende una valvula. El segundo
extremo 18 de la linea de gas (que su primer extremo esta conectado con la valvula 8) esta ubicado dentro de la
camara. La posicion del segundo extremo 18 esta en esta realizacion a la altura h, aproximadamente 48 % de la
altura H de la camara, medida desde el extremo superior de la camara, y en la direccién transversal L
aproximadamente en el medio del reactor, es decir a una longitud I, que es aproximadamente el 50 % de la longitud
méaxima L de la cdmara. En el caso de camaras cilindricas, L corresponde al diametro de la camara. El segundo
extremo 18 de la linea de gas 16 esta ademdas equipada con una pantalla 19 en forma de cono. Esta pantalla 19
permite una distribucién mas uniforme del flujo de gas de lavado que entra en la camara desde el segundo extremo
18 de la linea de gas 16. El gas de lavado entra entonces en contacto con el polimero en polvo en lugar de ser
inmediatamente desechado a través del orificio de salida de gas 5.

La Figura 6 muestra esquematicamente un sistema Util en la invencién. En esta realizacién, las camaras 23 y 24
estan ubicadas una encima de la otra en una camara 26. El polimero en polvo se transfiere desde la camara 23 a la
camara 24 a través de un orificio dispuesto en 25. La primera camara 23 esta equipada con un orificio de salida de
gas 5a y la camara 25 esta equipada en esta realizacion con dos orificios de salida de gas 5b y 5c. Ambas camaras
también estan equipadas con orificios de entrada de gas de lavado 4ay 4b.

La Figura 7 muestra esquematicamente un sistema Util en la invencién. Esta realizacién fue usada en la parte
Experimental y sera descrita alli con mayor detalle.

Parte experimental

La presente invencién fue probada en un sistema segun la Figura 7, y como se describe en la pagina 10. En este
sistema, la primera y segunda camara eran cilindricas y el diametro D1 de la primera camara 1 fue 2,8 m y el angulo
a en la parte del fondo de la camara 1 fue 70° El vo lumen de la primera cdmara, aqui columna de depuracion fue
100 m® y el gas de lavado, aqui nitrégeno, fue inyectado a la columna de depuracion a través de una pantalla.

El diametro D10 de la segunda camara 10 fue 5 m y el angulo B en la parte del fondo de la camara 10 fue 60° El
volumen de la segunda camara, aqui tolva de alimentacién, fue 400 m?® y el gas de lavado, aqui nitrégeno, fue
inyectado a la tolva de alimentacion a través de un distribuidor con ocho boquillas de inyeccion ubicadas a
aproximadamente 2 m del fondo del cono. La véalvula 8 fue una valvula rotativa.

El sistema fue usado para desgasificar polietileno proveniente de un reactor de doble bucle, el polimero tiene una
densidad de 0,949 g/cm3, un indice de fusion de alta carga HLMI de 8 g/10 min. La densidad aparente del polimero
fue de 450 g/l.

Los Ejemplos 5y 6 estan de acuerdo con la invencion. El sistema segun la Figura 7 fue probado en los Ejemplos 5
y 6. Las condiciones estan indicadas en la Tabla 1. El nitrégeno fue reinyectado en el medio de la columna de
depuracién, a una distancia h, de aproximadamente 70 % de la altura H y en I, de aproximadamente 50 % del
diametro mayor L, y por debajo del polimero en polvo. El Ejemplo 1 es un ejemplo comparativo, en el cual la
reinyeccién del nitrégeno ocurre en la parte superior (20) de la primera camara y fuera del polimero en polvo.

Los Ejemplos 5y 6 muestran el efecto de la reinyeccién de nitrégeno dentro de la camara por debajo del polimero
en polvo. El nitrégeno fue reinyectado en el medio de la columna de depuracion a una distancia h, de
aproximadamente 70 % de la altura H y en |; de aproximadamente 50 % del didmetro mayor L, segln un sistema
mostrado parcialmente en la Figura 5. Se puede apreciar al observar el Ejemplo 5, que si el flujo de nitrégeno en la
columna de depuracion es menor que en el Ejemplo comparativo 1 (200 kg/h contra 300 kg/h), permaneciendo todo
el resto de condiciones iguales, la cantidad de hidrocarburos en el orificio de salida de polvo de la columna de
depuracién permanecen iguales que los del Ejemplo 1. Esto muestra claramente que con menos nitrégeno, es
posible tener la misma cantidad de hidrocarburos en el orificio de salida de polvo de la columna de depuracion.

7



10

15

ES 2385101 T3

En el Ejemplo 6, la cantidad de gas de transferencia requerida es solo la mitad de la del Ejemplo 5, puesto que
debido a que se disminuyo a la mitad la presién de transferencia como mucho solo es necesaria la mitad de gas
nitrégeno para rebalancear la presion en la unidad de reciclaje de nitrégeno. Uno puede ver que con menos
nitrégeno usado, es posible tener la misma cantidad de hidrocarburos en el polvo en el orificio de salida de la tolva
de alimentacién, 55 ppm en ambos Ejemplos 5y 6.

Los Ejemplos 2 a 4 estan fuera del alcance de la invencién. Como se puede apreciar de la Tabla 1, cuando se
compara por ejemplo con los Ejemplos 1 y 2, cuando se reduce el 50 % el flujo de nitrdgeno en la columna de
depuracién, y el flujo de nitrégeno en la tolva de alimentacion se incrementa 500 %, disminuyendo el flujo total de
nitrégeno de 330 a 300 kg/h, la cantidad de hidrocarburos en el orificio de salida de la tolva de alimentacion
disminuye de 55 a 6 ppm. También se puede apreciar cuando se observa el Ejemplo 3, que si el nivel de polimero
en la columna de depuracion se disminuye del 90 al 55 %, y el tiempo de permanencia disminuye de
aproximadamente 2,5 horas a 1,5 horas, la cantidad de hidrocarburos al final del sistema es 10 ppm en lugar de 6
ppm, es decir aun 1/5 de la cantidad en un proceso tipico. En el Ejemplo 4 , se observo que cuando se disminuye la
cantidad de polimero en la tolva de alimentacion y su tiempo de permanencia, la cantidad de hidrocarburos al final
es incluso menor, es decir 4 ppm.

Tabla 1

Ejemplo 1| Ejemplo 2 |Ejemplo 3 |Ejemplo 4| Ejemplo 5| Ejemplo 6
COLUMNA DE DEPURACION
\Velocidad de alimentacién del polimero thora 15 15 15 15 15 15
a la columna de depuracién
Hidrocarburos en el orificio de entrada m 6000 6000 6000 6000 6000 6000
de polvo de la columna de depuracién PP
s(laupj)ﬁriiiggrogeno hacia la columna de kg/h 300 150 150 150 200 250
COLUMNA DE DEPURACION
Nivel de polimero en la columna de % 90 90 55 0 0 90
depuracién
Contenido en la columna de depuracion t 37,8 37,8 23,1 37,8 37,8 37,8
Tiempo de permanencia horas 2,52 2,52 1,54 2,52 2,52 2,52
Hidrocarburos en el orificio de salida de m 60 75 100 75 60 61
polvo de la columna de depuracion PP
g'gz)r;’;irig‘:]ros en la corriente de kg/h | 891 88,9 88,5 88,9 89,1 89,1
Concentracion de hidrocarburos en el % en
flujo de gas que sale peso 1 24 24 24 22 22
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(continuacién)

Ejemplo 1| Ejemplo 2 |Ejemplo 3 |Ejemplo 4 | Ejemplo 5| Ejemplo 6
TRANSFERENCIA
Presion de transferencia hPa 700 700 700 700 700 350
Pérdidas en la valvula rotativa kg/h 125 125 125 125 125 62,5
Reinyeccién de nitrégeno arriba arriba arriba arriba medio medio
TOLVA DE ALIMENTACION
Ni_vel de p_qllmero en la tolva de % 10 10 10 50 10 10
alimentacion
Contenido en la tolva de alimentacion t 16,8 16,8 16,8 84 16,8 16,8
Tiempo de permanencia horas 1,12 1,12 1,12 5,6 1,12 1,12
Fly]o de nllt'rogeno la tolva de kg/h 30 150 150 150 30 30
alimentacion
Hidrocarburos en el polvo en el orificio
de salida de la tolva de alimentacién ppm 55 6 10 4 55 55
Tiempo total de permanencia en el horas 364 364 2.66 8.12

sistema
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REIVINDICACIONES
1. Un aparato para desgasificar polimeros en polvo que comprende

- una camara (1) que tiene un primer extremo (20) y un segundo extremo (21) opuestos el uno con el otro,
estando dicha camara equipada con al menos un orificio de entrada de polvo y al menos un orificio de salida de
gas en el primer extremo (20) y con al menos un orificio de salida de polvo y al menos un orificio de entrada de
gas en el segundo extremo (21),

- una valvula (8) provista de una entrada de polvo y una salida de polvo y dispuesta en el orificio de salida de
polvo (6) de dicha camara (1),

donde dicha camara (1) esta equipada con una linea de gas (16) que conecta una salida de gas de la valvula (8) con
el interior de la camara (1), caracterizado porque la linea de gas (16) se conecta al interior de la camara (1) en una
posicién que esta a una distancia (h2) del primer extremo, siendo dicha distancia (hz) 20 - 70 % de la altura (H) de la
camara (1) y a una distancia (1) de una pared (22) de dicha camara (1), siendo dicha distancia (l1) 20 - 50 % del
diametro mayor (L) de la camara (1).

2. Aparato segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la distancia (h;) es 20 - 60 % de la altura (H) de la camara

Q).

3. Aparato segun la reivindicacion 2, caracterizado porque la distancia (h,) es 30 - 50 % de la altura (H) de la camara

Q).

4. Aparato segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la distancia (I1) es 30 - 50 % del
diametro mayor (L) de la cadmara (1).

5. Aparato segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la valvula (8) es una valvula
rotativa.

6. Aparato segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la cadmara (1) es una columna
de depuracion.

7. Un procedimiento para desgasificar polimeros en polvo que comprende el lavado del polimero en polvo en una
camara con un flujo de gas de lavado, en el que al menos una parte del gas de lavado que sale de la camara a
través de un orificio de salida de polvo se reintroduce en dicha cdmara, caracterizado porque la reintroduccion se
realiza en una posiciéon que esta a una distancia (hz) del primer extremo (20), siendo dicha distancia (h2) 20 - 70 %
de la altura (H) de la camara (1) y a una distancia (I1) de la pared (22) de dicha camara (1), siendo dicha distancia (I1)
20 -50 % del diametro mayor L de la camara (1) y tal reintroduccion se realiza por debajo del nivel del polimero en
polvo.

8. Un procedimiento segun la reivindicacion 7, caracterizado porque el flujo del gas de lavado que entra a la camara
tiene un flujo de 5 - 50 kg/h de gas de lavado por tonelada/hora de polimero.

9. Un procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 7 - 8, caracterizado porque el gas de lavado es un gas
inerte.

10. Un procedimiento segun la reivindicacion 9, caracterizado porque el gas inerte es nitrdgeno.
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