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Beschreibung 

Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zum  kontinuier- 
lichen  Fördern  scherempfindlicher  Fluide,  insbesonde- 
re  von  Polymerlatices  bzw.  Kunststoffdispersionen,  eine  s 
Vorrichtung  zur  Durchführung  des  Verfahrens  sowie  ei- 
ne  neue  Doppellanghubkolbenpumpe. 

Es  ist  bekannt,  daß  Polymerlatices  bzw.  Kunststoff- 
dispersionen  bei  Scherbeanspruchung  z.B.  bei  der  För- 
derung  leicht  koagulieren  können,  d.h.  aus  den  feindi-  10 
spersen  Fluiden  scheiden  sich  feste  Massen  (Koagulat) 
aus,  welche  Förderorgane  und  Rohrleitungen  belegen 
oder  verstopfen  können.  An  Meßfühlern  aller  Art,  die  in 
den  Latex  tauchen  oder  mit  Latex  in  Berührung  kom- 
men,  kann  sich  dieses  Koagulat  ebenfalls  absetzen  und  15 
laufende  Messungen  verfälschen  oder  verhindern.  Be- 
sonders  Latices,  welche  aus  Rücksicht  auf  die  Produkt- 
qualität  mit  einem  Minimum  an  Emulgator  hergestellt 
werden  müssen,  neigen  sehr  leicht  zur  Koagulatbil- 
dung.  20 

Bekannte  Fördereinrichtungen  sind  Kreisel-,  Mem- 
bran-  oder  Kolbenpumpen,  Kreiselpumpen  bestehen 
aus  Stator  (Gehäuse)  und  Rotor  (Laufrad).  Durch  die 
hohe  Drehzahl  des  Laufrades  wird  das  zu  fördernde 
Produkt  von  der  Rotormitte  (Drehpunkt)  radial  be-  25 
schleunigt  und  durch  die  entsprechenden  Zentrifugal- 
kräfte  am  äußeren  Durchmesser  des  Laufrades  durch 
den  Druckstutzen  des  Gehäuses  gedrückt.  In  der  Regel 
benötigen  Kreiselpumpen  eine  Drehzahl  von  größer 
500/Min.  Bei  kleinerer  Drehzahl  erfolgt  mit  diesem  Sy-  30 
stem  keine  Produktförderung  mehr.  Aufgrund  der  Kon- 
struktionsmerkmale  besitzen  Kreiselpumpen  große  Tot- 
raumvolumina  und  sind  nicht  selbstansaugend. 

Membran-  und  Kolbenpumpen  sind  Verdränger- 
pumpen,  die  bei  niedrigeren  Frequenzen  arbeiten  als  35 
Kreiselpumpen.  Die  niedrigste  Frequenz  liegt  bei  30  Hü- 
ben/Min.  Die  Förderbewegung  des  Kolbens  bzw.  der 
Membran,  die  antriebsseitig  auch  durch  einen  Kolben 
bewegt  wird,  ist  stoßartig,  es  kommt  zu  Pulsationen,  so 
daß  man  bei  der  Kurzzeitbetrachtung  nicht  von  einer  40 
kontinuierlichen  Produktförderung  bzw.  -transport  spre- 
chen  kann.  Die  Pulsation  ist  druckabhängig  und  wirkt 
sich  auf  die  Förderkonstanz  und  Dosiergenauigkeit  aus. 

Langhubkolbenpumpen  sind  als  Einhubkolben- 
pumpen  bekannt,  aber  für  das  kontinuierliche  Dosieren  45 
von  kleinen  Mengen  ungeeignet  und  zu  teuer.  (Siehe 
Menges,  Recker,  Carl-Hanser-Verlag;  München,  Wien; 
1986,  Automatisieren  in  der  Kunststoffverarbeitung  S. 
318-320). 

Nachteilig  bei  diesen  Fördergeräten  ist,  daß  z.B.  so 
Kreiselpumpen  nur  bei  hoher  Drehzahl  fördern  und 
Druck  aufbauen  können.  Durch  die  hohen  Umfangsge- 
schwindigkeiten  am  Rotor  werden  an  den  Pumpenkopf- 
spalten  Produktteilchen  sehr  stark  geschert,  so  daß  ei- 
ne  Teilchenveränderung  erfolgt.  Durch  ein  hohes  Tot-  55 
raumvolumen  ist  eine  Kreiselpumpe  zum  Fördern  von 
kleinen  Produktmengen  mit  anschließender  Proben- 
nahme  ungeeignet.  Es  ist  z.B.  nicht  möglich,  eine  reprä- 

sentative  Probenmenge  von  z.B.  10  ml  aus  einem  Re- 
aktor  zu  entnehmen  und  daraus  auf  Reaktionsverhält- 
nisse  im  eigentlichen  Reaktor  zu  schließen.  Kolben- 
bzw.  Membranpumpen  arbeiten  bei  zu  hohen  Hubfre- 
quenzen  und  haben  aufgrund  ihrer  Konstruktionsmerk- 
male  viele  enge  Spalten,  in  denen  es  zu  Produkt-  oder 
Teilchenscherung  kommt.  Zusätzlich  produktverän- 
dernd  wirkt  auch  die  nicht  konstante  Geschwindigkeit 
der  Verdrängerelemente.  Die  ungleichmäßige  Förder- 
geschwindigkeit  verursacht  an  produktberührten  Rohr- 
leitungen  bzw.  Pumpenkopfteilen  unterschiedliche  Rei- 
bungskräfte,  die  im  Mikroteilchenbereich  Produktsche- 
rung  verursachen.  Die  Verweilzeit  des  Produkts  im 
Pumpenkopf  ist  bei  den  bekannten  Pumpenkonstruktio- 
nen  nicht  endlich  bzw.  nicht  genau  definiert,  da  alle 
Pumpenköpfe  ein  hohes  Totraumvolumen  besitzen.  Es 
bleiben  große  Anteile  eines  Saughubvolumens  lange 
Zeit  im  Pumpenkopf,  mit  jedem  neuen  Saughub  erfolgt 
nur  eine  Teilvermischung  mit  altem  Produkt,  so  daß  Pro- 
duktteilchen  über  lange  Zeit  einer  Scherbeanspruchung 
unterworfen  werden.  Ein  weiterer  Nachteil  ist,  daß  die 
Kolben-  bzw.  Membranpumpen  keine  zwangsgesteuer- 
ten  Ventile  (Kugelhähne)  besitzen,  die  je  nach  Saug- 
oder  Druckvorgang  einen  großen,  freien  Querschnitt 
öffnen.  Weiter  nachteilig  wirkt  sich  das  nicht  Synchron- 
laufen  von  Saug-  und  Druckvorgang  aus.  Bei  diesen 
Pumpenkonstruktionen  ist  ein  absolutes  synchrones  Ar- 
beiten  von  Saug-  oder  Druckseite  nicht  möglich,  selbst 
wenn  eine  Besserung  in  der  Förderung  durch  Mehrfach- 
köpfe  teilweise  erreicht  werden  kann.  Die  Einzelvorgän- 
ge,  die  im  einzelnen  Pumpenkopf  betrachtet  werden 
müssen,  sind  aufgrund  der  Rotationsbeschleunigung 
des  Steuergetriebes  und  der  damit  verbundenen  Um- 
setzung  von  Rotation-  in  Hubbewegung  immer  un- 
gleichmäßig  und  Grundfürdie  primäre  Pulsation  im  För- 
derstrom. 

Ein  weiterer  Nachteil  bei  bekannten  Pumpenkon- 
struktionen  ist,  daß  bei  kleiner  werdenden  Volumen- 
strom  der  Totraum  im  Pumpenkopf  größer  wird.  Das 
heißt,  daß  der  eigentliche  fördernde  Verdrängerkörper 
seinen  Arbeitsweg  proportional  der  Fördermenge  ver- 
ändert. 

Einkolbenpumpen  bauen  sehr  groß,  sind  sehr  teuer 
und  arbeiten  nicht  kontinuierlich.  Die  Konstruktionen 
lassen  ein  Selbstansaugen  nicht  zu,  so  daß  zusätzlich 
saugseitig  Pumpen  benötigt  werden.  Ihr  großes  Tot- 
raumvolumen  macht  sie  z.  B.  für  Probennahmen  nicht 
tauglich.  Selbst  bei  denkbaren  Zwillingskolbenpumpen 
ist  ein  synchrones  Arbeiten  von  Saug-  und  Druckvor- 
gang  nicht  möglich. 

Aus  der  Patentschrift  US  5,066,  1  99  ist  eine  Förder- 
vorrichtung  bekannt,  bei  der  eine  Fluidförderung  mittels 
einer  Doppelkolbenpumpe  im  Zusammenwirken  mit 
zwei  Paaren  von  durch  Schwerkraft  gesteuerten  Venti- 
len  ermöglicht  wird.  Diese  Vorrichtung  hat  den  Nachteil, 
daß  die  dabei  verwendeten  Schwerkraftventile  insbe- 
sondere  bei  höherer  Dichte  des  zu  fördernden  Fluids 
nicht  mehr  sicher  schließen.  Als  besonderer  Nachteil  er- 
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weist  sich  die  Konstruktion  der  verwendeten  Doppelkol- 
benpumpen,  bei  der  die  Rückholung  der  Kolben  mittels 
einer  Rückholfeder  erreicht  werden  soll,  die  selbst  bei 
weitestmöglicher  Kompression  immer  noch  einen  uner- 
wünschten  Totraum  einschließt.  Im  übrigen  verhindert 
die  Verwendung  der  in  der  Vorrichtung  benutzten  Steu- 
erscheibe  eine  vollständige  Entleerung  der  Pumpenkör- 
per. 

Der  Erfindung  liegt  die  Aufgabe  zugrunde,  scher- 
empfindliche  Fluide,  insbesondere  Polymerdispersio- 
nen,  kontinuierlich,  pulsationsarm  und  schonend  zu  för- 
dern,  so  daß  die  Fluide  in  ihrem  Phasenzustand  durch 
die  Förderung  unbeeinflußt  bleiben,  und  insbesondere 
bei  Dispersionen  keine  Phasentrennung  oder  Koagula- 
tion  erfolgt.  Insbesondere  soll  ermöglichst  werden,  ei- 
nen  Polymerlatex  aus  einem  Reaktor  in  eine  Umpump- 
schleife  und  zurück  zu  fördern,  wobei  die  Bildung  von 
Koagulat  oder  Teilchenneubildung  vermieden  wird.  Der 
Erfindung  liegt  ferner  die  Aufgabe  zugrunde,  eine  Vor- 
richtung  bereitzustellen,  die  diese  Förderung  schonend 
und  über  einen  langen  Zeitraum  störungsfrei  und  be- 
triebssicher  ermöglicht.  Insbesondere  soll  die  Vorrich- 
tung  ermöglichen,  das  Fluid  zwischen  verschiedenen 
Anlagenteilen,  z.  B.  einem  Reaktor  und  einer 
Meßschleife  mit  unterschiedlichen  Druckverhältnissen, 
schonend  hin  und  her  zu  überführen.  Diese  Aufgabe 
wird  erfindungsgemäß  dadurch  gelöst,  daß  das  Fluid 
mittels  einer  totraumfreien,  pulsationsarmen  Doppel- 
langhubkolbenpumpe  angesaugt  und  gepumpt  wird  und 
im  durchflossenen  Leitungssystem  totraumfreie  Ventile 
zum  Einsatz  kommen.  Diese  Doppellanghubkolben- 
pumpe  sitzt  z.  B.  in  einer  Druckschleife,  wobei  durch  ei- 
ne  Schleuse  oder  ein  Überströmventil,  welches  als  ver- 
bindendes  Element  zu  einem  parallel  angeordneten 
Meßkreis  mit  anderem  Druckniveau  dient,  eine  definier- 
te  Probenmenge  überführt  wird  und  im  parallelen 
Meßkreis  von  einer  zweiten  Langhubkolbenpumpe  glei- 
cher  Bauart  den  eigentlichen  On-Iine-Meßgeräten  zu- 
geführt  wird. 

Gegenstand  der  Erfindung  ist  ein  Verfahren  zum 
kontinuierlichen  Fördern  scherempfindlicher  Fluide,  ins- 
besondere  von  Polymerlatices  bzw.  Kunststoffdisper- 
sionen,  mit  einer  Viskosität  bis  1  00.000  mPa.s  bei  einer 
Förderleistung  von  10  ml/h  bis  100  l/h,  dadurch  gekenn- 
zeichnet,  daß  das  Fluid  über  wenigstens  ein  totraum- 
freies  Ventil  von  einem  Kolben  einer  Doppellanghubkol- 
benpumpe  angesaugt  wird,  während  synchron  Fluid 
aus  dem  zweiten  Kolbenraum  ebenfalls  über  wenig- 
stens  ein  weiteres  totraumfreies  Ventil  zur  Förderseite 
abgegeben  wird  und  nach  vollständiger  Entleerung  des 
zweiten  Kolbenraumes  das  erste  Ventil  abgabeseitig 
geöffnet  und  ansaugseitig  geschlossen  wird,  während 
das  zweite  Ventil  abgabeseitig  geschlossen  und  an- 
saugseitig  geöffnet  wird  und  synchron  die  Bewegungs- 
richtung  der  Kolben  umgekehrt  wird,  wobei  die  Kolben 
auf  einer  Spindel  sitzen,  wobei  die  Bewegungsrichtung 
der  Kolben  und  die  Stellung  der  Ventile  über  Kontakt- 
schalter  gesteuert  werden  und  das  im  Kolbenraum  nach 
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Entleerung  noch  verbleibende  Restvolumen  weniger 
als  1  %  des  Hubvolumens  beträgt.  Eine  bevorzugte 
Ausführungsform  ist  dadurch  aekennzeichnet,  daß  das 
Fluid  in  einer  Umpumpschleife  gefördert  wird,  die  an  ei- 

5  nen  Reaktor  angekoppelt  ist.  In  dieser  Umpumpschleife 
oder  parallel  zu  dieser  können  sich  Meßfühler  bzw.  Sen- 
soren  oder  Einbauten  befinden.  Beispiele  für  solche 
Meßfühler  sind  Temperaturmeßfühler,  pH-Elektroden, 
Leitfähigkeitselektroden,  NIR-Lichtleitersonden, 

10  schwingende  U-Rohre  für  Dichtemessungen,  Refrakto- 
meter,  Ultraschallmeßköpfe  oder  Vorrichtungen  zur  Ka- 
lorimetrie.  Die  genannten  Meßfühler  bzw.  Meßgeräte 
werden  durch  das  im  Kreis  geführte  Fluid  (z.  B.  ein  La- 
tex)  nicht  belegt  oder  verstopft.  Es  ist  grundsätzlich 

15  möglich,  in  die  Umpumpschleife  weiter  Vorrichtungen 
zur  Durchmischung,  wie  Statikmischer  oder  Wärmetau- 
scher,  einzubringen,  welche  aufgrund  der  stetigen  pu- 
sationsfreien  und  gering  scherbeanspruchenden  För- 
dervorrichtung  nicht  belegt  oder  verstopft  werden.  Eine 

20  weitere  bevorzugte  Variante  des  Verfahrens  ist  dadurch 
gekennzeichnet,  daß  das  Fluid  durch  ein  Überström- 
ventil  oder  eine  Schleuse  in  einen  Bereich  verminderten 
Drucks  (z.B.  eine  sekundäre  Umpumpschleife)  geleitet 
wird.  Besonders  bevorzugt  ist  eine  Variante  dieses  Ver- 

25  fahrens,  bei  der  das  Überströmventil  bzw.  die  Schleuse 
als  Kopplung  zwischen  Primär-und  Sekundärpump- 
kreislauf  geschaltet  ist.  Mit  dieser  Variante  ist  es  mög- 
lich,  definierte  Probenvolumina  des  Fluids  aus  der 
Hauptfließleitung  bzw.  einem  primären  Umpumpkreis- 

30  lauf  abzuzweigen  und  z.B.  einer  Messung  unter  vermin- 
dertem  Druck  zuzuführen. 

Im  folgenden  wird  die  Erfindung  anhand  eines  in 
den  Zeichnungen  dargestellten  Ausführungsbeispieles 
beispielhaft  näher  erläutert. 

35  Es  zeigen 

Fig.  1  Schema  der  erfindungsgemäßen  Förderung 
von  scherempfindlichen  Fluiden 

Fig.  2  schematische  Abbildung  des  Förderverfah- 
40  rens  als  Teil  einer  Umpumpschleife  und  zum 

Auskoppeln  von  Polymerisat 
Fig.  3  Aufbau  der  erfindungsgemäßen  Doppellang- 

hubkolbenpumpe  in  einer  Seitenansicht 
Fig.  4  erfindungsgemäße  Doppellanghubkolben- 

45  pumpe  in  Draufsicht. 

An  einen  Reaktor  1  zur  Emulsionspolymerisation 
von  Butadien,  der  unter  einem  Druck  von  >  5  bar  arbei- 
tet,  ist  eine  Umpumpschleife  2  geschaltet,  die  eine  neue 

so  Doppellanghubkolbenpumpe  3  mit  zwangsgesteuerten 
Ein-  bzw.  Ausgangsventilen  4,  5  als  Fördervorrichtung 
enthält  sowie  ein  Überströmventil  6,  welches  den  primä- 
ren  Kreislauf  2  mit  dem  sekundären  Kreislauf  7  verbin- 
det.  Die  neu  entwickelte  Doppellanghubkolbenpumpe 

55  ist  in  den  Figuren  3  und  4  abgebildet.  Ihre  beiden  Kolben 
8  und  9  werden  über  ein  Winkelhubgetriebe  1  0  mit  vor- 
geschaltetem  Regelgetriebe  11  angetrieben.  Das  Hub- 
volumen  der  Pumpenköpfe  läßt  sich  durch  einen  Ring 
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Fig.  1 

Fig.  2 

Fig.  3 

Fig.  4 
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12  einstellen,  der  gleichzeitig  die  Aufgabe  übernimmt, 
einen  Kontaktschalter  13  für  die  Drehrichtungsände- 
rung  und  für  die  Umschaltung  der  Armaturen  zu  betäti- 
gen.  Doppelte  Dichtungen  und  Stützringe  sind  am  Kopf 
jedes  Kolbens  zum  Gehäuse  abdichtend  plaziert.  Die 
Kopfdichtung  der  Kolben  ermöglicht  die  Gestaltung  ei- 
nes  totraumarmen  Pumpenkopfes  unabhängig  von  der 
Hubvolumenmenge.  Das  angesaugte  Produktvolumen 
wird  quantitativ  aus  dem  Pumpenkopf  währenddes  För- 
derns  verdrängt.  Während  einerseits  das  Reaktionsge- 
misch  durch  den  Kolben  23  beispielsweise  langsam  an- 
gesaugt  wird,  drückt  der  entgegengesetzte  Kolben  24, 
der  über  die  gleiche  Spindel  14  geführt  ist  wie  Kolben 
23,  vorher  angesaugtes  Reaktionsgemisch  quantitativ 
aus  dem  Pumpenkopf.  Die  erfindungsgemäße  Doppel- 
langhubkolbenpumpe  ist  selbstansaugend  und  selbst- 
belüftend  bei  einer  Pulsationsfrequenz  von  weniger  als 
1  0  Hub  pro  Minute.  Der  Totraum  der  Pumpe  beträgt  we- 
niger  als  1  %  des  Pumpenkopfvolumens.  Es  ist  möglich, 
mit  der  Pumpe  bei  einem  Druck  bis  300  bar  und  einer 
Temperatur  von  -100  bis  +250°  C  zu  arbeiten.  Mit  Hilfe 
der  erfindungsgemäßen  Pumpe  können  auch  feststoff- 
haltige  Fluide  gepumpt  werden,  wenn  die  Sedimentati- 
onszeit  des  Feststoffs  größer  ist  als  die  Verweilzeit  des 
Fluids  im  Pumpenkopf.  In  einer  bevorzugten  Ausfüh- 
rung  weist  die  Spindel  der  Pumpe  eine  zusätzliche  Ver- 
drehsicherung  auf. 

Die  Doppellanghubkolbenpumpe  3  ermöglicht,  eine 
Teilstrommenge  des  Reaktionsvolumens  aus  dem  Re- 
aktor  1  ständig  produktschonend  umzupumpen.  Mit  Hil- 
fe  der  erfindungsgemäßen  Vorrichtung  wurden  100  ml/ 
h  Butadien-Polymerisat  über  1  00  h  bei  einem  Druck  von 
5  bar  und  einer  Temperatur  von  50°C  ohne  Ablagerung 
oder  Koagulatbildung  umgepumpt. 

Die  Umpumpschleife  2  ist  in  einer  bevorzugten  Aus- 
führung  über  ein  Überströmventil  6  mit  einem  Vakuum- 
gefäß  13  verbunden.  Das  Überströmventil  6  verhindert 
eine  spontane  Entspannung  der  flüssigen  Monomere, 
die  in  der  Probenmenge  enthalten  sind.  Es  wird  dadurch 
eine  unkontrollierte  Schaumbildung  verhindert.  Das  Va- 
kuumgefäß  13  hat  ein  definiertes  Volumen  und  wird 
über  eine  Steuerung  auf  einen  vorgewählten  Unter- 
druck,  z.B.  50  mbar,  evakuiert.  Ist  der  Unterdruck  er- 
reicht,  schaltet  die  Steuerung  ein  in  der  Umpumpschlei- 
fe  befindliches  Ventil  25  in  Zustellung,  so  daß  die  Dop- 
pellanghubkolbenpumpe  3  das  definierte  Volumen  ge- 
gen  das  in  Zustellung  befindliche  Ventil  25  pumpt  und 
den  Systemdruck  in  der  Umpumpschleife  erhöht.  Das 
Überströmventil  6  läßt  die  Probenmenge  bei  einem  vor- 
her  eingestellten  Druck,  der  über  dem  Reaktordruck 
liegt,  in  das  Vakuumgefäß  passieren.  Sobald  die  Pro- 
benmenge  aus  der  Umpumpschleife  geschleust  ist,  gibt 
die  Steuerung  den  Befehl,  das  Ventil  25  zu  öffnen,  so 
daß  der  Umpumpkreislauf  wieder  in  Betrieb  gesetzt 
wird.  Die  eingespritzte  Probe  erzeugt  im  Vakuumgefäß, 
welches  aus  einem  geeichten,  zylindrischen  Meßgefäß 
13  und  einem  Ausgleichsgefäß  15  besteht  eine  Druck- 
erhöhung.  Das  Ausgleichsgefäß  ist  bevorzugt  so  aus- 

gelegt,  daß  bei  Entspannung  eines  niedrigsiedenden 
Bestandteils  des  mehrphasigen  Fluids  der  max.  entste- 
hende  Druck  1  bar  absolut  nicht  übersteigt.  Die  Druck- 
erhöhung  wird  wiederum  verstärkt  durch  verdampfende 

5  Bestandteile  der  Probe.  Verändert  sich  nach  einer  ge- 
wissen  Zeit  (z.B.  <  30  min)  der  Druck  im  Meßgefäß  nicht 
mehr,  so  wird  die  Druckdifferenz  berechnet  und  zusam- 
men  mit  der  Temperatur,  dem  Volumen  der  Probe  und 
dem  Volumen  des  Vakuumbehälters  die  Monomerkon- 

10  zentration  bestimmt  und  damit  Rückschluß  auf  die  der- 
zeitige  Produktzusammensetzung  im  Reaktor  getrof- 
fen.  Ist  der  druckerzeugende  Bestandteil  der  Reaktor- 
probe  isoliert,  wird  die  verbleibende,  nicht  verdampfte 
Probenmenge  automatisch  mit  der  vorgegebenen  Soll- 

15  probenmenge  verglichen.  Ist  das  gemessene  Proben- 
volumen  unter  dem  Sollwert  wird  erneut  das  Vakuum- 
gefäß  evakuiert  und  eine  weitere  Probe  von  der  Dop- 
pellanghubkolbenpumpe  angefordert.  Dieser  Teilvor- 
gang  wiederholt  sich  so  lange,  bis  die  ausreichende 

20  Probenmenge  erreicht  ist.  Anschließend  wird  das  Vaku- 
umgefäß  1  3  mit  Inertgas  belüftet  und  der  Rest  der  Probe 
in  eine  Meßschleife  gepumpt.  Der  Meßkreis  7  ist  mit  ei- 
ner  Einfachlanghubkolbenpumpe  16  ausgerüstet  um 
Meßsensoren  mit  Produkt  zu  versorgen.  Die  Einfach- 

es  langhubkolbenpumpe  ist  wie  die  Doppellanghubkolben- 
pumpe  mit  zwangsgesteuerten  Ventilen  1  7  bzw.  1  8  aus- 
gerüstet.  Ist  die  isolierte  Probe  aus  dem  Vakuumgefäß 
abgesaugt,  schalten  die  Ventile  17,  18  auf  den  eigentli- 
chen  Meßkreis  um.  Dadurch  wird  das  Vakuumgefäß 

30  zwischen  Ventil  6  und  Ventil  17  vom  übrigen  Verfahren 
zwischenzeitlich  ausgeklammert.  Jetzt  kann  automati- 
siert  ein  Reinigungsvorgang  der  Entgasungszelle,  be- 
stehend  aus  Spül-  und  Trockenvorgang,  parallel  zum 
anderen  automatisierten  Prozeß  ablaufen.  Der  Spülvor- 

35  gang  ist  bei  vorangeschalteten  Probenaufarbeitungs- 
vorgängen  notwendig  um  produktbenetzte  Teile  zu  rei- 
nigen,  damit  bei  Folgemessungen  keine  Meßwertver- 
flälschungen  erfolgen.  Der  Spül-  und  Trocknungsvor- 
gang  wird  durch  die  Ventile  20  bzw.  21  eingeleitet.  Nach- 

40  dem  die  Spülflüssigkeit  in  das  Vakuumgefäß  eingeleitet 
wurde  öffnet  das  Ventil  22,  um  die  eingeschleuste  Spül- 
mittel  menge  in  ein  angekoppeltes  Auffanggefäß  abflie- 
ßen  zu  lassen.  Der  Spülvorgang  kann  wahlweise  nach 
Produkteigenschaften  mehrmals  wiederholt  werden. 

45  Nach  Beendigung  des  Spülens  erfolgt  ein  Trocknungs- 
vorgang,  der  durch  das  Ventil  21  eingeleitet  wird.  Der 
Trocknungsvorgang  ist  nur  dann  erforderlich,  wenn  die 
restliche  Spülflüssigkeitsmenge,  die  an  inneren  Wan- 
dungen  haftet,  nicht  durch  das  anschließende  Evakuie- 

50  ren  verdampft  und  dadurch  den  Ausgangsmeßwert  für 
die  Ermittlung  des  Niedrigsieders  verfälscht.  In  dieser 
Meßschleife  können  weitere  Analysen-  oder  Meßgeräte 
eingebaut  werden,  um  unterschiedliche  Eigenschaften 
der  entgasten  Probe  zu  bestimmen. 

55  Der  gemessene  Probenrest  kann  über  ein  weiteres 
Drei-Wege-Ventil  aus  der  Meßschleife  in  die  Umpump- 
schleife  2  zugeführt  werden  und  damit  in  den  Reaktor 
als  Saatpolymer  zurückgeführt  werden.  Die  Förderung 
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des  Polymerisats  in  der  Meßschleife  wird  bevorzugt 
ebenfalls  mit  Hilfe  einer  weiteren  erfindungsgemäßen 
Fördereinrichtung,  insbesondere  mit  Hilfe  einer  zweiten 
erfindungsgemäßen  Pumpe  vorgenommen.  Mit  Hilfe 
des  erfindungsgemäßen  Verfahrens  ist  es  möglich,  eine  s 
vollautomatische  Probennahme  und  Bestimmung  der 
aktuellen  Monomerkonzentration  während  einer  Druck- 
polymerisation  durch  die  genannte  Druckdifferenzmes- 
sung  zu  erreichen.  Die  hierbei  ermittelte  Monomerkon- 
zentration  kann  als  Steuergröße  für  die  Dosierung  von  10 
Monomer-  bzw.  Initiatorzugabe  verwendet  werden.  Als 
besonderer  Vorteil  erweist  sich,  daß  das  gemessene 
Polymerisat  aufgrund  der  schonenden  Förderung  und 
der  weiteren  Behandlung,  z.B.  in  der  Meßschleife,  dem 
Reaktionsgemisch  im  Reaktor  wieder  zugeführt  werden  15 
kann,  ohne  Beeinträchtigung  der  Produktqualität.  Eine 
Variante  zur  Uberführung  von  Polymerisat  in  die 
Meßschleife  besteht  darin,  ein  definiertes,  mit  Reakti- 
onsgemisch  gefülltes  Volumen  der  Umpumpschleife  2 
abzusperren  und  im  gleichen  Augenblick  einen  Schlei-  20 
fenumgang  zu  öffnen,  so  daß  der  Produktstrom  in  der 
Umpumpschleife  nicht  unterbrochen  wird.  Die  unter 
Druck  stehende  Menge  Reaktionsgemisch  in  der 
Schleuse  wird  dann  spontan  in  das  Vakuumgefäß  ent- 
leert.  Anschließend  wird  die  Schleuse  wieder  in  den  Re-  25 
aktionsgemischstrom  geschaltet  und  die  Schleifenum- 
gehung  geschlossen.  Die  Schleuse  ersetzt  hierbei  das 
Überströmventil  6. 

Es  ist  möglich,  die  Entmonomerisierung  oder  Auf- 
bereitung  des  Reaktionsgemisches  im  Vakuumgefäß  30 
durch  mehrfaches  Evakuieren  und  anschließendes  Be- 
lüften  mit  Inertgas  zu  vervollständigen,  wobei  Licht- 
schranken  als  Schaumwächter  z.B.  bei  schäumenden 
Produkten  eingesetzt  werden  können. 

Typische  Messungen,  z.B.  an  entmonomerisiertem  35 
Latex  im  Zuge  der  Meßschleife,  sind  Dichte-,  Brech- 
zahl-,  NIR-,  Ultraschall-,  pH-  und  Leitfähigkeitsmessun- 
gen.  Des  weiteren  können  an  definiert  verdünnnten, 
entmonomerisiertem  Latex  Lichtextinktionsmessungen 
(gegebenenfalls  bei  verschiedenen  Wellenlängen)  oder  40 
eine  Teilchengrößenbestimmung  mit  Hilfe  der  Laserkor- 
relationsspektroskopie  durchgeführt  werden.  Durch  ei- 
ne  Kombination  der  Informationen  aus  diesen  Messun- 
gen  wird  es  möglich,  bei  laufender  Reaktion  die  Kinetik 
der  Polymerisation  zu  bestimmen  und  eine  45 
Prozeßsteuerung  durchzuführen. 

Gegenstand  der  Erfindung  ist  auch  eine  Vorrich- 
tung  zur  Durchführung  des  erfindungsgemäßen  Verfah- 
rens,  aufweisend  eine  Doppellanghubkolbenpumpe  3 
mit  zwei  Kolben  8  und  9,  einer  Ansaugleitung  und  einer  so 
Abgabeleitung,  wenigstens  zwei  Ventilen  4  und  5,  ins- 
besondere  Drei-Wege-Ventilen,  die  den  jeweiligen  Kol- 
benraum  23  oder  24  der  Kolben  8  und  9  mit  der  Ansaug- 
leitung  oder  der  Abgabeleitung  verbinden,  dadurch  ge- 
kennzeichnet,  daß  das  Ventil  4  und  das  weitere  Ventil  5  55 
totraumfreie  Ventile  sind,  die  über  einen  jeweiligen  Kon- 
taktschalter  26  oder  1  3  der  Doppellanghubkolbenpum- 
pe  3  gesteuert  sind,  daß  die  Kolben  8  und  9  synchron 

bewegbar  sind,  und  die  Änderung  der  Bewegungsrich- 
tung  der  Kolben  8,  9  zur  Steuerung  der  Ventile  4  und  5 
verwendet  wird,  und  daß  das  Restvolumen  der  Kolben 
räume  23  und  24  weniger  als  1  %  des  Hubvolumens 
beträgt. 

Als  Doppellanghubkolbenpumpe  ist  insbesondere 
geeignet  eine  pulsationsarme  totraumfreie  Doppellang- 
hubkolbenpumpe  mit  einer  Förderleistung  von  10  ml/h 
bis  100  l/h  zur  Förderung  von  scherempflindlichen  Flui- 
den  mit  einer  Viskosität  bis  100.000  mPa.s  aufweisend 
zwei  Kolben  8,  9  auf  einer  gemeinsamen  Antriebsspin- 
del  14  einem  Winkelhubgetriebe  10  mit  vorgeschalte- 
tem  Regelgetriebe  11  oder  einem  hydraulischen  Getrie- 
be  zum  Antrieb  der  Kolben  8,  9  einen  Ring  12  zum  Ein- 
stellen  des  Hubvolumens  der  Pumpenköpfe  23,  24  ei- 
nem  Kontaktschalter  26  für  die  Drehrichtungsänderung 
einer  Initiatorscheibe  27  sowie  doppelten  Dichtungen 
am  Kopf  der  Kolbenräume. 

Der  Antrieb  der  Pumpe  erfolgt  z.B.  über  ein  Unter- 
setzungsgetriebe  mit  in  Reihe  geschaltetem  Winkelhub- 
getriebe,  welches  die  Drehbewegung  in  eine  rotations- 
freie  Hubbewegung  der  Kolben  8,  9  umsetzt.  Das  hat 
den  Vorteil,  daß  der  Saug-  und  Druckkolbenkopf  auf  ei- 
ner  Spindel  montiert  werden  und  die  Doppelkolbenpum- 
pe  kontinuierlich  fördern  kann.  Durch  diese  Anordnung 
fahren  Druck-  bzw.  Saugkolben  absolut  synchron.  Je- 
weils  die  Produkt  abgewandte  Seite  des  jeweiligen 
Saugkolbenkopfes  löst  den  Schalter  aus,  um  vom 
Druckvorgang  auf  den  Saugvorgang  umzuschalten.  Die 
Konstruktion  kann  auch  so  ausgelegt  werden,  daß  an- 
statt  des  Saugkopfes  der  Druckkopf  die  Umschaltung 
auslöst.  In  dem  Fall  müßte  der  Schaltsensor  nicht  ge- 
triebeseitig  sondern  pumpenkopfseitig  plaziert  werden. 
Die  Hubstange,  die  eine  Gewindestange  ist  (Kolben- 
stange),  auf  der  die  beiden  Kolbenköpfe  sitzen,  ist  bei- 
spielsweise  mit  einer  axialverlaufenden  Nut  versehen, 
in  die  bevorzugt  eine  Verdrehsicherung  eingreift,  um  ei- 
ne  Rotation  der  Hubstange  zu  vermeiden.  Der  Kolben- 
kopf  ist  zum  Kolbengehäuse  mit  mindestens  einer  ela- 
stischen  Dichtung  und  mindestens  einem  Führungsring 
versehen,  so  daß  das  angesaugte  Produkt  auch  voll- 
ständig  beim  Druckvorgang  aus  dem  Kolbenkopfgehäu- 
se  verdrängt  werden  kann. 

Saug-  und  Druckkammer  sind  z.B.  über  zwei  Kapil- 
laren,  in  denen  zwei  zwangsgesteuerte  Drei-Wege- 
Ventile  (Kugelhähne)  (4,  5),  plaziert  sind,  miteinander 
verbunden.  Die  Drei-Wege-Ventile  sorgen  für  eine  Tren- 
nung  der  beiden  Kammern.  Anstatt  der  zwei  Drei-Wege- 
Ventile  können  auch  vier  Einzelventile  vorgesehen  wer- 
den.  Vorzugsweise  bestehen  die  Ventile  aus  Kugelhäh- 
nen,  um  einen  scherungsfreien  Produktdurchgang  zu 
gewährleisten.  Jeder  Kolben  hat  eine  Produkteintritts- 
öffnung  und  eine  -austrittsöffnung,  sie  sind  vertikal  un- 
tereinander  angeordnet,  der  Eintritt  unten  und  der  Aus- 
tritt  oben,  um  eine  Selbstbelüftung  und  ein  Selbstansau- 
gen  der  Pumpe  zu  ermöglichen.  In  einer  besonderen 
Ausführungsform  wird  eine  Teleskopspindel  (längen- 
verstellbare  Spindel)  eingesetzt,  um  bei  kleinsten  Hub- 
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volumenmengen  einen  Pumpkreislauf  erzeugen  zu 
können  und  das  Restvolumen  klein  zu  halten.  Die  Dop- 
pellanghubkolbenpumpe  kann  unabhängig  von  der  För- 
dermenge  den  Pumpenkopf  restlos  entleeren.  Aufgrund 
der  extrem  niedrigen  Hubfrequenz  (z.B.  max.  2  Hübe 
pro  Minute)  entsteht  eine  pulsationsarme  Produktförde- 
rung,  das  Produkt  wird  laminar  gefördert,  es  entsteht  ei- 
ne  Pfropfenströmung  in  den  Kapillaren  oder  Rohrleitun- 
gen.  Die  laminare  Förderung  eines  Produkts  ist  bei  kon- 
stantem  Druck  Voraussetzung  für  den  scherungsfreien 
Transport  von  Latices.  Vorzugsweise  sollte  der  Pum- 
penantrieb  und  das  Pumpenkopfvolumen  so  ausgelegt 
werden,  daß  ein  Schaltzyklus  größer  5  Minuten  einge- 
halten  wird.  Dadurch  wird  ein  scherungsfreies  Pumpen 
z.B.  der  Polymerlatices  bzw.  Kunststoffdispersionen  ge- 
währleistet.  Diese  Frequenzmerkmale  beschreiben  ein 
pulsationsfreies  (-armes)  Förderungssystem,  welches 
scherempfindliche  Produkte  über  lange  Zeit  pumpen 
kann. 

Aufgrund  der  einfachen  Konstruktion  kann  die 
Pumpe  Kleinstmengen,  ab  10  ml/h  kontinuierlich  för- 
dern,  oder  auch  definierte  Mengen  im  ml-Bereich  an- 
saugen  und  als  Probennehmer  bei  diskontinuierlichen 
bzw.  kontinuierlichen  Prozessen  eingesetzt  werden.  Die 
Pumpe  kann  als  Schleuse  fungieren,  weil  Druck-  und 
Saugseite  voneinander  getrennt  sind,  sie  kann  Produkt- 
mengen  aus  einem  Unterdruck-  bzw.  Überdruckbereich 
in  einem  Unterdruck-  bzw.  Überdruckbereich  überfüh- 
ren.  Aufgrund  dertotraumfreien  Ausführung  erfolgt  kei- 
ne  Rückvermischung  mit  zeitlich  älteren  Produktmen- 
gen. 

Ein  besonderer  Vorteil  des  Verfahrens  mit  der  Dop- 
pellanghubkolbenpumpe  ist,  daß  mit  der  eingestellten 
Probenmenge  von  z.B.  10  ml,  eine  definierte  Produkt- 
menge  pro  Hub  gefördert  wird  und  zu  einem  beliebigen 
Zeitpunkt  z.B.  in  einen  Meßkreislauf  überführt  werden 
kann.  Diese  Probenmenge  bzw.  der  max.  Hubweg  ist 
mit  einer  Stellmutter  auf  der  Kolbenspindel  im  Inneren 
des  Kolbengehäuses  einstellbar. 

Die  Kolbenköpfe  und  Pumpengehäuse  können  aus 
geeigneten  metallischen  und/oder  nichtmetallischen 
Werkstoffen  bestehen.  In  besonderen  Ausführungsfor- 
men  kann  auch  das  Kolbengehäuse  mit  Glas-  oder  Ke- 
ramikhülsen  ausgekleidet  werden.  Das  Kolbengehäuse 
kann  auf  einfache  Weise  beheizt  oder  gekühlt  werden. 

Aufgrund  der  Trennung  von  Druck-  und  Saugseite 
können  zwischen  diesen  beliebigen  positive  oder  nega- 
tive  Druckdifferenzen  bestehen.  Die  Pumpe  kann  bei  ei- 
ner  Temperatur  von  -100°C  bis  +200°C  betrieben  wer- 
den.  Üblich  ist  es,  die  Pumpe  in  einem  Temperaturbe- 
reich  von  etwa  -20  bis  +150°C,  im  Falle  von  Latices  im 
Bereich  von  +2  bis  +1  00°C  einzusetzen.  Das  Verhältnis 
von  Hubvolumen  zu  Restvolumen  im  Pumpenkopf,  wel- 
ches  ein  Maß  für  die  Totraumfreiheit  ist,  beträgt  bevor- 
zugt  kleiner  als  1  %. 
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Patentansprüche 

1.  Verfahren  zum  kontinuierlichen  Fördern  scheremp- 
findlicher  Fluide  mit  einer  Viskosität  bis  100.000 

5  mPas  bei  einer  Förderleistung  von  10  ml/h  bis  100 
l/h,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  das  Fluid  über 
wenigstens  ein  totraumfreies  Ventil  (4)  von  einem 
Kolben  (8)  einer  Doppellanghubkolbenpumpe  (3) 
angesaugt  wird,  während  synchron  Fluid  mit  dem 

10  zweiten  Kolben  (9)  aus  dem  zweiten  Kolbenraum 
(24)  ebenfalls  über  wenigstens  ein  weiteres  tot- 
raumfreies  Ventil  (5)  zur  Förderseite  abgegeben 
wird  und  nach  Entleerung  des  zweiten  Kolben- 
raums  (24)  das  Ventil  (4)  abgabeseitig  geöffnet  und 

15  ansaugseitig  geschlossen  wird,  während  das  wei- 
tere  Ventil  (5)  abgabeseitig  geschlossen  und  an- 
saugseitig  geöffnet  wird  und  synchron  die  Bewe- 
gungsrichtung  der  Kolben  (8,  9)  umgekehrt  wird, 
wobei  die  Kolben  (8)  und  (9)  auf  einer  Spindel  (14) 

20  sitzen,  wobei  die  Bewegungsrichtung  der  Kolben 
(8,  9)  und  die  Stellung  der  Ventile  (4,  5)  über  Kon- 
taktschalter  (26)  gesteuert  werden  und  das  im  Kol- 
benraum  nach  Entleerung  noch  verbleibende  Rest- 
volumen  weniger  als  1  %  des  Hubvolumens  beträgt. 

25 
2.  Verfahren  gemäß  Anspruch  1  ,  dadurch  gekenn- 

zeichnet,  daß  das  scherempfindliche  Fluid  in  einer 
Umpumpschleife  (2)  gefördert  wird,  die  an  einen 
Reaktor  (1)  angekoppelt  ist. 

30 
3.  Verfahren  gemäß  Anspruch  1  und  2,  dadurch  ge- 

kennzeichnet,  daß  das  scherempfindliche  Fluid  ein 
Polymerlatex  oder  eine  Kunststoffdispersion  ist. 

35  4.  Verfahren  gemäß  Anspruch  2  und  3,  dadurch  ge- 
kennzeichnet,  daß  das  Fluid  über  ein  Überström- 
ventil  (6)  oder  eine  Schleuse,  die  zwischen  den  Um- 
pumpkreislauf  (2)  und  einen  Bereich  verminderten 
Drucks  geschaltet  sind,  in  den  Bereich  verminder- 

te*  ten  Drucks  gepumpt  wird. 

5.  Verfahren  gemäß  den  Ansprüchen  3  bis  4,  dadurch 
gekennzeichnet,  daß  der  Bereich  verminderten 
Drucks  Teil  einer  Meßschleife  (7)  ist,  die  parallel  zur 

45  Umpumpschleife  (2)  geführt  ist  und  als  Meßeinrich- 
tungen  wenigstens  ein  geeichtes  Vakuumgefäß  mit 
Druckmeßgerät  zur  Bestimmung  Monomerkonzen- 
tration  des  Polymerlatex  aufweist. 

so  6.  Vorrichtung  zur  Durchführung  des  Verfahrens  ge- 
mäß  Anspruch  1  ,  aufweisend  eine  Doppellanghub- 
kolbenpumpe  (3)  mit  zwei  Kolben  (8)  und  (9),  einer 
Ansaugleitung  und  einer  Abgabeleitung,  wenig- 
stens  zwei  Ventilen  (4)  und  (5),  insbesondere  Drei- 

55  Wege-Ventilen,  die  den  jeweiligen  Kolbenraum  (23) 
oder  (24)  der  Kolben  (8)  und  (9)  mit  der  Ansauglei- 
tung  oder  der  Abgabeleitung  verbinden,  dadurch 
gekennzeichnet,  daß  das  Ventil  (4)  und  das  weitere 
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is  connected  between  the  recirculating  circuit  (2) 
and  a  region  of  reduced  pressure. 

5.  Process  according  to  Claims  3  to  4,  characterised 
5  in  that  the  region  of  reduced  pressure  is  part  of  a 

metering  loop  (7)  which  is  parallel  tothe  recirculat- 
ing  loop  (2)  and  by  way  of  metering  devices  com- 
prises  at  least  one  calibrated  vacuum  vessel  with 
pressure  gauge  for  determining  the  monomer  con- 

10  centration  of  the  polymer  latex. 

6.  Device  for  implementing  the  process  according  to 
Claim  1,  comprising  a  double-long-stroke  recipro- 
cating  pump  (3).  with  two  pistons  (8)  and  (9),  a  suc- 

15  tion  line  and  an  emission  line,  at  least  two  valves 
(4)  and  (5),  in  particular  three-way  valves,  which 
connect  the  respective  piston  Chamber  (23)  or  (24) 
of  the  pistons  (8)  and  (9)  to  the  suction  line  or  the 
emission  line,  characterised  inthatthevalve  (4)  and 

20  the  additional  valve  (5)  are  clearance-free  valves 
which  are  controlled  via  a  respective  contact  switch 
(26)  or  (13)  of  the  double-long-stroke  reciprocating 
pump  (3),  in  that  the  pistons  (8)  and  (9)  are  capable 
of  being  moved  synchronously  and  the  change  in 

25  the  direction  of  motion  of  the  pistons  (8,  9)  is  used 
for  Controlling  the  valves  (4)  and  (5),  and  in  that  the 
residual  volume  of  the  piston  Chambers  (23)  and 
(24)  amounts  to  less  than  1  %  of  the  stroke  volume. 

Ventil  (5)  totraumfreie  Ventile  sind,  die  über  einen 
jeweiligen  Kontaktschalter  (26)  oder  (13)  der  Dop- 
pellanghubkolbenpumpe  (3)  gesteuert  sind,  daß 
die  Kolben  (8)  und  (9)  synchron  bewegbar  sind,  und 
die  Änderung  der  Bewegungsrichtung  der  Kolben 
(8,  9)  zur  Steuerung  der  Ventile  (4)  und  (5)  verwen- 
det  wird,  und  daß  das  Restvolumen  der  Kolbenräu- 
me  (23)  und  (24)  weniger  als  1  %  des  Hubvolumens 
beträgt. 

7.  Vorrichtung  nach  Anspruch  6,  dadurch  gekenn- 
zeichnet,  daß  sie  in  eine  Umpumpschleife  (2)  ge- 
schaltet  ist,  die  an  einen  Reaktor  (1)  angekoppelt 
ist. 

8.  Vorrichtung  gemäß  Anspruch  7  mit  einem  Über- 
strömventil  (6)  oder  einer  Schleuse  auf  der  Abga- 
beseite  der  Fördereinrichtung  in  der  Umpump- 
schleife  zur  Überführung  von  Fluid  in  einem  Bereich 
verminderten  Druckes. 

Claims 

1  .  Process  for  continuously  conveying  shear-sensitive 
fluids  having  a  viscosity  of  up  to  1  00,000  mPa.s  with 
a  pump  capacity  of  1  0  ml/h  to  1  00  l/h,  characterised 
in  that  the  fluid  is  aspirated  via  at  least  one  clear- 
ance-free  valve  (4)  by  a  piston  (8)  of  a  double-long- 
stroke  reciprocating  pump  (3)  while  fluid  is  synchro- 
nously  emitted  by  the  second  piston  (9)  from  the 
second  piston  Chamber  (24)  likewise  via  at  least 
one  additional  clearance-free  valve  (5)  towards  the 
conveying  side  and  after  evacuation  of  the  second 
piston  Chamber  (24)  the  valves  (4)  is  opened  on  the 
emission  side  and  closed  on  the  suction  side  while 
the  additional  valve  (5)  is  closed  on  the  emission 
side  and  opened  on  the  suction  side  and  the  direc- 
tion  of  motion  of  the  pistons  (8,  9)  is  synchronously 
reversed,  whereby  the  pistons  (8)  and  (9)  are  locat- 
ed  on  one  spindle  (14),  whereby  the  direction  of  mo- 
tion  of  the  pistons  (8,  9)  and  the  positions  of  the 
valves  (4,  5)  are  controlled  via  contact  switches  (26) 
and  the  residual  volume  still  remaining  in  the  piston 
Chamber  after  evacuation  amounts  to  less  than  1  % 
of  the  stroke  volume. 

2.  Process  according  to  Claim  1  ,  characterised  in  that 
the  shear-sensitive  fluid  is  conveyed  in  a  recirculat- 
ing  loop  (2)  which  is  coupled  to  a  reactor  (1  ). 

3.  Process  according  to  Claims  1  and  2,  characterised 
in  that  the  shear-sensitive  fluid  is  a  polymer  latex  or 
a  plastic  dispersion. 

4.  Process  according  to  Claims  2  and  3,  characterised 
in  that  the  fluid  is  pumped  intothe  region  of  reduced 
pressure  via  an  overflow  valve  (6)  or  a  sluice  which 

30  7.  Device  according  to  Claim  6,  characterised  in  that 
it  is  connected  to  a  recirculating  loop  (2)  which  is 
coupled  to  a  reactor  (1  ). 

8.  Device  according  to  Claim  7,  with  an  overflow  valve 
35  (6)  or  a  sluice  on  the  emission  side  of  the  conveying 

device  in  the  recirculating  loop  for  transporting  fluid 
in  a  region  of  reduced  pressure. 

40  Revendications 

1.  Procede  pour  l'alimentation  en  continu  de  fluides 
sensibles  aux  cisaillements,  avec  une  viscosite  al- 
lant  jusqu'ä  100,000  mPa-s,  sous  une  capacite  de 

45  refoulement  de  10  ml/h  jusqu'ä  100  l/h,  caracterise 
en  ce  que  le  fluide  est  aspire  via  au  moins  une  valve 
(4)  exempte  de  volume  mort,  par  un  piston  (8)  d'une 
pompe  ä  piston  double  ä  course  longue  (3),  cepen- 
dant  que  le  fluide  est  refoule  de  maniere  synchrone 

so  par  le  second  piston  (9)  hors  de  la  seconde  cham- 
bre  ä  piston  (24)  vers  le  cöte  de  refoulement  et  ega- 
lement  via  au  moins  une  autre  valve  (5)  exempte 
de  volume  mort,  et  apres  le  vidage  de  la  seconde 
chambre  ä  piston  (24)  on  ouvre  la  valve  (4)  du  cöte 

55  refoulement  et  on  la  referme  du  cöte  aspiration,  tan- 
dis  que  l'on  referme  l'autre  valve  (5)  du  cöte  refou- 
lement  et  qu'on  l'ouvre  du  cöte  aspiration,  et  l'on 
inverse  de  maniere  synchrone  la  direction  de  de- 

7 
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placement  des  pistons  (8,  9),  dans  lequel  les  pis- 
tons  (8)  et  (9)  sont  montes  sur  une  brache  (14),  la 
direction  de  deplacement  des  pistons  (8,  9)  et  la  Po- 
sition  des  valves  (4,  5)  sont  commandees  au  moyen 
de  commutateurs  ä  contact  (26),  et  en  ce  que  le  vo- 
lume  residuel  qui  reste  encore  dans  la  chambre  ä 
piston  apres  le  vidage  s'eleve  ä  moins  de  1%  du 
volume  deplace. 

2.  Procede  selon  la  revendication  1  ,  caracterise  en  ce 
que  le  fluide  sensible  au  cisaillement  est  alimente 
dans  une  boucle  de  pompage  (2)  qui  est  accouplee 
ä  un  reacteur  (1). 

3.  Procede  selon  les  revendications  1  et  2,  caracterise 
en  ce  que  le  fluide  sensible  au  cisaillement  est  un 
latex  de  polymere  ou  une  dispersion  de  matiere 
plastique. 

4.  Procede  selon  les  revendications  2  et  3,  caracterise 
en  ce  que  le  fluide  est  pompe  jusque  dans  une  re- 
gion  de  pression  reduite,  via  une  valve  de  surchar- 
ge  (6)  ou  un  sas,  qui  sont  branches  entre  le  circuit 
de  pompage  (2)  et  la  region  de  pression  reduite. 

5.  Procede  selon  les  revendications  3  ä  4,  caracterise 
en  ce  que  la  region  de  pression  reduite  fait  partie 
d'une  boucle  de  mesure  (7)  qui  est  menee  paralle- 
lement  ä  la  boucle  de  pompage  (2)  et  qui  comporte 
comme  dispositif  de  mesure,  au  moins  un  recipient 
sous  vide  etalonne  avec  un  appareil  de  mesure  de 
pression,  pour  determiner  la  concentration  en  mo- 
nomere  du  latex  de  polymere. 

6.  Appareil  pour  la  mise  en  oeuvre  du  procede  selon 
la  revendication  1  ,  comprenant  une  pompe  ä  piston 
double  ä  course  longue  (3)  avec  deux  pistons  (8)  et 
(9),  une  conduite  d'aspiration  et  une  conduite  de  re- 
foulement,  au  moins  deux  valves  (4)  et  (5),  en  par- 
ticulier  des  valves  ä  trois  voies,  qui  relient  la  cham- 
bre  ä  piston  respective  (23)  ou  (24)  des  pistons  (8) 
et  (9)  avec  la  conduite  d'aspiration  ou  la  conduite 
de  refoulement,  caracterise  en  ce  que  la  valve  (4) 
et  l'autre  valve  (5)  sont  des  valves  exemptes  de  vo- 
lume  mort,  qui  sont  commandees  par  un  commuta- 
teur  ä  contact  respectif  (26)  ou  (1  3)  de  la  pompe  ä 
piston  double  ä  course  longue  (3),  en  ce  que  les 
pistons  (8)  et  (9)  sont  susceptibles  d'etre  deplaces 
de  facon  synchrone,  et  l'on  utilise  la  modification  de 
la  direction  de  deplacement  des  pistons  (8,  9)  pour 
Commander  les  valves  (4)  et  (5),  et  en  ce  que  le 
volume  residuel  des  chambres  ä  piston  (23)  et  (24) 
s'eleve  ä  moins  de  1%  du  volume  deplace. 

7.  Appareil  selon  la  revendication  6,  caracterise  en  ce 
qu'il  est  monte  dans  une  boucle  de  pompage  (2)  qui 
est  accouplee  ä  un  reacteur  (1). 

8.  Appareil  selon  la  revendication  7,  comprenant  une 
valve  de  surcharge  (6)  ou  un  sas  du  cöte  de  refou- 
lement  du  dispositif  d'alimentation,  dans  la  boucle 
de  pompage,  pour  le  transfert  des  fluides  dans  une 

5  region  ä  pression  reduite. 
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