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DESCRIPCION
Procedimiento para la eliminacién del solvente de una disolucién de polimero
Descripcion detallada de la invenciéon
La presente invencion se refiere a un procedimiento para la eliminacién del solvente de una disolucién de polimero.

Mas especificamente, la presente invencion se refiere a un procedimiento para la eliminacion del solvente de una
disolucion de polimero que incluye al menos un polimero elastomérico, comprendiendo someter dicha disolucion de
polimero a una etapa de extraccion por medio de vapor de agua, en presencia de un sistema dispersante que
incluye al menos un material laminar y al menos un tensioactivo cationico.

Como se sabe, la eliminacion del solvente de soluciones de polimero, con el fin de obtener polimeros en estado
solido, se puede dividir en dos tipos de procedimientos definidos como "tecnologia tradicional" y "desvolatilizacion
directa", respectivamente.

El término "tecnologia tradicional" se refiere a la tecnologia descrita, por ejemplo, en las patentes de EE.UU.
3.337.422, 3.462.347 6 4.278.506, mientras que el término "desvolatilizacion directa" se refiere a una tecnologia que
proporciona la evaporacion del solvente contenido en la disolucién de polimero en maquinas especificas que tratan
el polimero en una fase sélida continua o en forma de granulos, como se describe, por ejemplo, en las patentes de
EE.UU. 4.909.989, 5.283.021, 5.478.509, 6.150.498, o en la solicitud de patente de EE.UU. 2006/193197.

La "tecnologia tradicional" generalmente comprende una primera seccion (“extraccion con vapor de agua") y una
segunda seccion (secado).

En la primera seccion, la disolucion de polimero se alimenta a un extractor que contiene agua (bafio de agua), al que
también se alimenta una corriente de vapor de agua. Una alicuota del vapor de agua se condensa proporcionando el
calor necesario para la evaporacion del solvente: se obtiene una suspension de grumos de polimero en agua, con un
contenido residual de solvente suficientemente bajo. Por otra parte, en dicha primera seccién, se contempla la
utilizacion de un sistema dispersante, con el fin de evitar la adherencia de los grumos de polimero y para mantener
la suspensién en una forma estable que posibilite que sea bombeada.

En la segunda seccidn, los grumos de polimero se secan (eliminacion del agua contenida en los grumos) por medio
de una eliminacién mecanica (compresion), seguida de la evaporacion del agua. Estas dos operaciones, es decir, la
eliminacion mecanica y la evaporacion, se llevan a cabo generalmente en dos extrusoras diferentes. La primera
extrusora comprime los grumos de polimero, lo que posibilita la salida del agua en forma liquida, mientras que la
segunda extrusora posibilita la evaporacion del agua residual, ya que aumenta la temperatura de la fase polimero
debido a la disipacién de energia mecanica, posibilitando, en las zonas de desgasificacion adecuadas, el
"desprendimiento” de agua en forma de vapor.

En resumen, la "tecnologia tradicional" proporciona una primera etapa en la que se elimina el solvente mediante
evaporacion por medio de la utilizacién de vapor de agua, y una segunda etapa en la que se elimina dicha agua,
tanto en la fase liquida, mediante compresion, como en la fase vapor, por medio de la energia proporcionada por la
disipacién mecanica.

Como se mencion6 anteriormente, la "tecnologia tradicional”, por lo tanto, proporciona alimentar a un extractor que
contiene agua (bafio de agua) la disolucidon de polimero y el vapor. Sin embargo, la evaporacion del solvente puede
provocar la formacion de grumos de polimero que todavia contienen una cierta cantidad de solvente. En
consecuencia, en la "tecnologia tradicional" el polimero se descarga en forma de "suspension”, es decir, en forma de
grumos suspendidos en agua.

Con el fin de evitar taponamientos y obstrucciones en el extractor y en las tuberias de descarga, y también en las
extrusoras utilizadas para el secado, es por lo tanto fundamental garantizar el dimensionado correcto de los grumos
de polimero y evitar la posibilidad de su aglomeracion. Con el fin de evitar estos fendmenos, la "tecnologia
tradicional" proporciona la adicion en el agua contenida en el extractor de un sistema dispersante, que tiene por
objetivo reducir la posibilidad de aglomeracion. En el caso de copolimeros de estireno, tales como los copolimeros
de estireno-butadieno (SB) o los copolimeros de estireno-butadieno-estireno (SBS), o polibutadieno (BR), por
ejemplo, generalmente se utiliza un sistema dispersante que comprende un dispersante organico (por ejemplo
Sopropon® T 36 de Rhone-Poulenc, Geropon® T/36 de Rodhia, Orotan® 731K de Rhom & Haas) y cloruro de
calcio, mientras que en el caso de copolimeros olefinicos tales como, por ejemplo, los copolimeros de
etileno-propileno (EP) o los copolimeros de etileno-propileno-dieno (EPDM), se utiliza talco en dispersion.

Sin embargo, la utilizacién de dichos sistemas dispersantes puede provocar varios inconvenientes. La utilizacion de
los dispersantes organicos mencionados anteriormente y el cloruro de calcio, por ejemplo, puede provocar
fendbmenos de corrosion localizada en el extractor debido a la presencia de cloruros libres y puede empeorar la
calidad del producto final, ya que puede comunicar una cierta alcalinidad al polimero obtenido, favoreciendo de este
modo el desarrollo de coloraciones no deseadas en el producto final.
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El procedimiento de "desvolatilizacién directa", por el contrario, proporciona alimentar la disoluciéon de polimero a una
maquina capaz de suministrar la energia necesaria al procedimiento para la evaporacién del solvente por medio del
intercambio de calor con la pared y la disipacion de energia mecanica. Estas maquinas son capaces de tratar fluidos
extremadamente viscosos, semisoélidos, en los que el sistema de mezclado, mediante el aprovechamiento de la
propia viscosidad de la fase polimero, es el medio por el que la energia mecanica de friccion se disipa en forma del
calor que se suministra a la fase polimero que posibilita la evaporacién del solvente.

Para este tipo de procedimiento, la contribucién al balance de energia es proporcionada por el intercambio de calor a
través de la pared de la maquina, en la que, cuanto mayor sea la viscosidad del producto (es decir, cuanto menor
sea la concentracion del solvente residual), mayor sera la reduccion del intercambio calor.

Como los coeficientes de intercambio de calor a través de las paredes son bajos, se pueden obtener resultados
aceptables mediante la utilizacién de maquinas con unas dimensiones pequefas, mientras que para las maquinas
que tienen dimensiones industriales (con una reducida relacion superficie/volumen) hay una sustancial marginalidad
de la contribucion del intercambio con la pared.

Dicha "desvolatilizacion directa" reduce al minimo la energia necesaria para la eliminacion del solvente mediante
evaporacion, ya que al procedimiento sélo se suministra la energia de vaporizacion del solvente, junto con una
pequefia cantidad de calor sensible asociada al calentamiento de la fase polimero. Sin embargo, esta energia se
suministra al sistema principalmente en forma de disipacion de la energia mecanica, es decir, en forma de consumo
de la energia eléctrica utilizada para el accionamiento del motor del sistema de mezclado de la maquina.

El coste de la energia eléctrica, utilizando una energia igual en el procedimiento, es mayor que la del vapor. A partir
de esta consideracion, se puede demostrar que la reduccion al minimo de la energia utilizada en el procedimiento de
"desvolatilizacion directa”, no reduce al minimo el coste de la propia energia.

Por lo tanto, el solicitante ha considerado el problema de encontrar un procedimiento para la eliminacién del solvente
de una disolucién de polimero, en particular de una disolucién de polimero que comprende al menos un polimero
elastomérico, capaz de superar los inconvenientes mencionados anteriormente.

El solicitante ha encontrado ahora que la eliminacién del solvente de una disoluciéon de polimero puede llevarse a
cabo, ventajosamente, sometiendo dicha disoluciéon de polimero a una etapa de extraccion por medio de vapor de
agua, en presencia de un sistema dispersante que incluye al menos un material laminar y al menos un tensioactivo
catiénico. Dicho procedimiento posibilita evitar, tanto los fenédmenos de corrosion anteriormente mencionados, como
también la presencia de coloracién en el producto final. Por otra parte, dicho procedimiento posibilita que se utilicen
cantidades mucho menores de los compuestos presentes en el sistema dispersante (es decir, el material laminar y el
tensioactivo catidnico), que las cantidades de los compuestos presentes en el sistema dispersante conocidos en la
técnica descrita anteriormente (es decir, el dispersante organico y el cloruro de calcio). Ademas, dicho procedimiento
posibilita que se obtengan grumos de polimero, que tienen un buen compromiso entre la densidad aparente y la
dimensién media, evitando de este modo los problemas de sobrecalentamiento o incluso la auto-activacion del
propio polimero durante el secado de los grumos, que normalmente tiene lugar en una o mas extrusoras, ademas
del deterioro del producto final.

Por lo tanto, un objeto de la presente invencion se refiere a un procedimiento para la eliminacion del solvente de una
disolucion de polimero que incluye al menos un polimero elastomérico, que comprende someter dicha disolucion de
polimero a una etapa de extraccion por medio de vapor de agua, en presencia de un sistema dispersante que
incluye:

- de 0,005% en peso a 1% en peso, preferiblemente de 0,008% en peso a 0,8% en peso, con respecto al
peso total del polimero elastomérico seco, de al menos un material laminar;

- de 0,0005% en peso a 1% en peso, preferiblemente de 0,0008% en peso a 0,8% en peso, con respecto al
peso total del polimero elastomérico seco, de al menos un tensioactivo catidnico.

Para los propositos de la presente descripcion y de las reivindicaciones siguientes, las definiciones de los intervalos
numéricos siempre incluyen los extremos, a menos que se especifique lo contrario.

De acuerdo con una realizacion preferida de la presente invencion, dicho polimero elastomérico se puede
seleccionar entre: polibutadieno (BR); poliisopreno (IR); copolimeros de estireno insaturados con una distribucion
aleatoria, de bloque, conica, lineales o ramificados, tales como, por ejemplo, los copolimeros de estireno-butadieno
(SB), los copolimeros de estireno-butadieno-estireno (SBS), los copolimeros de estireno-isopreno-estireno (SIS);
copolimeros de estireno saturados, con una distribucién aleatoria, de bloque, cénica, lineales o ramificados, tales
como los copolimeros de estireno-etileno-propileno (SEP), los copolimeros de estireno-etileno/butileno-estireno
(SEBS), los copolimeros de estireno-etileno-propileno-estireno (SEPS); o las mezclas de los mismos. Se prefiere los
copolimeros de estireno-butadieno (SB) y los copolimeros de estireno-butadieno-estireno (SBS).

De acuerdo con una realizacion preferida de la presente invencién, dicha disolucién de polimero comprende al
menos un solvente organico no polar que se puede seleccionar, por ejemplo, entre: butano, pentano, ciclopentano,
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hexano, benceno, tolueno, ciclohexano, metilciclohexano, clorobenceno, o las mezclas de los mismos. Se prefiere el
hexano, el ciclohexano, o las mezclas de los mismos.

De acuerdo con una realizaciéon preferida de la presente invencion, dicho polimero elastomérico esta presente en
dicha disolucion de polimero en una cantidad que varia de 2% en peso a 30% en peso, mas preferentemente que
varia de 5% en peso a 20% en peso, con respecto al peso total de la disolucién de polimero.

De acuerdo con una realizacion preferida de la presente invencion, dicho material laminar tiene unas laminillas que
tienen un espesor que varia de 0,01 nm a 30 nm, preferiblemente que varia de 0,2 nm a 15 nm, incluso mas
preferiblemente que varia de 0,5 nma 2 nm.

De acuerdo con una realizacion preferida de la presente invencioén, dicho material laminar se puede seleccionar, por
ejemplo, entre filosilicatos tales como: esmectitas, por ejemplo montmorillonita, bentonita, nontronita, beidellita,
volkonskoita, hectorita, saponita, sauconita, magadita, estevensita, o las mezclas de las mismas; vermiculita;
halloysita; sericita; 6xidos de aluminato; hidrotalcita; o las mezclas de los mismos. Se prefiere la montmorillonita.
Dicho material laminar normalmente contiene cationes intercambiables, tales como, por ejemplo, el sodio (Na+), el
calcio (Ca®), el potasio (K") o el magnesio (Mg*), que estan presentes en la superficie de las laminillas.

De acuerdo con una realizacion preferida adicional de la presente invencion, dicho material laminar puede estar
modificado con una sal de alquilamonio o alquilfosfonio, que se puede seleccionar, por ejemplo, entre las sales de
amonio o fosfonio cuaternarios que tienen la férmula general (1):

— —_ +
R;
R——Y——R, | X" (0
R;
— — n

en donde:
- YrepresentaNoP;

- R4, Rz, Rs y R4, que son iguales o diferentes entre si, representan un grupo alquilo o hidroxialquilo lineal o
ramificado de C+-Cao; un grupo alquenilo o hidroxialquenilo lineal o ramificado de C2-Ca0; un grupo -Rs-SH o
-Rs-NH en donde Rs representa un grupo alquileno lineal o ramificado de C1-Cxyo; un grupo arilo de Cg-Css;
un grupo arilalquilo o alquilarilo de C7-Cy; un grupo cicloalquilo de Cs-C1s, conteniendo opcionalmente
dicho grupo cicloalquilo heteroatomos tales como, por ejemplo, oxigeno, nitrégeno, azufre;

- X" representa un anion, tal como, por ejemplo, un ion cloruro, un ion sulfato, un ion fosfato;
- nrepresenta1,206 3.

Dicha sal de amonio o fosfonio se puede someter a una reaccién de intercambio idnico con los iones que estan
presentes en las superficies de los materiales laminares, como se ha descrito anteriormente.

Si se utiliza un material laminar modificado con al menos una sal de alquilamonio o alquilfosfonio, su modificacién se
puede llevar a cabo mediante el tratamiento de dicho material laminar con al menos una sal de alquilamonio o
alquilfosfonio, antes de ser utilizado en la etapa de extraccion citada anteriormente.

El tratamiento del material laminar con al menos una sal de alquilamonio o con al menos una sal de alquilfosfonio, se
puede llevar a cabo de acuerdo con los métodos conocidos en la técnica, tales como, por ejemplo, por medio de una
reaccion de intercambio idnico entre el material laminar y la al menos una sal de alquilamonio o alquilfosfonio: se
pueden encontrar mas detalles relativos a este tratamiento en, por ejemplo, las patentes de EE.UU. 4.136.103,
5.747.560 6 5.952.093.

Alternativamente, se puede utilizar un material laminar ya modificado con al menos una sal de alquilamonio o
alquilfosfonio, que se puede seleccionar entre los materiales laminares modificados presentes en el mercado.

Los ejemplos de materiales laminares que se pueden utilizar para los propodsitos de la presente invencion y que
estan disponibles en el mercado son los productos conocidos bajo el nombre de Dellite® LFV, Dellite® HPS, Dellite®
67G, Dellite® 72T, Dellite® 43B, de Laviosa Chimica Mineraria S.p.A.; Cloisite® Na, Cloisite® 25A, Cloisite® 10A,
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Cloisite® 15A, Cloisite® 20A, de Southern Clays; Nanofil® 8, Nanofil® 9, de Sud Chemie; Bentonite® AG/3, de Dal
Cin S.p.A.

Con el fin de mejorar la actividad del material laminar en dicha etapa de extraccién, dicho material laminar se puede
someter a un tratamiento previo de delaminacion.

De acuerdo con una realizacién preferida de la presente invencién, dicho material laminar se puede someter a una
etapa de delaminacion.

Preferiblemente, dicha etapa de delaminacion se puede llevar a cabo sometiendo a agitacion una disolucion acuosa
de dicho material laminar en un mezclador o en una centrifuga. Dicha disoluciéon acuosa comprende preferiblemente
de 2,5x10°% en peso a 5x10°% en peso, mas preferiblemente de 4x10°% en peso a 4x107% en peso de material
laminar, con respecto al peso total de la disoluciéon acuosa. Preferiblemente, dicha etapa de delaminacién se puede
llevar a cabo a una velocidad que varia de 1.000 rpm a 20.000 rpm, mas preferiblemente que varia de 5.000 rpm a
10.000 rpm, a una temperatura que varia de 10°C a 40°C, mas preferiblemente que varia de 15°C a 25°C, durante
un tiempo que varia de 10 minutos a 3 horas, mas preferiblemente que varia de 30 minutos a 1 hora.

De acuerdo con una realizacién preferida de la presente invencion, dicho tensioactivo catidnico se puede seleccionar
entre las sales de alquilamonio o alquilfosfonio que tienen la formula general (I) descrita anteriormente.

Los ejemplos de sales de alquilamonio o alquilfosfonio que se pueden utilizar de acuerdo con la presente invencion y
que estan disponibles en el mercado son los productos conocidos bajo el nombre de Arquad®HC Pastilles, Arquad®
T-50, Arquad® 2HT-75, Arquad® MC-50, Duoquad® T50, de Akzo Nobel, o Bardac® LF 70 de Lonza.

Al final de dicha etapa de extraccion, los grumos de polimero elastomérico obtenidos se someten a una etapa de
secado, que se puede llevar a cabo, por ejemplo, por medio de una o mas extrusoras.

Dicha etapa de extraccion, ademas de dicha etapa de secado, se llevaron a cabo utilizando condiciones operativas
conocidas en la técnica con respecto a la "tecnologia tradicional" antes mencionada: se pueden encontrar mas
detalles en, por ejemplo, las patentes de EE.UU. 3.337.422, 3.462.347 6 4.278.506, mencionadas anteriormente.

La presente invencion se ilustrara ahora con mayor detalle por medio de una realizacion ilustrativa con referencia a
la Figura 1 indicada a continuacion.

La Figura 1 representa una primera realizacion del procedimiento objeto de la presente invencion.

Como se representa en la Figura 1, se alimenta agua desmineralizada (2) al extractor (6), equipado con un agitador
mecanico (no representado en la Figura 1), preferiblemente hasta que se alcanza un tercio de su capacidad tedrica.
Luego se acciona el agitador del extractor (6) y se alimenta vapor de agua (3) a un caudal adecuado para llevar la
temperatura del agua a un valor menor o igual que 95°C, para evitar la ebullicion prematura del agua.

El material laminar (4), por ejemplo Dellite® LVF sometido previamente a delaminacion, el tensioactivo catiénico (5),
por ejemplo Arquad® T-50, y la disolucién de polimero (1), por ejemplo una disolucion de un copolimero de estireno-
butadieno-estireno (SBS) (Europrene® SOL T161B de Polimeri Europa) en ciclohexano, se alimentan
posteriormente al extractor (6) de forma secuencial: en este momento se aumenta el caudal del vapor de agua (3),
llevando de este modo la temperatura del agua a un valor inferior o igual a 98°C. Dicha disolucidon de polimero (1),
puede proceder directamente de la planta de produccion del polimero (no representada en la Figura 1).

Los vapores producidos durante el mezclado en el extractor (6), que comprenden esencialmente vapor de agua sin
condensar y vapores del solvente (7), se descargan a través de una valvula presente en la parte superior del
extractor (6) (no representada en la Figura 1) y se envian al condensador (12). La fase acuosa (13), que comprende
vapor de agua condensado y solvente condensado, que sale del condensador (12), se envia al decantador (14), en
el que se recupera una corriente de agua (15) junto con una corriente de solvente (16), que se envian a otros
tratamientos (no representados en la Figura 1). El solvente obtenido a partir de dichos tratamientos adicionales se
puede opcionalmente deshidratar en una columna de deshidratacion y se puede volver a utilizar en el procedimiento
de polimerizacion (por ejemplo, se puede volver a enviar, opcionalmente con la adicion de solvente de nueva
aportacion, a la planta de produccion del polimero).

La disolucion de polimero (8), que comprende los grumos de polimero elastomérico y agua, sale por la parte inferior
del extractor (6), a través de una valvula (no representada en la Figura 1), y se envia a un filtro (9), en el que se
recupera la corriente de agua (10), que se envia a un sumidero especifico o a otros tratamientos (no representados
en la Figura 1), o que se puede volver a utilizar en el proceso [es decir, se puede enviar al extractor (6)], y los
grumos de polimero elastomérico (11), que se envian a la etapa de secado en, por ejemplo, una o mas extrusoras
(no representadas en la Figura 1).

A continuacion, se proporcionan algunos ejemplos ilustrativos y no limitativos para una mejor comprension de la
presente invencion y para su realizacion.
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Ejemplos
Se utilizaron las técnicas de caracterizacion y analisis indicadas a continuacion.
Densidad aparente

La densidad aparente se obtuvo mediante llenar un cilindro 2.000 ml con un volumen conocido de grumos secos de
polimero elastomérico, pesar la masa, obtener la masa total y restar de la masa total la masa del cilindro. Se llevaron
a cabo tres mediciones: el cilindro anterior se llené con 1.000 ml, con 1.500 ml y con 2.000 ml, y el valor de la
densidad aparente es la cantidad promedio ponderada de los tres valores obtenidos.

Tamafo medio de particulas (D50)

El tamafio medio de particulas (D50) se obtuvo midiendo con un calibrador, para cada ensayo, una cantidad
representativa de grumos secos de polimero, a saber, 100 g.

Ejemplo 1

Se introdujeron en un mezclador Ultraturax 0,1 g de Dellite® LVF (montmorillonita procedente de la familia de las
esmectitas de Laviosa Chimica Mineraria S.p.A.) y 1 | de agua desmineralizada: se puso toda la mezcla bajo
agitacion a 1.000 rpm, a temperatura ambiente (25°C), durante 30 minutos.

Se disolvieron 0,01 g de Arquad® T-50 (cloruro de sebo de trimetilamonio de Akzo Nobel) en 500 ml de agua
desmineralizada.

17 | de agua desmineralizada se alimentaron a un extractor de 50 | equipado con un agitador mecanico. Luego, se
accion6 el agitador mecanico del extractor a una velocidad de 600 rpm y se alimentd vapor agua a un caudal
adecuado para llevar la temperatura del agua a 95°C. Se alimentaron posteriormente de forma secuencial, a un
caudal igual a 6 kg/h, 2 | de la disolucion de Dellite® LVF obtenida como se describié anteriormente (concentracion
de Dellite® LVF en el extractor igual a 0,01% en peso, con respecto al peso total del copolimero de
estireno-butadieno-estireno (SBS) seco), 0,51 | de la disolucion de Arquad® T-50 obtenida como se describid
anteriormente (concentracion de Arquad® T-50 en el extractor igual a 0,001% en peso con respecto al peso total del
copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) seco), 7,5 kg de una disolucién de polimero en ciclohexano que
contiene 13% en peso, con respecto al peso total de dicha disolucion de polimero de copolimero de
estireno-butadieno-estireno (SBS) (Europrene® SOL T161B de Polimeri Europa): en este momento, se aumenté el
caudal del vapor de agua, llevando de este modo la temperatura del agua a 98°C.

Los vapores producidos durante el mezclado, que comprendian esencialmente vapor de agua no condensado y
vapores de ciclohexano, se descargaron a través de una valvula presente en la parte superior del extractor y se
enviaron a un condensador. La fase acuosa que sale del condensador, que comprendia vapor de agua condensado
y ciclohexano condensado, se envié a un decantador, en el que se separd una corriente de agua y una corriente de
ciclohexano, que se enviaron a otros tratamientos.

Al final de la alimentacién de la anterior disolucién de polimero, se abrié la valvula situada en la parte inferior del
extractor y la disolucién de polimero, que comprende grumos de copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) y
agua, que sale por la parte inferior del extractor, se envié a un filtro, en el que se recuperd una corriente de agua,
que se envié a un sumidero especifico, junto con los grumos de copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS),
que se enviaron a la etapa de secado.

Los grumos de copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) obtenidos, después de ser enviados a la etapa de
secado, se sometieron a una medicion de la densidad aparente y del tamafio medio de particulas operando como se
describi6 anteriormente. Los resultados obtenidos fueron los siguientes:

- densidad aparente: 93,2 g/l;
- diametro medio de particulas: 1 cm.

Ejemplo 2 (comparativo)

Se alimentaron 17 | de agua desmineralizada a un extractor de 50 | equipado con un agitador mecanico. Luego, se
acciono el agitador mecanico del extractor a una velocidad de 600 rpm y se alimenté vapor de agua. Se alimentaron
posteriormente de forma secuencial, a un caudal igual a 6 kg/h, 0,5 | de una disolucién acuosa que contiene 1,5 g
del dispersante Sopropon® T 36 (concentracion de Sopropon® T 36 en el extractor igual a 0,15% en peso con
respecto al peso total del copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) seco), 0,5 | de una disolucién acuosa que
contiene 0,15 g de cloruro de calcio (concentracién de cloruro de calcio en el extractor igual a 0,015% en peso con
respecto al peso total del copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) seco), 7,5 kg de una disolucion de
polimero en ciclohexano que contiene 13% en peso con respecto al peso total de dicha disolucién de polimero del
copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) (Europrene® SOL T161B de Polimeri Europa): en este momento,
se aumento el caudal del vapor de agua, llevando de este modo la temperatura del agua a 98°C.

6



10

15

20

ES 2564907 T3

Los vapores producidos durante el mezclado, que comprenden esencialmente vapor de agua no condensado y
vapores de ciclohexano, se descargaron a través de una valvula presente en la parte superior del extractor y se
enviaron a un condensador. La fase acuosa, que comprende vapor de agua condensado y ciclohexano condensado,
que sale del condensador, se envié a un decantador, en el que se separd una corriente de agua y una corriente de
ciclohexano, que se enviaron a otros tratamientos.

Al final de la alimentacién de la anterior disolucién de polimero, se abrié la valvula situada en la parte inferior del
extractor y la disolucién de polimero, que comprende grumos de copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) y
agua, que sale de la parte inferior del extractor, se envio a un filtro, en el que se recuperd una corriente de agua, que
se envio a un sumidero especifico, junto con los grumos de copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS), que se
enviaron a la etapa de secado.

Los grumos de copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) obtenidos, después de ser enviados a la etapa de
secado, se sometieron a una medicion de la densidad aparente y del tamafio medio de particulas operando como se
describio anteriormente. Los resultados obtenidos fueron los siguientes:

- densidad aparente: 96,2 g/l;
- diametro medio de particulas: 1 cm.

A partir de los datos presentados anteriormente, se puede deducir que la densidad aparente y el diametro medio de
particulas de los grumos de copolimero de estireno-butadieno-estireno (SBS) tienen valores similares a los
obtenidos en el Ejemplo 1 (invencion), habiendo utilizado, sin embargo, una cantidad de compuestos, es decir, de
Sopropon® T 36 y cloruro de calcio, en un orden de magnitud mas alto.
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REIVINDICACIONES

1.- Un procedimiento para la eliminacién del solvente de una disolucion de polimero que incluye al menos un
polimero elastomérico, que comprende someter dicha disolucién de polimero a una etapa de extraccién por medio
de vapor de agua, en presencia de un sistema dispersante que comprende:

- de 0,005% en peso a 1% en peso, con respecto al peso total del polimero elastomérico seco, de al menos
un material laminar;

- de 0,0005% en peso a 1% en peso, con respecto al peso total del polimero elastomérico seco, de al
menos un tensioactivo cationico.

2.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucion de polimero segun la reivindicacion 1, en
donde dicho sistema dispersante comprende de 0,008% en peso a 0,8% en peso, con respecto al peso total del
polimero elastomérico en seco, de al menos un material laminar.

3.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucion de polimero segun la reivindicacion 1 6 2, en
donde dicho sistema dispersante comprende de 0,0008% en peso a 0,8% en peso, con respecto al peso total del
polimero elastomérico seco, de al menos un agente tensioactivo catiénico.

4.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucién de polimero de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en donde dicho polimero elastomérico se selecciona entre: polibutadieno (BR);
poliisopreno (IR); copolimeros de estireno insaturados con una distribucién aleatoria, de bloque o cdnica, lineales o
ramificados, tales como los copolimeros de estireno-butadieno (SB), los copolimeros de estireno-butadieno-estireno
(SBS), los copolimeros de estireno-isopreno-estireno (SIS); copolimeros de estireno saturados, con una distribucién
aleatoria, de bloque o conica, lineales o ramificados, tales como los copolimeros de estireno-etileno-propileno (SEP),
los copolimeros de estireno-etileno/butileno-estireno (SEBS), los copolimeros de estireno-etileno-propileno-estireno
(SEPS); o las mezclas de los mismos.

5.- El procedimiento para la eliminacién del solvente de una disolucién de polimero de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en donde dicha disoluciéon de polimero comprende al menos un solvente organico no
polar que se selecciona entre: butano, pentano, ciclopentano, hexano, benceno, tolueno, ciclohexano,
metilciclohexano, clorobenceno, o las mezclas de los mismos.

6.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucién de polimero de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en donde dicho polimero elastomérico esta presente en dicha disoluciéon de polimero
en una cantidad que varia de 2% en peso a 30% en peso, con respecto al peso total de la disolucién de polimero.

7 .- El procedimiento para la eliminacién del solvente de una disolucién de polimero de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en donde dicho material laminar tiene unas laminillas que tienen un espesor que varia
de 0,01 nm a 30 nm.

8.- El procedimiento para la eliminacién del solvente de una disolucién de polimero de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en donde dicho material laminar se selecciona entre filosilicatos, tales como:
esmectitas, tales como montmorillonita, bentonita, nontronita, beidellita, volkonskoita, hectorita, saponita, sauconita,
magadita, estevensita, o las mezclas de las mismas; vermiculita; halloysita; sericita; 6xidos de aluminato; hidrotalcita;
o las mezclas de los mismos.

9.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucién de polimero segun la reivindicacion 8, en
donde dicho material laminar esta modificado con una sal de alquilamonio o alquilfosfonio que se selecciona entre
las sales de amonio o fosfonio cuaternarios que tienen la formula general (1):

— —_ +
R;
R——Y——R, | X" (0
R;
— — n

en donde:

- YrepresentaNoP;
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- R4, Ry, R3 y R4, que son iguales o diferentes, representan un grupo alquilo o hidroxialquilo lineal o
ramificado de C+4-Cao; un grupo alquenilo o hidroxialquenilo lineal o ramificado de C2-Ca0; un grupo -Rs-SH o
-Rs-NH en donde Rs representa un grupo alquileno lineal o ramificado de C1-Cxyo; un grupo arilo de Cg-Css;
un grupo arilalquilo o alquilarilo de C7-Cy; un grupo cicloalquilo de Cs-C1s, conteniendo opcionalmente
dicho grupo cicloalquilo heteroatomos tales como oxigeno, nitrégeno, azufre;

- X" representa un anion, tal como un ion cloruro, un ion sulfato, un ion fosfato;
- nrepresenta1,26 3.

10.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucién de polimero de acuerdo con cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, en donde dicho material laminar se somete a una etapa de delaminacion.

11.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucidon de polimero segun la reivindicacion 10, en
donde dicha etapa de delaminacion se lleva a cabo sometiendo a agitacion una disolucién acuosa de dicho material
laminar en un mezclador, o en una centrifuga, a una velocidad que varia de 1.000 rpm a 20.000 rpm, a una
temperatura que varia de 10°C a 40°C, durante un tiempo que varia de 10 minutos a 3 horas.

12.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucidon de polimero segun la reivindicacion 11, en
donde dicha disolucion acuosa comprende de 2,5x10°% en peso a 5x10°% en peso de material laminar, con
respecto al peso total de la disolucién acuosa.

13.- El procedimiento para la eliminacion del solvente de una disolucién de polimero de acuerdo con cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, en donde dicho tensioactivo catiénico se selecciona entre las sales de
alquilamonio o alquilfosfonio que tienen la formula general (I) segun la reivindicacion 9.
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