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Lz presente invencidn se refisre a la polimeriszs-
eidn del cloruro vinilico y se relaciona mds particulasrmente
con un procedimiento perfeccionado para efectuar la polimeri-
zacién de clorxuro vinilico pare dar elevados polimeros
en el que la polimerizacidn se ejecuta ¢n un medio acuoso
Y en el que el procedimisnto consiste en proveer los
oportuncs medios, mediante les cusles gumenta la velocided:
de polimsrizacidén,

gomo cueds expresado, la invencidn se refiere

& la polimerigzacidn de cloruro vinIlico paras formar
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elevados polimeros, poro no s¢ limita a la fabricacidn

de zlovados polimeros, de cloruro vinilico solo, sino que
incluye tawbien la fabricacidér de elevudos polimeros, que
son interpolimeros, es decir, polimeros elevados cuyas
moléculas a modo ¢ cadena se forman do elementos, no
golamsnte de¢ radicales divalentes -CH2-0H01, sinc que
algunos elementos pueden ser de los radicales divalentes
correspondientes de otros compuestos de naturaleza olefi-
nica pclimcerizable, sobrentendiéndose que cuando une mezcla
de compuestos mondmeros se trata segin la invencidn, para
dar un polimero =lcvaio, el cloruro vinilico es en tal mezclaé
el ingredisnte »reponderante,

Ejemplos Ge otros compuestos de naturaleza olefi-
nica polimcrizable son 1oz ésteres, nitrilos y amidas de
dcidos acrflico, metacrflico, fumdrico y maldico, los
€steres y éteres vinflicos, ¢l estirsno y el dicloretileno
asimétricos.

Segin ya gse sabe, 1 cloruro vinilico es un gas
licuado a -402 C, a la presidn atmosférica,., En la memorig
descriptiva de la patente inglssa n® 410.132 se ha propuesto
polimerizar cloruro vinilico en emulsidn acuosa, usando una
presidn que es del orden de su tensidén de vapor y no més
elevada de 30 atmésferas, ¥y la temperatura de polimeriza-
cidn de tal procedimiento ¢s convenientemente de 352 C.

a 802 C. y preferentemente de 40¢ ¢, a 559 C. Tambien pueden
emplearse diferentes aceleradores de¢ polimerizacidn, entre
s8llos =l deido persulfdrico. Adenfs, se ha propuesto, cuando
gse trabaja en gran cscale de fabricucidn, introducir el
cloruroc vinilico, mientras se estd agitando, ¢l lfguido

acuogo, en ¢l recipiente d¢e reaccidn en la proporcidn en que
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la polimerizacidn tiene lugar. Para la emulgacidn se emplean
agentes dispersadores y emulgadores conocidos, Como tiempo pa-
ra la polimurizacidn se citan de 16 a 48 horus,

Tambien se hs propuesto en la nmemoria descriptiva
¢e la patents inglesa n® 467.167, interpdierizar cloruro
vinIlico con proporciones especIficas de un dcido o amida
de las sericy acrilicas o alfa-boita-no saturadas , alfa-
beta-dicarboxilica y con o sin una substancila mds, acuosolu~
bles polimsrizabvles, en las mismas condicionces y se descri-
u2 por ejemplo, para nolimsrizar juntou, empleando persulfato
potdsico, cloruro vinflico y fecido maleico, emulgados con
sulfonato alfa-hidroxioctadecano-sédico en 36 horas z 402 C,

Ademds, se ha propuesto producir productos de
interpolimerizacidn, —olimurizando cloruro vinilico en
cmalsidn acuosa, empleando como catalizador por ejemplo,
persulfatos solublez, segin la memoris descriptivae de la
patente inglesa n? 46:,893,con ésteres de deido mmléico y
segUn la patente inglesa ne 476,727 con ésteres de deido
fundrico.

Tamvlen ¢ polimerizan compuestos monomdéricos gassosos
por ejemplo, cloruro vinilico, con, por gjemplo, persulfato
potdsico, segmin la peterte inglesa ne 482,983, hucidndolo
ascender en forma Gz finze burvujas a srevés de una columna
de 1fguido, 0, segun la ratente inglega ne 482.647 agitandao
intsnsamente el gas en un medio lIgquido zimilar.

AGemds, se ha proruesto en la patente inglesa ne
494.772,polimerizar substancias monoméricas, incluyendo el
cloruro vinilico, en presencia de agua sin afiatéir sgentes
emulga&ore#en praegenclia oe pardceidos o sales de los mismos
parea obtensr productos ermliados .. POT ejemplo, se indican

v
‘
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para polimerizar juntos acetato vinilico y cloruro vini-
lico, en prosencia de alguna cantidad de tolueno, dar una
emnlsidn ds azua en aceite, pasadas Ge 3 g 12 horas a 708
C.

La presente invencidn estd basada en el descu-
brimiento de quo cusGo se afiude uin compuesto capaz de
fijar oxigeno mol:cular g una mezcla acuosa gue contenga
cloruro vinilico, un psrsulfato zcuoscluble y si se desea
otro couwpuesto de naturaleza olefinica polimerizable,
entonces la proporcidn do polimerizuacidn aumenta, y efec-
tivamsnte, aumsnta mds de cuanto podia esperarse, sun cuando
sl se tiene e¢r cucnta la posisilidad de que dicha adicidén
del citado compucsto con propiedades reducidas sirve,
destruydndole, pars impedir gue ¢l oxifgeno molecular, o sea
atmosfdrico, latercspte la nolimerizacidn.

Nuegtira invencidn comprends uwt nrocedimicnto
en el yue =1 cloruro vinIlico por si mdsmo ¢ junto con
uno o méds de otros compucestos de naturalezs olefinica
polimerizable, semin se na expresado anteriormente, y couo
queda indicado no cu cactbicad predominante, nace yue se
poilmerice en medio scuoso y en presencisa de un persul-
fato acuosoluvle y de un compuesto scuosoluile capaz do
fijar oxigerno moleculer.

Sl medio zcuoso nueds ser tal gque el cloruro
vinilico se disueiva, por cjemplo, puede ser una umezcelsa
de agug con un glceonol, 38l como etanol, Alternat ivamente,
el medio acuoso puede ser tal qus sc¢ forme una enmulsidn, por
ejeuplo, la misms ugua.

£l medio zmcuoso pucde ser adbilmente geido , o -

dévilmente alcalino, pero ve hace débilmente alcalino cuando
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se emplea cloruro vinilico emulgado, con tales agentes crulsga-
dores que sean afectacos por ¢l deido y cuzmndo se desde

evitar que el polluwero dispersado s:= cozgule y resulten incon-
venientes mecdnicos.

EjEEplés ds compueglos acuosolubles capaces de
Tijar oxIzgeno molecu}ar gque pueda s&r afiadide, son dcidos
sulfurosos y sus sales acuosalﬁbles, faidrosulfitos acuosolu~
bles (o sea, disionitas, vease Journzl of tue Chemical
Society 1540, pdgina 1408), pirosulfitos acuosclubles, por
ejemplo, metabisulfito poidsico, nidroxilamina ¢ hidracina
¥ sus sales acuosoluules, 4cido tioglicdlico y sus sales
aouosolutles”

Los wersulfatos acuosolubles pueden zer las sales
de amonio, ds sodio y de potasio, Q¢ lo cue ahora se deno-
mina deido meroxidisu.furico (véase Journal of the Chemical
Society 1940, pdgina 1408-9),

Cuardo =1 nedioc acvo:o &s tal gue el cloruro vini-
lico no estd disuclto o completamente dicsuclto, sino disper—
8240 en Torma de burbujas, gotitas o pequsias particulas,
gntonces puede contener un asénte cmulgador, 0 no.

Agentes smmlgadores. apropiados son los jabones, lus seles
acuogolubles de grasas sulfonadas animales y vegetales y
acelites, ¥y las sales zcuozoluvles ce les é€steres sulfdricos de
los denominadcs alcoinoles srasos, O sea, los alcoholes

gue corresponden con log dcidos grasos e gresas animales

¥y vegetales y aceites, ’

La emulyncidn se efectda mediente agitado o
ramovido,.

Comc s¢ comprenderd por los cjemplos qgue se ddn

a continuacidn, oxiste ur aumento ¢n lo veloeidad de la voli- ¢
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merizacidn que hace posible polimerizar a temperaturas nds
reduclidas de las que hasia aiora han venido utilizdndose, y
hemos descubierto que de este modo obtencmeos. polimeros de una
solunllidad tan vaje un disolventes que, evidentewente, son

de peso molecular mds 2lsvado.

Asimismo, como consecuencia ¢el sumento de veloci-
dad de la polimerizucidn,esta dltima puede cfectuarse con
mds facilidad de un modo continuo y .s una caracteristica
de la presente invencidn, cjecutar c¢l procedimiento de
polimerizacidn de un modo continuo,si asi se desea.

Dicne polimerizzcidn continua puede efectuarse por
ejenplo, haclenco nusar una emulsidn dGe cloruro vinilico junto
con, si asl se deses, otros compuestos d: natursleza olofi-
nica poelimerizable en un medio acuoso que conbtiene un persul-
fato acuosoluble ¥y un compussto acuosoluble capnaz de fijar

oxlgeno a travds dec un tubo gque sc¢ calisnta a una tomperatura

"tal que la moliwcrizacidn tievne lugar segin v4 passndo la

emlsidn a Lo largo w2l tuvo y =ale nor el otro extremo

del misiwo una dispersidén G matericl polimero. E1 tubo,

g1 se desea, puedc pon:zrse en moviwelento rotatorio o gira-~

torio, © wucde esgiar constrﬁido de tal modo gue se produzca

una turbulencia en la emulsidn. Semejante agitacidn es con

frecuenciaventajosa., Alternativamente ge puede introducir

cloruro vinilico er forma gaseosa, nor 1ia base (e una torre

gue corntiene ¢l medio aéuoso, que tisne en solucidn el

persulfato acuo-soluble y el compuesto acuosoluble capaz
molecular,

de fijar oxigeno/ Tl cloruro vinllico gaseoso se eleva en

ung, corricente de burbujas hacla la parte superior de la torre

¥ al nacer esto produce la polimerigacidn, Debido al

aumento obtenido en la velocidad, travajando de acucrdo con
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el procedimiento seeguin la presente invencidn, la concentra-
cidn de waterial polimero en la torre aumenta con une propor-
cidn tal yue se vwuede cuando esta concentracidén se ha eleva-
do on medics sufleiente, retirar la dispersidn que contieie
material polimero desdc la vase de la torre, mientras gue se
suministra un nuevo umedio wcuwosoe en la parfe supsrior de la _
torre a la misma velocicad, D: este modo el procedimiento N
puede tensr lugar dz uli woao continmuo,

Bl producto obtenido por el procedimiento objeto
de la vresente inveéncidn,consgigte o un matsrial wolluero
eén suspen=idi o dispersidn ek ¢l medlo acuoso, De estsa
mezcla e puede alslar material poliwero ,si se desea,
por filtracidn an algunos casos, o en obros casos en que
estd en dispersidn muy fina; en el medlo acuoso, podrd
coagularse primero mediante adieidn cc acetato de plomo, o
de clorurs sduico u otro electrolito apropiado, y despuds
filtrarle. Alternativomenie, como sucede con frecuencia,
aquellas substancias sdlidaz (ue estdn presenies en solucidn
ern ¢l weulo acuoso, 10 Son purjudliciales si estdn presen—
tes en el procucto final, el material vpolimero se puede
Separar Jc¢ las porciones voldtiles ael medio acuoso meramente
por evaoracidn, ya sea s . rancl o sometiendo la uispersidn
en forma de un rociado fino & una corriente de aire caliente
con lo cual el cloruro polivinilico sdblido se obtiene en
forma de un wolvoe muy fino.

Ta inveneidn se¢ ilushira, pero no se limits en nmodo
alguno, en los ejempios slgulentss, =2n los que las paries
estdn tomadas en peso. Ln dichos cjemplos en los que se a4
un valor K que e8 una medida del tamafio molecular del

polimero y estd calculado de la viscozidad a 202 0. ds un 1%
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solucidn <31 polimero an dicloruro stilénico
ecuacldn 43 M™Misntscher (Cillulosseherie 1032 13.60).

BJEMPLO 1.

En un autoclave de acero inoxidable capaz de
contener 3500 partes Go sgua, se ccoaron 1500 partes de
agua, 11,25 partes ce sal sdédica de dcldo oleico sulfonado,
11.25 partes de persulfato amdénico, 5.6 partes de hidrdxido
8ddico, 7,50 partes de hidrosulfito sddico y 533 partes de

cloruro vinilico., 71 pH del livuido acuoso en esta fage es

ae 8.5, 8Se cerrd <1 autoclave y ss¢ hizo girar dando vueltas

.

en un recipiente ce agus a 35¢ ¢, Se vid descender la presidn
de 90 libras nor rulgada cuadrata g czro «n ¢l indicador
en 4C minmatos. £1 =utoclave gc abrid entonces,

De este modo se¢ obtuvo una disporsidn acuosa de
cloruro polivinilico la cusl =e cosgula mediante adicidn
Ge 500 partey Ge solucidn 25% de cloruro =8dico sCU0S0.
El »roducto asi obtenido se lava con agua hasta que queda
libre de la sal ¥ s¢ seca, El rendimiento cs 484 partes;
valor X: 66.

SJ8iPLO 2.

Bste ejemplo es sipiler el ejemplo 1, excepto que
se cmplean 480 partes de cloruro vinilico y el recipiente se
mantizne o 21f C., La inrdicacidn ée prosidn descendid a cero
en 90 minutos.,.

Rendiwmdento 444 paries Vzlor X: T7.

Cuande se repite la operacidn anterior, sin que hayas presente
hidrosulfito sddico, perc con una suficiunie cantidad de
hidrdxido sddico para dar al liIguido scuoso un valor PH

de 8.5,cntonces no exisgte polimerizacidn aun en un

periodo de 19 horas a 228 (C,
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EJEIPLO 3.

Bste ejemplo cs sinilar sl ejemplo 1, con la excep-
cidn ¢e que se emplesn 510 partes de cloruro vinilico y el
reclplente se mantiene a 42 ¢, Duranie las priueras 6
horas de rotacidén,la vresion centro acl sutoclsve es de unas
18 libras por pulgads cuadrada, pero despuds de 22 horas des-—
cendid a cero. De este modo se obticne una dispersidn de
una congistencia crémosa ¢o la que se separa 1 clorurod
vinflico como en ©l1 fFjsmplo 1. Hl rendimisnto ¢s de
de 396 partes,

Iste polimero tiende sencillamente o hircuarse
cuando se calienta a 10C# en disolventes,por ejemplo, bicloru=-
ro e¢tilénico, tetraclor:tsno, que se emplean ususlmente para
disolver el cloruroc polivinilico. De coniormidad su valor
X no ruede determinarse por el método usado en los nroductos
de los Zjemplos l-4 ¥ todo cuanto puede decirse es que su
peso molecular debe ser mds alto del que hastae ahora se ha
registrado rara cloruro vinflico polimerizado.

SJLIPIO 4.

e,

En ur avtoclave adaptado para gqus tenga lugar la
agitacidén y removido o rotacidn, capaz de contener 300
partes 4s agua, se echaron 100 partes de agua fria, 0,75
parics Ge persulfato aménico, 0,75 partes de sal sbdica de
deido oldico sulfonado, 0,31 partes de hicrdxido sdédico

¥ 0.4C vartes e nidrosulfito sddico (ditionita sddica),
Después se hicieron pasar 20 partes de cloruro ﬁvinilico
bajo vresidn, :Zin esta fase el 1liquido acuoso tenfa un pH
de 8.5. £l recipisnte se Llgo girar dundo vueltas en un
bafio Ge agua a 459 ¢, duraunte 45 minutos, es dsecir, hasta

que la presidn interior deje de descender sexin se comprusbe
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por la lectura Gsl indicador. De este modo se obtiene ung
dispergidn de cloruro nolivinilico ce la cual se separa el
polimero afiadiendo 50 partes de solueidn ae cloruro écuoso
(25%). Ll codgulo asi cbtenido se lava con agua hasta
que queda libre de sal y luego se seca.

31 roendimicnto es 19,5 parves Valor K: 43.

LJBPLO 5,

Bn un autoclave de acero inoxidable cépaz e
contener 1700 partes de ngua se ccharon 600 partes e agua
fria, 6.0 partes de persulfato de amonio, 3.0 nartes de
hidrosulfito sédico y 200 partes de cloruro vinflico. El
autoclave se cerrd despuds y sc hizo girar Gando vueltas
durante Y90 minutos en un bafio de agua a 25¢ C.

De este modo se obtiene una dispersidn gque difiere
Ge las obtenidas en los ejemplos 1-4 en que las partfculas de
clorure vinilico son lo suficientemente grandes para que el
polimero se separe cel 1lfquido wzcuoso por simple filtracidn.
El polimero se filtra, sc¢ lava con ague y Se seca.

' Rendimiento: 168 partes. valor K: 80.

fn la tabla siguiente se ddn obtros Ijemplos.
Dichos iijemplosg son simileres al #jemplo 4, con la excep—
cidén de las variaciones indicadas en la tabla y con la
excepcidn tembien de gue en ¢l Ljemplo 6 la sal sddica del
dater ds dcido sulfirico ce alcoholes espermacdticos apare-
cen como un agente emulgador. Los rendimicntos son en partes

a partir cde 20 partes de cloruro vinilico.
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N®. Compucsto con propiedades pH. Tempera-— Tiewmpo Rendimien-
reducidas. tura en to K.
' o wminutos
hidrosulfito sédico por %ebajo 35¢ ¢. 80 19 66
bisulfito sddico S,5 312 ¢. 130 16% 77
‘8 clorhidrato de
hidroxilamina 9 308 ¢, 120 174 61
'9 sulfato de hidrsacina 8,5 35¢ ¢. 60 19% —
10 pirosulfito potdsico 8,5 352 ¢, 60 19% —
11 sulfoxilato Fformaldehido )
- s6dico 8,5 358 ¢. 60 19% —
12 d4cido tiogliedlico 8,5 352 ¢. 60 12 .

£n cada uno d¢ los gjemplos 7 - 12 ,el valor pH
290, ds la solucidn zcuosaz se gjusta al valor dado en la tabla
mediante la adicidn ce una canticdac apropiada de sosa cdus-
tica antes de introducir el cloruro vinilico.

EJuIPLO 13,

Se carga un eutoclave con 100 purtes de agua, 2

295, partes ce gal sddica del Ester de deido sulfdrice de alcoho-
les de wceite espermacdéticos, 0,7 partes de bicarbonato
sddico, 0,5 paries de persulfato aménico, 0,5 partes de
bisulfato sddico , 12.5 partes Ge acetato vinilieco y 37,5
partes Ge. cloruro vinflico, Se hizo girar el autoclave

300, dando vucltas duravte 15 horas a 252 (. De este modo se
obtuvo un= dispersidén blanca movediza que conteris 48
partes de irnterpolimero, 21 contenido en cloro de cste
interpolimero es 43,65 que indlca que contiene 77% de
cloruro vinilico polimerizado.

3Vs, BIEVPLO 14.

Se carga un zutoclave con 750 partes de agua, 2

partes de sal sddica de gster de deido sulfdrico de alcoholes
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de aceite espermacdticos , 5.6 partes de persulfato zmé-
nico, 2 partes ce nidrdxido sdédico, 3,75 partes ce hidro-
sulfito sédico ,150 pvartes de dicloretilcno asimitrico

¥y 20V partes de cloruro vinIlico. Se hizo girar el autocla-
ve dardo vusltas durarie zl noras mientras se refrigeraba

a C® C. De este modo se oObtuvo unu diecpersidn viscosa

de polimérd. A este se adadieron 300 partes de una solucidn
acuosa caliente al 25% de cloruro sddico, Se Fformé un
precipitado y éste sc filiro ,lavd y =e seebd. De este

modo se aislxron 240 partes de interpolimero,

LIS PLO 15,

El procediuiento d=l ejeunlo 14 se repitid con la
excepeidn de que se enplearon 50 partes de maleato dimeti-
lico en lugar de 150 vparies de dicloretileno asimétrico.
Se¢ obtuvieron 200 martes de¢ interpolimero que contenia
47% de cloro., Asto indics uue contiene 83% de cloruro
vinflico polimuriz:zdo,

2JELPI0 16,

Un autoclave de ame.ro inoxidable forrado y
provisto de un agitudor se vacla N desFués”Se carga con
1200 partss de unégolucidn freeca obtenida en agua de
3 partes de persulfzio aménico, 12 partes c. sal sdédica
de dcido oléico sulfonado, 0,8 parte de uidardxido sdéaico
¥ 1.5 rartes de bisulfito zdédico. Doespuds se afiaden 370
partes ae clorure vinilico liguido., £1 autoclave se cierra,
8e agita y s8¢ calienta , de tal modo yue la temperatura en
el interior del wismo llega a elevérse a 402 ¢, en 5
minutos. Después tiene lugar una reaccidn exotdrmica y
la temperatura del forro se nace descender lo guficiente

para impedir gque la temperatura en sl interior del autoclave
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se eleve por encima de 43¢ ¢, Ia temperatura en el interior
del autoclave se mentiene & uinos 402 ¢, durante 21 minutos
a partir de lo cual la temperatura en el intérior del refe-~
rido autoclave comienza a descender. Despuds se interrumpe
la agitacidén y se descarga del autoclave una dispersidn
movediza opaca blunca de cloruro polivinilice, Esta dis-—
persién se ailuye con ur voldmen igual ¢e agua, coagulada,

-

por la adicidn ve 75 partes de unz solucidn acuosa dse
cloruro sédico al 25%, s¢ filtra, se lava con agua y se
seca a 35-402 C. Se obtuvieron 307 partes de un polvo
blanco, &l cual corresponde u la polimsrizacidn del 83% del
cleruro viniiico cargado ¢n el asutowlave,

BJLLPLO 17,

Una solucidn recientemente obtenide de 1€ 3raﬁos
de persulfato amdnico, 20 gremos ¢« sal sddica de decido
oléico sulfonado, 4 gramos ac¢ unidrdxido sddico y 4 gramos
de hidrosulfito sddico ¢n un litro d&: agua se obligaxon
a pasar bajo presidn a una velocidad de 6,6 ces. por minuto
en una bonbz cenirifuga, refrigerada vpor nedio de agua
fria que countenla 40 ccs. ,espacic librs, y funcionando
a una velocidad de 1425 revoluciones por minuto, Jimultd-
neamente se hizo pasar cloruro vinflico liguido a la bomba
& una velocidad ¢e 0,9 ces., por minuto, ILa emulsidn acuosa
de cloruro vinilico aque salc de la bomba se la deja
fluir a travdis de un tubo d: cristal inclinado de 2,2 metros
¢e largo que tiene un volumen interno ce 0,15 litros., Ia
temperatura del tubo se mantiene a 208 C. por medio de
un forro refrigerado, En <1 tubo tisne lugar uma polimeri-
zacidén ce¢ cloruro vinllico y d4 lugar a la formacidn de una
dispersidén blanca opaca que se descarga por el extremo

superior del tubo & través de una vdlvula tal que 1s
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presidn en el tubo se rantiene automdticamente de 53 a 55
370. libras por pulgada cuadrada. A esta dispersidn se zfaden

500 ces. de ungholucidn zcuoss de cloruro sddico al 254,

Bl =dlido nrecipitado se filtra, se lava y se ssca. Con

ello se obtiene cloruro polivinilico en un rendimiento

que correspendc a.la polimerizacidn dcl 60% dzl cloruro’
375. vinilico preserte cn ls= emulsidn,

EJEVPLC 18,

15 grawmos de persulfato aménico , 5 gzramos de
aidréxido sddico y 6 gramos de hidrosulfito sddico se di-
suelven en agua y la solucldén se ajusta u 1.5 litros.

380, seta solueldn se carga inmediatamente en un reciwniente
cilindrico hecho de vidrio de neredes roforzadas, de un
volumen de¢ 2,8 litros y de 1,8 uetros éc alture sostenido
en posicidn vartical y rodoado mor un forro a iLravis el
cual circula aguw iria, manteridndose con ello la tempera—

385, ture cs la solucidn a 102 C, A través de una capa de
tejido e lana finisimo ss introduce en la parte inf&rior
del tubo cloruro vinilico gaseoso, a una velocidad de 224
gramos nor nora,., Con elle se nace gue una corriente de
pequefias burbujas de pas asclendan g travds de 1z @olucidn,

390. Despuéds que dicho mrocedimiento ha tenido Iugar durante
unos 10 minutos, lz solucidn hasta ahora clara , se hace
lechosa y por Ultimo s¢ forma una dispersgidn opaca de
cloruro polivinilico, Parte del cloruro -olivinilico
gaseoso no se polimeriga y ss descarga por la parte superior

395. del recipiente a travds de una ~vdlvula gue ge regula de
$5l modo gue mantengs una presidn en el interior del tubo
de 18 1bs. por pulgada ocusadrada.

Después (e tres horas el contenido del tuboc se

descarga desde el fondo uel recipiente, se afiaden 100 ces. de
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. 4C0. una solucidn ucuosa que contiene 25 gramos de cloruro
sédico y con ello se precipite cloruro polivinilico, Se
filtra, se lava con agua Y se secs =z 35=402 ¢, De este
modo se obtiene cloruro polivinilico. s un polvo blanco
quz pesa 230 gramos y tiene un valor K de 60.

405, BEJEMPLO 19,

En él racipiente de reaccion descrito en el
Bjemnlo 18 se cargsn 1,5 litros de una nueva solucidn
obtenids cn azua de 15 gramos de persulfato aménico, i5
gramos de¢ sal sddica de decido oléico sulfonado, 6.4
410. gramos de nidrdxido sddico y 6 gramos de hidrosulfito

sédico. Ia temperatura s: mantiend a-102 C, y se admite
cloruro vinilico a una velocidad de 157 gramos vor hora
durante 3 horas. Cuando ha iranscurrido dicho p<riodo,
la concentracidn ds cloruro polivinflico en el tubo ha

415, alcanzado 1C5 gramos nor litro. Entonces continda la
circulacidn de gas a la misma velocidad y una solucidn ecuosa
idéntica en composicidn a la gue se echd primitivamente en
el recipiente d@e reaccidn, se Geja circular comtinuamente
dentro de la rarte zcupurior del reciniente y simultdnea—

420. m:nte la dispersidén sc vd rotirando continuamente desde
la parte inferior del reciniente a travds de un orifisio
que estd rsgulado de tal modojfque el volumen ds dispersidn
dentro dul reciplente se mantienc constantemente a 1.5
litros. Ia velocidad de entrada de la nueva solucidn ¥y con

425, ello la proporcidén srn gue tiene lugar la retirada de la
Gispursidn polimera,es#é regulade de tal modo que le oone-
centracidén de cloruro polivinilico en 1. dispersidén per—
ansce por todo 41l aproxiﬁadamenfe o 105 gramos por litro.
La digpersidn se recoge a una velocidad de unos 550 ces.

430. ypor hora y a cada 500 écs, de dispersidn se afiaden 100 ces,



196284

19 Fe

- 16 -

de una solucidén acuosa que contiene 50 grs, ¢e ecloruro sddico.
El precipitado asl cbtenido se filtra, se lava con agua y
se seca 2 35-402 C, »

EJAPLO 20,

435, En el recipionte descrito en el mjemplo 18 se

echan 1.5 litros Ge una nueva solucidn acuosz que contiene
450 ccs. de alcohol etilico, 15 grs. de persulfato
aménico, 4.4 gremos ce hidréxido ©8dico y 6 uramos ce
hidrosulfito sdédico, Se admite cloruro vinilico gaseoso

444, a una velocidad ce 112 gramos por hora y ¢l recipiente se
refrigera a 102 (., Despuds de 45 migutos la solucidn
que hasta dicho momento era clara, em@ieza a ponerse lechosa.
£l procedimiento se prolonga entonces durante 3 horas. Des-

- pués se cdescarza 21 contenido del recipiente. Dicho
445, | contenido consiste en una suspensidén de un procipitado

blanco granular ¢n ¢l medio liquido y este ultimo se filtra.
Bl residuo se lava con zgua y se seca a 35-402 (. Consiste

en 94 gramos de cloruro nolivinilico de valor X 64.

.

EJENPLO 21.
450. Bn un.reciﬁignte e presién se mezclan y enclerran
20 paries e agua, 1 parte de persulfato aménico, 0,13
partes de didxido sulfurico, 54 partes de alcohol etilico y
20 rartes de cloruro vinfilico, I temperatura de la mezcla
8¢ mantiene a 189 Qurante 46 horas., Se forma una pasta
455;  blanca de clorurc polivinilico y se Tiltra, se lava y se
geca a 35~40¢ ¢, Se obtienen 10,3 »partes d. cloruro
polivinilico comwo un polvo blanco.
| N o T A
bescrita suficientemente la naturaleza del invento,

460, agl como le manery 4s vealizcrlo en le préctica, debe
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4380.

490.

1.

ecerye corster qure oo dirrosicicores anteriormente indgi-
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle, en
cuanto no alterem su principio fundamental, siendo lo que
constituye la escncia del referido invento y mor lo gue
se solicita Patente de Introduccidn,por 10 afios , en Espafia:
"PROCEDIMIENTO PARA LA POLIMERIZACION TE CLORURO VINILICO! ;
caracterizdndose por lo sizui:ntes

12.= Procedimiento para la wolimerizecidn de . clo-
ruro vinilico, caracterizuzdo porque se hace polimerizar
al cloruro polivinilico por si mismo, 0 junto con vno o més
de otros compuestos de naturalezs olefinica pollmerlzable
que no uvitd o estdn presentes en cantidad preponderante
en un nedio acuoso ¥ en presenciz de un persulfato acuo-
soluble y dc un compuesto acuosoluble capaz de fijar -
oxfgeno molecular,

22,= Procedimicnto para la nolimerizacidn del
cloruro vinilico, segdn reivindicaci’n 12, caracterizado
porque la polimerizacidn se efectis de un modo continuo.

38,= Prodedimiento seain oualquiefa de las
reivindicaciones 18 y 28, caracterizdndose nurgue el
compuesto acuosoluble capaz de fijar oxfgero molecular es
hidrosulfite sédico.

42,.= Procedimiento segun una cualguiera de las
reivindicaciones 18 y 28, caracterizdndose porgue el
compuesto acuosoluble capaz de fijur el oxIgeno molecular
¢s bisulfito sdédico.

52.="Procedimicnto para la polimerizacidén He clo-
ruro vin{lico!; tal ¥ como gquesda substancfgémente/ﬁescrito

en la presente umemoria,que consta de “iecisiete ho;a _escri-

tas por una sole cara. Madrid, 25 égkéﬁg;g/de 1951,
IMPERIAL CHEMICAL IWD HEFS LITMITED,.

. -/'/
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