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“  MEMORTA DEscRI:emm.
Que se presenta pers unlr e la aolioitu&
‘ de
ler, CERTIFICADO DIE  ADIGION
formuleda el 9 de Noviémbte de 1.961, con el Ko 271.856
I en - .
E‘S PARA
, por VBINIE efios
 a nombre de SOLVAY & CIE., entidad helga. estahlecida
' en 33 Prince Albert, Ixelles, Bruselas, Bélgica. por:
. ™MJORAS INTRODUCIDAS EN BL OBJETO DE LA PATENTE B
PRINCIPAL" nfim. 263.683, expedida el 10 de Enero L
de 1.961, por: Prd¢edimienxo de polimerizacién |

‘a8 baja temperaturs del cloruro de vinilo"

T T T T

Le presente invenoibn se refiere a un procedimiento
de polimerizacién del clorurode vinilo, en el cual se '
‘hace uso de nuevos sistemas Qatalitioos. particulermen~.

te sotivos y susoeptibl9s de permitir la.polimerizacién

T
P el

LTIFTIREAN 1T T T s IoNT
A e PPN

del cloruro de vinilo a temperaturas ﬁuy.bajas. Se refie~
re ignalménte a 1os policloruros de vinilo obtenidos con~

fbrme a dlcho procedimiento.

En l1e patente principal mim. 263.683 del 30 de ai-
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ciembre de 1.960, se ha descrito un pfocedimiento de bo-

" limerizecidn del cloruro de vinilo & nuy baja temperatu-

ra, en presencla de un sistema catalitioo constituido por
un compuesto organometilico de un metal de los grupos Ila

o ITIa, con exclusibdn Qe loe derivedos trislecohilados del

bofo y de un catalizador redicasl escogido entre los gru-

pos de los hidroperéxidos o de los perésteres.

- Le socledad solioitente he desoubierto shoras que
es posible mejorar los rendimientos de une meners sen-
sible sotivanio los sistemss cataliticoe que comprenden
un compuesto organo eluminico y un'oatalizador radica-

lar, por mgdio'de un compuesto orgénioco que contiens

- enlaces polares,

Bl procedimiento objeto de la invencién, consiste, -

por consiguiente, en polimerizar el cloruro de vinilo s

muy baje temperatura.4en presencia de un sistema cata-r

lit;cqroonstituido por un compuesto oiganogluminioo ¥y un
catalizaﬁdr rédioalar elegido entre los gruposﬁde los

hidroperéxidos o de los perésteres, siendo activedo el

sistema catalitico citedo por medio de une cilerte oan-
tidad de un_oompuésto orghnico que contiens enlaces po-

Los compuestos orghnicos que contlenen enlaces po- -

lerea, los cusles se utilizan a titulo de activadores, en

el procedimiento de polimerizacién conforme a la invencidn

son elegidos por ejemplo entre los grupos de éteres, éae
‘teres, alcoholes o cetonas. Se utilizen, preferehteﬁante
en prOporinn de 0,01 a 50% en peso del peso de monbmeio
e polimefiéar.

Entre’los compuestos organoaluminicos que'pueden ser
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convenientes, conviene citar especialmente el trietil—

aluminio, el triisobutil-sluminio, el hidruro de diiso-
butil-aluminio, el cloruro de dietil-alumihio ete.

Entre los catalizedores redicaleres utilizables
conjuntamente con los derivados orgéhoaluminioos. se
pu%&en mencionar, entrs otros, el hidroperéxido de buti-
io terciario.'el hidropeiréxido de cumeno, el hidroperéd-
xido de ciclohexenons, el perlaurato, peracetato y per-
'begzoato de butilo tereiafio.vel triperborato de butilo
terciario, ete. |

 Los sistemas cataliticos aotivados conforme al pro-
cedimiento ijeto de la invenpién."inducen ls polimeriza~
aién del cloruro de vinilo a temperaturas muy bajes, por

ejemplo. entre -30 y -1002 C, y permiten alcanzar 8 es~

4 taa temperaturas rendimientos satisfactorios en poliolo- o

ruro de vin:.lo.

Los policloruros de vinilo obtenidos conforme al
procedimiento de la invencién, se distinguen de los pro-

‘ductoé ya conooildos, por una oristalizabilided netamente

péa elevadsa ¥y por'una resistencia térmica notablemente

'mejorada. Tales policloruros de vinilo rgsistéh muy bien

las deformaéiones.}inoluso.a 1008 C, y son convenlentes
por consiguiente para le fabricacién de recipientes des-
tihaﬁos a contener agus hirviéndé. Por otre parte, mani-
fiestan tembién una resistencia mejor el impaétd.

L invencidn es explicada con detalle por los ejem~

~ plos siguientes que se dan a titulo 1lustrativo y no 11—

- miten en gbsoluto el alcance de la invancién.vla oual

es susceptible de variantes que no se sglgan de sus 1i~
mites.
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£jemplo 1.
En un frasco de vidrio de 2 litros del cuel se ha
eliminado cuidadosemente el aire por medio del vacio y

de lavedo con nitrégeno puro, se introducen, protegidos

‘;del.aire y de la huumedad, y bajo nitr6g6n0°

- 1400 & de cloruro de vinilo liguido y aeoo. exenmo

 de oxigeno disuelto y & 1lsa temperatura de ~-402 C,

- 2,6 g. de hidroperdxido de clclohexanona.
- 2,28 g. de trietil-aluminioc

- 50 g. de éter etflico.
Al cebo de 1 hora de polimerizacidn e ~4090. ge
recogen 20 g. de policloruro de vinilo.

Ejemplo 2.

Procedimiento como en el ejemplo 1, se introducen

en un matraz de 2 litros:

= 1,400 gramos de ‘cloruro de vinilo lfquido y seco. exen-
to de oxigeno disuelto ¥y & la temperatura de -40% C,
"= 2,60 gramos de hidroperéxido de ciclohexanona.

- 2,28 gramos de trietil-aluminio.
- 50 gremos de scetato de etilo.
- Al cebo de 1 hore de polimerizacién a -402 C, se

recogen 16 g. de polioloruro de vinilo.

E'.! emElo 3 o.
Procedimiento como en él'éjemplo 1, se ihtroducen

en un matraz de 2 1itros.

“ - 1,400 g.’ de clorurc de vinilo liquido y seco, exento de

- ox{geno disuelto, y a la temperatura de ~402 C,

-‘3,04 g. de hidroperéxido de cumeno. -




> . AT a0g
=0 &
- 2,28 g. de trietil-sluminio.

‘/

I

Al cebo de 1 hore de polimerizascidn a -402C, no

. : se obtlenen més que trazas de policloruro de vinilo.
| &jemplo- 4.
5

-

+*  Procedimiento como en el Ejamplo 3, 8e introducen
en una serie de matraces de 2 litros; ,
- = 1,400 g. @e cloruro de vinmilo 1iquid6 ¥y seco, exento
| :de ox{geno disuelto, y & la temperaturs de -402 C.,
100 - =3, 04 g. do hidroperdxido de cumeno,
o - 2,28 g. de trietil-sluminio.
- 50 g. de Fno de los compuestos orghnicos que contienen
enlaces polaeres, recogidos en la tebla l.

L Te cantided de policloruro de vinilo formeda, estéd

15, dade en gramos &l cabo de 1 hora de polimeriéaciSn a =402
. | |
TABLA 1
Engayo | Compuesto poler Policloruro de vinilo
‘ \ obtenido en gramog. : i
20 1 :F eter etilico‘ - - 33 iéfi
| acetato de etilo : 27, B
3 | acetons | . 18
E;emglo 5 .
Procedimiento como en el Eaemplo 1. se 1ntroducen
) i en uh patrez de 2 1itros:
- 1 400 g. de cloruro de vinilo liquido y seco, exento de
nxigeno disuelto, y a la temperatura de -409 C.
- =-1,80 g. ‘de hidroperéxido de butilo terciario.
’36“ '~ 2,28 g. de tletil-aluminio.

Al ccabo de 1 hora de polimerizacién a -409 c. se
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recogen 4 g. de policloruro

Bjemplo 6.

en una serie de metraces de 2 litros:

de vinilo,

Procedimiento como en el Ejemplo 5, se introducen

- 1. 400 g. de cloruro de vinilo liguido y seco, exento

de‘oxigeno disuelto, y a la temperatura de =402 C.
- 1,80 g. de hidroperéxido de butilo teroiario.
- 2,28 g, de trietil-aluminio. |

~ 50 g. de uno de los compuestos orghnicos que contienen

enlaces polares. recogidos en la tabla 2,

La cantidad de policloruro de vinilo formeda, estd

‘dada en gramos al cabo de 1 horam dapolimerizacidn a -40¢

c.
| TABLA 2.
Ensayo Compuesto poler Policloruro de vinilo
obtenido en gramos
1 / eter etilico ' 30
2 acetato de etilo 35
3 gcetons | 23
4 butanol tereiario 22

Bjemplo 7 .

Procedimienxo como en el ejemplo 1, se introducen

en un matraz de 2 litros-

- 1.400 g. de cloruro de vinilo liquido y seco, exento

de oxfgeno disuelto, ¥ & la temperatura de -409 C.

‘- 3,88 g.,de perbenzoato de butilo teroiario.
- 2.28 & de tietil-aluminio. o
Al cabo de 1 hora de polimerizacién a —409 c, no

- rimerre
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sé-obtiénen,més que trezes de policloruro de vinilo.

Ejemplo 8.

Procedimiento como en el'Ejemplo 7., se introducen:

en un mafraz de 2 litros:

-.Iibo g, de cloruro de vinilo lfquido y seco, exento

de ox{geno disuelto, y a la temperatura de =402 C,

- 3,88 g. de perbenzoato de butilo terciario
- 2,28 g. de trietil-aluminio.

'-50

e de acetons.

Al cabo de 1 hora de polimerizeocidn & -402 C, se

recogen 15 g de policloruro de vinilo;

Ejemplo 9.

Procedimiento como en el Zjemplo 1. se introducen

en un matraz,de 2 lltros.

- 1.400 g. de cloruro de vinilo 1iqzido y 8eco, exenxo de

6xigeno aisuelto, y & la temperature de —409 c.

- 3,04 g, de hidroperbxido de cumeno,
~ 3,96 g, de triisobutil~aluminio.

AL cabo de 1 hore de polimerizacién & ~-4.09 C, se re-

cogen 2 g. de policloruro de vinilo.

Liemplo 10.

Procedimiento como en el ﬂjemplo 9. ge imtroducen

en dos matraces de 2 litros:

-1.400 & de cloruro de vinilo 1lfquido y seoo; exento de

: oxigeno disuelto, y a le temperatura de -402 C,

- 3,04 g&»dé hidroperéxido de'cumeno.
= 3,96 g. de triisobutil-aluminio,

3 s
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- 50 g de uno de los compuestos orghnicos que contienen

enlaces polares recogidos en la tabla 3,
Le cantidad de polioloruro de vinilo formado. eaté
dado en gremos al cabo de 1 hora de polimerizacién &

"409 c.

e | ZABLA 3
Ensayo Compueéto polar Policloruro de vinilo .
, - ._obtenido en gramos.
1 dter etilico 26
‘ butenol terciario 10
Sjemplo 11

" Procedimiento como en ei'Ejemplo 1, se introducen
en un matraz de 2 litros:
-A1.400 g. de cloruro de vinilo liquido y seco, exento
de oxigeno siduelto y a la temperaxufa de -402 C,
- 3,04 g. de hidrOperéxido de cumeno, ' |
- 2.84 Ge de hidruro de diisobutil-aluminlo.
Al cabo de 1 hora de polimerizacién a ~409 C, se

- recoge 1 g. de policloruro de vinllo.

Ejemplo 12,

Procedimiento como en el &Hjemplo 11, se introducen
en un matrez de 2 litros:
- 1,400 g. de cloruro de vinilo 1fquido y seco, exento de
ox{geno disuelto y a la temperatura de -40° C. |
- 3,04 g, de hidroperdxido de cumeno, 5
~ 2,84 g. de hidruro de diisobutil-aluminio
-'50 g. Q;~3ter etilico. |

Al cabo deul hora de,polimerizaci6n a -40¢ C.'ee

» . .
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rscogen 10 g. de-policloruro de vinilo.

A
Ejemglo 13,
Prbceﬂimiento como en el 3jemplo 1, se introducen:
en un natraz de 2 1itroa. '
- 1.400 Se de cloruro de vinilo liquido ¥ seco. exento
- de oxigeno disuelto, y‘a la temperatura de -402 C,
- 1,80 g. de hidroperdxido de butilo-terciario, |
- 2,40 g. de cloruro de dietil-mluminio. |
Al cabo de 1 hora de polimerizacién a -402 C, se

reoogen 2 g. de policloruro de vinilo.

Ejemplo 14.

vProcedimiento cono en el Ejemplo 13, se introducen
~ en una serie de matraces de 2 litros: '

= 1,400 g, de cdloruro de vinilo 1{quido y seco, exento

de oxfgeno disuelto, y a la temperatura de -408 C,
-1,80 g. de hidrqperéxido de butilo terciario.'"
- 2,40 g de cloxuro de dietil-aluminio,

-~ 50 g. e uno de los compusstos orghnicos que contienen

- eniaoes polares, representados en la tabla 4.

La centidad de policloruro de vinilo formedo, esté

" gads en gramos al cabo. de 1 hors de polimerizaciéh.a ~402

c.
TABLA 4
Ensayo Compuéatb polar Policlorﬁro de vinilo
. formado, en gramos,
1 &ter etflico 10
“" anisol | 745
acetona . 10
.-.9...
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| que el compuesto orgénico que tiene uniones polares se eli-

~ cetonas.
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Esta sollcitud que eorresponde a la presentada en
‘Béléica con fecha. 14 de Marzo de 1,961, se aooge‘a los
benefioios del artioulo 51 del vigente Bstatuto sobre
ProPiedad Industrlal.

-NOTA-~

'Los puntos de invencién, propia y mueva, que gé
'présenxan bara qué}sean objeto de la presente solicifud
de 1ér.‘dertifiéado de Adioibn en Bgpafia, por VEINTE -
afnios, son los siguientes~

18, —tWegoras introducidas en el obaeto de lg Pe-
tente prineipal ne 263.683, o sea, en un procedimiento
‘de pblimerizacién 8 baja temperatura del cloruro de vini-~
1o en presenbia de un sistems démaliticd que comprende un
derivado orgénico de un metal de los grupos IIa o IIIa,
con excepcidén de los derivados trial&bhilados del boro,
un catalizador radicaler elegido entre los grupos de loé

A hidroperdxidos y de los perésteres, oaracterizadas poraue T

ei derivado organo~metélico es un’ compuesto organo-alu—
minico y porque dicho sistema catallitico es activedo por
un compuesto orgénico que tiens uniones polares.

29, ~ Mejoras segin el punto 12, caracterizadas por-

se x Ty v
L oo L,

ge entre los grupoe de los dteres, dsteres, alcoholes )

38, '- Me joras segin el punto-12, caracterizadas por- T?fi

que el compuesto orgénico que tiens uniones polares es em-

— 5, -

pleado a razén de 0,01 a 50% en peso del monémero & poli-

- 10 -
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mexrizar, a

42, ~ VMejoras intfoducidas en el objeto ds la Pa-

tente principal nfim. 263.683.
,TalAy como se ha deserito en la Memoria que antece~

de y con los finea que se han espeoifioado.

. » -

Este Memoris consta de once hojaa escritas a méguina

por uns sola cara.

\

o Madridf ?D NUV 196t
. o - R A
' Aleeto

N

-1 -

e
AN R A N )

o e
U

R TR

R A




	Bibliographic data
	Description
	Claims



