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MEJORAS. EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL N&
268,361, por: "UN PERFECCIONAMIENTO EN EL PROCEDI-’
MIEN©O L3 FABRICACION DE POLIMEROS Y COPOLIMEROS

A BASE DE CLORURO DE VINIIOM,
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- La patente principal tiene por objeto la utiliza-

aldén de nuevoa catalizadores, las borotrialcohllmonoamlnes,
para la preparacién dé polfmeros y de copolimeros a base
de cloruro:de vinilo. Estos catalizadores permihen parti-
cularmente la polimerlzacién y la copolimerdzacidy del elo=
ruro de vinilo en instalaciones metdlicas, sin temor & la
inhdblcidn del catalizador. '

La presente adieidn, en la que ha colaborado la
Srta. Georgette STEINB&CH»VANnaAVER y el Sr. Roland MAGNI,
tiene por objeto la aplicacidn particular de las borotrial»
cohilmonoaminas & 1@ copolimerizacidn del clortiro de vinilo
y del winilcarbazol. |

Bs conocido preparar copolimeros del cloruro de

vinilo y del vinilcarbazol con ayuda de catalizadores ha=

- bituales tales como el deido clorhidrieo, los perfidos, el

azoisobutironitrilo, etec... Sin embargo, los rendimientos
de copolimerfizacidn son muy pequefios y los productos‘oﬁteﬁ
nidos estdn fuertementq coloreados y son heterogéneos, por-
que el vinifcarbazol tiene tendencis a pollmerizar Solo;

Los copolfmeros obtenidos con ayuda de los cata<
lizadores segin la invencidn son ecopolfimeros verdaderos de
color claro, y los porcentajes de transforméoidn horarios
son henorados considerablenente.

Segin una caracterfstica de la invencidn, se efec~
tda la copolimerizacidn a temperatura relativamente baja,
evitando asf las resinas colorsadas gque se forman & las alw
tas temperaturas, exigidas por los catalizadores habituales.

Segdn otra Earacteristica de la invencidén, se e-
factda la copolimerizacién en varias fases, hagiendo couen=-

zar la copolimerizacidn a clerta temperatura y luego elevam-
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A0 la temperaturse progresivamente para activar la contis -

4

puacién de la copolimerizacidn.

Segén una tercera caracterfstica, se pueden em-
plear varios catalizadores de la serie de las borotrialco~
hilmonoaminas, que tienen principios de descomposicidn di-
ferentes, siendo estos catallzadores afiadidos conjunta o
sucesivamente en el curso de la copolimerizacién. Esta co-
polimerizacidn es llevada ventajosamente en una instala«
¢idn metdlica, por sjemplo en un autoeclave de acero ino-
xidable.

Las borétrialeohilmonoaminas son utilizadas ven-
tajosamenté en proporciones que varfan del 0,0l al 0,4% en
peso con relacidn a los mopdmeros & copolimerizar. )

Linitando la proporeidn de vinilcarbazol en los
oopolimeroé, el procedimiento de la ;nvenci6n permite obe
teher productos homogéneos, muy poeo coloreados, cuyas ca-
racteristioces generalas permanecen prdximas a las del elo-~
ruro de polivinilo, mientras que ofras caracteristicas de
los mismos, tales eomo el puntovde reblandecimiento, las
propiedades mecdnicas y eléotricas, son sensiblemente me-
joradas con relacidn a las del oloruro de polivinilo,

4 continuacién se citan, a t{tulo dmdicativo y
no limitativo, unos ejemplos de preparaciones de copolfe
meros choruro de vinilovinilecarbazol por medic de las
borotrialecohilmonoaminas. En el ejemplo 1 se comparan
loa resultados obtenidos segdn la invencidén eon los que
se obtienen con ayuda de los catalizadores habituales;
Ejenplo 1. |

' En un autooclave de acero inoxidable de 250 ac, -

brovisto de un agitador vertical de anecla y un dispositivo
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ge calentamiento con eirculacidn de agua, se intré.ducen
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2 g. Qe vinilcarbazol eristalizado y 138 g. de cloruro

de vinilo, de los que 40 g. son destinédos al desprendi-
miento de gases sl final de carga para poda purgar el aire
del aparato, y 0,058 g'., de borotrietilmonoamina; Se aés-
prenden los 40 g. de cloruro de vinilo y se eopolimeriza
durante 6 j. a 552, Después del enfriamiento y desprendi-
miendo de gases, se obtiene un polvo crems que contiemne
Part:[culaslmés coloreadas, que s@& lava con metanol y se
seca a 509, La composicidn de la resina es cloruro de vi-
nilo vinilearbazol = 75/25 y e&.‘r@ndimient-o horario medio
o de 1,2 %. |

éi se hace el mismo ensayo, pero remplazando
la borotrietilmomoamina por el perdxido de monocior&cetif
lo a razdn de 0,0132g. de oxfgeno activo %g. de momferos
y calentando 90 h. g 552, se obtiene una resina obscura
de composicidn eloruro de vini;.o/viniloarhaezol = 77/23 con
un rendimkento horario de 0,1%. ‘

El mismo ensayo citado con 0,15 g. de¢ azgisobu~
tironitrilo en lugar de perdxido de monocloracetilo, da
una resina castafia heterogénea, con un rendikiento de 0,2%.
Ejemplo 2.- |

" En la misma instalacién que en el ejemplo 1, se
introducen 2 g. de viqilca:r:hazol, 98 g+ $ 40 ge de eloru=-
ro de vinilo y 0,23 g. de borotrietilmoncemina, Despuds
del desprendimiento de gases del‘ exceso de cloruro de vie
nilo, se copolimeriza 6 hl. a 252, Se obtiene una rezins
blanco-amarilla de composicidn cloruro de vinilo-vinile

carbazdl = 91,5/8,5 con un randimiénto-héraric de 1,9%.
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Se opera como en el ejemplo 2, pero ocalantande
6 h., & 252 y luego 3 H.éo a 352, Se obtiene entoncss una
resina blanco-amarills de composicidn eloruro de vinilo/
vinilearbazol = 93,5/&,5 con un rendimiento horario medio
de 2,56,
Ejemplo 4.~

En el mismo aparato que en el e;empho 1l, se in-
troducen £ g. de vinilcarbazol, 98 4 40 ge de cloruro de
vinilo, 0,073 g. de borofrimetilmonoamina sélida y 0,115 g.
de borotrietilmonoamina 1{quida. Despuéds del desprendimien-
to de gases del exceso de elo;urowde‘vinilo, 8@ copolimex
riza 5h.35 a 852, y luego 3 h. & 35%. Sae obtiene una resi-
na blanco-amarilla de eomposicién cioru:o de vinilo/vinil-
oarbazol = 90/10 con un rendimianto horario de 3,3%.
Ejemplo 5.- ) |

En un autoolave de acero inoxidsble de 3 litros,
provisto de un agitador vertical de ancla, de una vélvula
de introducecidn y de un dispositivo de caléntamiento con
circulacidén de agua, se introducen: 30 g. de vipilcarbazol
y 1,095 g. de borotrimetilmenoamina. Después de cerrado el
aparato, se afiade por medio de la vdlvula de introduceidn
1370 g. de cloru:o de vinilo que contangs 1,22§ g; de boro-
trietilmonocamina, Se agita y desprenden los gases da 100 g;
de cloruro de vinilio que: expulsa el aira del aparato; Se
mantiene 4 h. a 252, siendo la presidm en el aparato de 2
kgs/an®, luego 20 h. a 352, siendo la presién en el aparato
de 3,5 kgs/émzf Despuéds dé la 62 y la 128 hora.de marcha, se
afiaden 0,862 g. de borotrietilmonoemina diluida en 200 g; de

eloruro de vinilo del gue se desprande an gases seguidamente
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la mitad. Después del enfriamiento, se obtienen 720 g. de
un polvo fino blanceo que se lava con metenol. El f£iltrado
muestra que no hay vinilearbagol mondmero extraible. EL
polvoe de composicidn cloruro de vinilo/vinilearbazol =
94,5/56,5 obtenido con un rendimiento horario del 2%, tie-
ne una visgosia&d relativa medide en la ciclohexanona al
1% de 2,23,

‘ NOTaA

En resumen, estg primer certificado de adicidn

recaerd sobre las siguiemtes reindicaciones:

la,~ Majoras an el objeto de la patente ﬁrinai-
pal, N@ 268.361, por »UN PERFECCIONAMIENTO EN EL PROCEDI-
MIENTO IE FABRICACION DE POLIMEROS Y COPOLIMEROS & BASE
ﬁE‘CLORURO DE VINILOw, aarabteriz&das pordpe eonsisten an
aplicar a la copolim;rizaoidn del eloruro de wvinilo ¥y del
vinllcarpazol, eomo catalizadores, las borotrialcohilmo-
noaminas, 4 '

2a,.~ Mejoras, segin la reivindicacidn 13, carac-
terizadas porque consisten en realizar la copolimerizacidn
a temperatura relativamente bdaja, sin coloracién de los
productos obtqniﬂos. 7

38 .. Mejoras, segin las reivindicaciones 13 y 22,
caracterizadas porque consisten en realizar &iche ¢opoli-
merizacidn en varigs fases & temperaturas ereclentes.

48,.~ Majoras, segun las reivindicaciones la & 32,

caracterizadas porque consisten asimismo en el empleo de

varios catalizadores de la serie de las borotrialcohilmoe

noaminas con conienzos de descomposicidn diferentes, sian-
do estos catalizadores afiadidos conjunta, eventualmente

de modo sucesivo, en el curso de la polimerizaciém.
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= 58 ,« Mejoras, segdn las reivindicaciones 13 a 43,
caracterizadas porque las proporciones de borotrialcohilmoe
noaninas utilizadas varfan entre 0,01 y 0,4 por ciento en
peso de lbs mondmeros a polimerizar.

6&,-~ »MEJORAS EN EL OBJETO IE LA PATENTE PRINCI- .
. PAL N2 268.361, por #UN PERFECCTONAMIENTO EN EL PROCEDIMIEN®
70 IE FABRICACION BE POLIMEROS Y COPOLIMEROS A BASE IE CLO~
RURO DE VINILO»», segin quedan descritas y reivindicadas en
la precedente mamoria y m_)ta relvindicatorila que constan de
7 pdginas mecanografiadas.

44 0CT. Bi2

Madria,

COMPAGNIE DE SAINT-GOBAIN,
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