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I N V E N C I O N

por "UN PROCEDIMIENTO PARA REVESTIR INTERIORMENTE UN 

RECIPIENTE DE REACCION DE lOLIHERIZACION", a favor do

Los procedimientos químicos de tipo diverso 

se llevan a caco, por lo común, en grandes rooipiontes 

agitados que están provistos frecuentemente con equipo 

au xiliar, ta l  como deflectores, serpicntos de transfe­

rencia de calor que fa c ilita n  e l que e l calor sea su­

ministrado o extraído del contenido do los recipientes, 

y sim ilares. Sin embargo, en muchos casos, estos prooo- 

dimientos producen, evcntualmonto, depósitos indesea­

bles sobre la superficie del equipo con e l que entra 

en contacto la macla roaocional. Estos dopositos 

obstaculizan la eficaz transferencia do calor hacia
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e l in terior y hacia inora de los  recipientes. Además, 

estos depósitos tienen tendencia a deteriorarse y a 

fragmentarse parcialmente produciendo la  contamina­

ción de la  mezcla reacciona! y de los productos con 

ósta producidos. Esto probloma os particularmente 

relevante en las reacciones del tipo de polimerización, 

ya que los depósitos do polímero sólido en las supoi'- 

f ic ie s  do los reactores no solo obstaculiza la  trans­

ferencia de calor, sino que disminuye la  productividad 

y afecta adversamente la  calidad del polímero.

Este problema es particularmente perju­

d ic ia l en la producción comercial do polímero y copo- 

limeros de haluros de v in ilo  y vinilideno, cuando 

se p^.l^mcnsan solos o con otros monómeros do v in i l í -  

deno que tienen un grupo toiminal 0Ĥ =Ĉ  , o con

monómeros poliolofinicos polimorizablos. Por ejemplo, 

on la  producción comercial do polímeros de cloruro 

de v in ilo , óstos so producen asnalmente en forma de 

discretas partículas en sistema de suspensión acuosa. 

Cuando se u tiliz a  un sistema de polimerización de 

este tipo, e l  cloruro de v in ilo  y otros comonómeros, 

cuando óstos se u tilicen , se mantienen on forma do 

pcquo&as gotitas con e l  empleo do agentes de suspensión 

y de agitación. Una vez completada la  reacción se 

laca y seca e l  polímero resultante. Estas reacciones 

do polimerización dol sistema d.e suspensión acuoso 

so llevan a cabo, usualmonto, bajo presión on reactores 

metálicos equipados con defloctores y agitadores do 

elevada velocidad. Sin embargo, estos sistemas de



suspensión son inherentemente inestables y durante 

la  reacción de polimerización se forma polímero do 

cloruro de vin ilo  en las suporficios interiores 

del reactor do polimerización, incluyendo las super­

f ic ie s  do los deflectores y agitador. Evidentemente 

este polímero formado debe eliminarse ya que de e llo  

resulta la  u lterio r formación do polímero en las 

superficies del reactor creando una crosta que afecta 

adversamente la  transferencia do calor y contamina 

e l  polímero que so produce.

la  naturaleza del polímoro formado o 

depósito insoluble en las paredes del reactor es tan­

que en la producción comercial do polímeros, ta l  como 

se ha descrito anteriormente, ha sido práctica cornón 

on e l pasado, despuós de completarse cada reacción 

de polimerización, e l  que penetre un operario en o l 

reactor y separe por rascado o l polímero formado en 

las paredes y defloctorcs, asi como en e l agitador.

Una operación do este tipo no solo os costosa, tanto 

por o l trabajo como por la detención del reactor, sino 

que presenta tambión riesgos potenciales de salud.

Si bien hasta ahora se han propuosto diversos mótodos 

para reducir la  cantidad y naturaleza del polímero 

formado en las superficies do los reactores de p o li­

merización, t a l  como limpieza por disolvente, diversos 

limpiadores hidráulicos y mecánicos de reactor y similares, 

ninguno ha demostrado ser definitivo para la  separación 

del polímero formado. Es decir, estos diversos mótodos 

y aparatos han llevado a cabo un trabajo aceptable,



^ero existe todavía campo para mejorar esta área, par­

ticularmente desde e l  punto de v ista  económico.

Por otra parte se ha determinado reciente­

mente que e l  cloruro de v in ilo  en la  atmósfera es 

perjudicial para la  salud de los humanos y , como 

resultado, e l gobierno de los Estados Unidos ha 

dictado ciortas regulaciones que requieren que 

los productos do CPV (cloruro do p oliv in ilo) mantengan 

una concentración muy baja de cloruro de v in ilo  en 

la  atmósfera de sus instalaciones. Por consiguiente 

es deseable poder hacer funcionar una planta de CPV 

sin tener que abrir los recipientes de reacción o 

polimerizadores después de que cada caiga o partida 

se polimerisa con e l  f in  de limpiar e l  reactor. La po­

sibilidad de operar un sistema do polimerización cerrado 

evitaría  e l escape en la  atmósfera, del cloruro de v in i­

lo residual presente en e l reactor después do elabo­

rarse cada partida. Asimismo, la  eliminación del p o lí­

mero fornado elimina también la  presencia dol cloruro 

de v in ilo  residual en dicha formación. Por consiguiente, 

seria de lo mas deseable y desdeluego esencial e l  poder 

disponer do un procedimiento o medios para producir 

CPV y polímeros sim ilares, que no solo eliminara la  forma 

ción de polímero, sino que redujera y/o eliminara también 

la  contaminación do la  atmósfera.

Se ha descubierto que cuando un recipiente 

de reacción se ha revestido previamente por sus super -̂ 

f ic io s  interiores con e l revestimiento apropiado puede 

disminuirse sustancialmente la  formación de polímero in­



deseable en dichas superficies y , en ciertos casos, de 

forma completa, la  peticionaria ha descubierto sorpren­

dentemente que cuando se revisten las superficies inte­

riores r*e un reactor o recipiente de polimerización, ya 

sea metálico o forrado de vidrio, con una película o 

revestimiento conteniendo, como ingrediente principal, 

una amina pcliaromática de cadena lin e a l o ramificada 

obtenida do la  reacción con cualquiera, por s i  mismo, 

o con uno o mas de los compuestos elegidos entro p olia- 

mino-bencenos, fenoles polihidricos, aminofonolos, ami- 

nofenoles alquil-substituidos, difenilaminas y d ifen ila- 

minas alquil-substituidas, incluyendo la  sustitución 

de halógeno de cualquiera de dichos compuestos, se e l i ­

mina sustancialmonte la  formación do polímero en dichas 

superficies y pueden llevarse a cabo en dicho recipien­

te do reacción múltiplos caigas o partidas de polímero 

sin que sea necesario abrirlo, la película o revesti­

miento políaromático so aplican con gran facilidad a las 

superficies interiores del recipiente do reacción a 

p artir  de una solución do disolvente oigánico do óste.

Do confoimidad con e l  presento invente 

se aplica a las superficies internas del rcactcr 

una película o revestimiento do una amina poliaro- 

mática modianto una solución do disolvente oigánico 

de ósta, on donde se llevan a cabo las reacciones do 

polimerización dol reactor. Asimismo so revisten 

do igual modo todas las superficies expuestas del 

in terior del reactor, tales como los doflectores, 

e l agitador y similares. El revestimiento así aplicado



se insolubiliza fácilmente con e l empleo 3o calor 

para ovaporar o l disolvente orgánico, dejando con e llo  

sobro dichas superficies un revestimiento a modo de 

barniz fuertemente adherido que perdura a través do 

múltiples cic los do polimerización antes de que precise 

su nueva aplicación. So desconoce con exactitud e l 

mecanismo por ol que actúa e l  revestimiento do amina 

policromática para impedir la  foimación de crostas 

polimérices en las superficies intomas del recipiente 

do reacción, poro se considera debido a un mecanismo 

que destruyo e l radical libro o que atrapa e l  radical 

lib ro . Ello se desprende del hecho que las diaminas 

aromáticas son conocidas como destructoras de radicales 

libros, por ojemplo como en su bien conocida actividad 

como cntioxidantos. Asi pues, con la  destrucción do 

los radicalos libros por e l  revestimiento do omina 

policromática se inhibe la  polimerización sobro las 

supoificios revestidas.

Las aminas poliaromáticas de cadena lino al 

o ramificada ú tile s  en los revestimientos dol presento 

invento so obtionon haciendo reaccionar cualquiera do 

los compuestos quo so indican a continuación con s i 

mismos, con la  excepción do los fondos polihídricos, 

mediante una reacción de condensación o haciendo 

reaccionar o condensando dos o mas do dichos compuestos 

entro s i.  Por lo  general estas reacciones so llovan 

a cabo con calor en presencia do un catalizador ácido. 

Las aminas poliaromáticas asi foimadas tienen las 

ostrnctaras goncrelos siguientes;



en la  qu,e

A, B y C representan

en donde

15.

es -N- o un grupo alquilánico o alquilidénico 

de cadena lin ea l o ramificada conteniendo de 

1 a 5 átomos de carbono y

A, B y C pueden ser iguales o diferentes y cada uni­

dad repetitiva puede ser igual o diferente;

R- y R son *-H, -OH, *-NH„ o
u 2 ¿

R̂  os -H, halógeno, o un grupo do alquilo conte­

niendo do 1 a 8 átomos do oarbono y pueden sor 

iguales o diferentesg

R os -H, -OH, -NH-, o un grupo d̂  alquilo conto- 4* 2
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niando de 1 a 8 átonos do carbono y pueden ser 

igualas o diferentes y ouando se hallan presen­

tes mas de dos grupos R̂  y dos por lo  monos 

son -NH2 y/o -0H§

x os un número entero comprendido entre 1 y 20 o 

y os un núnaro entero comprendido entre 0 y 20.

Cuando se u tiliz a  un compuesto trifuncional, como 

los bencenos trih id ro xílico s, por ejemplo, se obtendrán lue­

go cadenas ramificadas produciendo asi una amina poliaro- 

10, mática ramificada.

20.

25.

(B) H

en la  que A y B son

la  fórmula (A) y

A y B pueden sor iguales o diferentes y cada

unidad respectiva puede ser igual o diferente 

R̂  es -H, -OH, -NHg o

"3
R.
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Rg es -H, -OH, o

5

10.

15.

20.

x es un nátnero entero comprendido entre 1 y 4g e 

y es un ntimero entero comprendido entre 1 y 15.

Los compuestos generalmente titiles en la  

obtención de las aminas poliaromáticas utilizadas en 

o l presente invento son (a) los poliamino-bencenos que 

tienen la  fórmula

on la  quo

R̂  os 4?H,

teniendo do 1 a 8 átomos de carbono, y 

Rg os -H, halógeno, o un grupo alqullico  ta l

como so ha definido para R̂ , como por ejemplo, 

orto, mota y paraf onilon-diaminas; diamino- 

-toluenos, diamino-xilenoss o t i l ,  propil, 

b u til y pontil d i- y tri-amino-bunoonoss y 

similares^ siendo los compuestos más profe­

ridos aquellos on donde R̂  os -H 

motilo o otilO$
y Rp os -H,

-NHg, -OH o un grupo alqu llico  con-

25
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(b) los fondos pdihídricos que tienen la  fórmulí

OH

5 .

en la  que

10 .

15.

20.

25,

R ce 
3

-H, -NĤ , OH o un grupo alquilico  conte­

niendo 3o 1 a 8 átonos de carbono y

R̂  es -H, -OH, halógeno, o un grupo alquilico

ta l como se ha definido para R̂ , por ejem­

plo, catecol, rosorcinol, cloro-resor- 

cinol, hidroquinona, floroglucinol, piro- 

galol, etc.^ dihidroxi-toluenos y xilenos^ 

trihidroxi-toluonos xilenos^ o t i l ,  pro 

p il, b u til y pentil d i- y trihidroxi-bon- 

conos  ̂ y similares, siendo los compuestos

más preferidos aquellos en donde R os -H
3

y R̂_ os -H o -OH?

(c) los aminofenolos y los aminofendes a lquil­

-substituidos que tienen la  fórmda 

OH

jn la  que

R̂  es -H, -NHg, -OH o un grupo alquilico

conteniendo de 1 a 8 átomos do carbono y



Rg os -H, -NHg, halógeno o un grupo a lq u il i-  

oo como so ha definido puedon sor iguales  

o diforondos, para R̂  ta lo s  como, por ojem- 

pío, orto , mota y paya-aniin ofon oíos 3 d ia -

propil, h u til y pontil amino y diamino— 

folíolos; y sim ilares, siendo lo s  compuestos 

más proferidos aquellos on dondo os -H 

y Rg os -H o -NH ;̂ y

(d) difonilaminas, difonilaminas alq uil-su b stitu id as  

y otros compuestos dúo tengan la  fórmula

o ramificada conteniendo de 1  a 5 átomos do 

carbono y

-OH, halógeno o un grupo alq u ilico  conte­

niendo de 1  a 8 átomos de carbono y dos,

t a l  como, por ejemplo, b is-fo n ol A y simi­

la r e s , siendo lo s  conpuestos mas preferidos  

aquellos en donde R̂  y R  ̂ son -OH o -NHg y 

y R, son -H.

E l halógeno on las  fórmulas anteriores

mino- y triam ino-fonolos; m otilo; o t i l ,

4

por lo  menos, son "-NHg, °  ano de cada
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puede s e r  c lo ro , bromo, yodo o f ld o r. la  presencia de 

lo s  átomos de halógeno no a fe cta  la  solabilidad de la s  

aminas poliarom áticas en lo s disolventes orgánicos.

Cuando se hacen reaccionar dos o mas de

5. lo s  an teriores compuestos aromáticos entre s i ,  por

medio de una reacción de condensación, uno, por lo  

menos, de los compuestos puede contener un grupo amínico 

y en e l  caso de que están implicados en la  reacción  

mas de dos compuestos, se p refiere  que dos, por lo  

10.  menos, de dichos compuestos contengan un grupo amínico.

P or ejemplo, la s  aminas poliarom áticas titile s  son 

la s  formadas condensando entre s i  m-fenilendiamina, 

reso rcin ol y p-aminofenol, a s i como condensando entre s i  

m-fonilendiaminas, reso rcin o l, florog lu cin o l y m-amino- 

15. fen ol, e tc .

E l  peso molecular o grado de condensación 

de la  amina poliarom ática depende de la  relación  ¿n que 

se combinen los reactiv o s, cuando se u tilic e  mas le  un 

compuesto, e l  tiempo y temperatura de calentamiento,

20. y l a  concentración del ca ta lizad o r. Cuando se autócen-

dense cualquiera de los compuestos antes indicados^' 

será  también importante para regular e l  peso molecular 

"final e l  tiempo y la  temperatura do calentamiento*y." 

e l  tipo de concentración. Además, e l  peso molecular 

25. puede regularse utilizando pequeñas cantidades d e - '

compuestos mono funcionales. Por ejemplo, pueden-., - 

u tiliz a rs e  pequeñas cantidades de monoamina aromática 

o un fenol para cu b rir la  polim erización y co n tro lar, 

por tan to , e l  peso molecular. Las aminas poliarom áticas



que tienen un peso molecular superior a alrededor de 

250 son satisfactorias para u tilizarse  en o l presente 

invento. El lím ite superior del peso molecular variará 

según sea e l compuesto o compuestos particulares u t i l i ­

zados en la obtención do la  amina poliaromática. Bastará 

decir que e l compuesto particular deberá tener un peso 

molecular t a l  que sea elaborable y soluble en un d isol­

vente orgánico de modo que pueda aplicarse fácilmente 

a las superficies intemas del reactor. Se ha descubierto 

que se prefieren las aminas poliaromáticas que tienen un 

peso molecular comprendido entre alrededor de 250 y 

alrededor de 2000.

Si bien todas las aminas poliaromáticas 

anteriormente descritas son ú tile s  para lle v a r  a cabo 

e l presente invento, las aminas poliaromáticas particu­

larmente ú tiles son aquellas que se obtienen cuando 

se hace reaccionar una diamina aromática con un fenol 

polihídríco. Normalmente estos compuestos se hacen, 

reaccionar entre s i en cantidades aproximadamente 

equimoleculares. Sin embargo, puede u tilizarse un 

exceso de la  diamina o del fenol, la  única diferencia 

estriba en que cuando se u t iliz a  un exceso dol fenol 

polihídríco so obtienen aminas poliaromáticas que tjm en 

un punto de ablandamiento algo superior a l de las 

obtenidas en presencia de un exceso de diamina aromática. 

S i bien algunas de las aminas poliaromáticas utilizadas 

en e l  presente invento no tienen un punto de ablanda­

miento definido se ha encontrado que entre las aminas 

poliaromáticas las mas satisfactorias son las que tienen



un punto de ablandamiento comprendido entre alrededor 

de 6530 y alrededor de 1752C.

El punto de ablandamiento de la  amina 

poliaromática, t a l  como aquí se u tiliz a , se determina 

como sigue; se funde y vierte la  amina poliaromática 

en un molde de aluminio dividido para obtener un cubo 

de media pulgada do lado. Se enfria e l  moldo, se separa 

e l  cubo de ésto y se deja enfriar por completo. Luego 

so uno o l cubo a un bulbo de termómetro, calentando 

e l  bulbo hasta una temperatura en exceso del punto de 

ablandamiento previsto, dejándolo luego en ê . la te ra l 

del cubo y enfriándose a continuación a 353C. Se inser­

ta  e l  termómetro con e l cubo unido en un baño de mer­

curio que so ha calentado previamente a 35 0̂ . La inser­

ción se efectúa do modo que la cara 1 la te ra l superior 

del cubo se encuentre una pulgada por debajo de la  su­

p erfic ie  de mercurio. Luego se calienta e l baño de mer­

curio a una velocidad de 4.sc por minuto. El punto de 

ablandamiento se determina como la  temperatura a lá  que, 

cuando se desplaza hacia arriba o l cubo éste rompo la  

superficie del mercurio. Debe hacerse constar que e l 

cubo debe arrastrarse sobre o l termómetro y no despren­

derse de ésto. Esto se realiza  controlando con cuidado 

la  velocidad de elevación de la  temperatura del baño 

de mercurio.

De nuevo se reitera que muchas aminas 

poliaromáticas ú tiles  en la  práctica del presente 

invento no tienen puntos do ablandamiento definidos 

pero son materiales viscosos y flúidos, sólidos normal-
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mente a la  temperatura del ambiento. Sin embargo, 

cuando estas aminas poliaromáticas se disuelven en 

un disolvente orgánico y se depositan sobre las super­

f ic ie s  del reactor do jan sobre óstas una película o 

5, revestimiento monomórico y acuoinsolublo con la  separa­

ción del disolvente, cumpliendo asi los objetivos del 

invento.

Hasta ahora so ha indicado quo cuando 

cualquiera do los compuestos antes referidos se auto- 

10, condensa, o so hace reaccionar con uno o mas do otros

compuestos, se u tiliz a  un catalizador de ácido. Se lia 

encontrado que ol HC1 es o l catalizador mas efectivo.

Sin embargo, pueden emplearse tambión otros cata liza­

dores titiles, talos como, por ejemplo, ácido motan- 

15. sulfónico, ácido bonconsulfónico, ácido su lfan ílico ,

ácido fosfórico, yodo, ácido bencen-disnlfónico, 

bromuro de hidrógeno (HBr), yoduro de hidrógeno 

(HI), cloruro de aluminio y sim ilares. La concentra­

ción del catalizador variará segán sea e l que se 

20. u tilic e  en particular. Sin embargo, so ha encontrado.

que es satisfactoria  una concentración do catalizador com­

prendida ontre alrededor de 0,005 mol y alrededor de 0,20 

mol por mol del compuesto que so autocondensa, o por 

mol del compuesto amínico cuando se hacen reaccionar 

25. uno o más compuestos. En cualquier caso, la  cantidad de

catalizador emploada no os c r itic a .

La temperatura do la  reacción de los compues­

tos, ya sean solos o con otros, variará sogdn e l  tiempo 

de la  reacción y e l  poso moloeular deseado en ol producto



fin a l. Por ojomplo, pu.oáen. calentarse los ingredientes 

de la  roocción hasta 3153C do foima rápida y mantenerlos 

luego a dicha temperatura durante varios periodos de 

tiempo. Asimismo los ingredientes de la  reacción pueden 

calentarse a diversas temperaturas por encima de 3003C. 

y enfriarse inmediatamente. Cuando se utiliza, este último 

procedimiento ol tiompo do reacción se define como do 

0 horas. Por consiguiento, la  tomporatura de la  reacción 

variará entro alrededor de 25030 y alrededor de 360SC 

y e l  tiempo de la  reacción variará entre alrededor de 0 

horas y alrededor de 3 horas. La gama preferida de 

la  temperatura de reacción está comprendida entre 

2752C y 3302C y e l tiempo do la  reacción entre 0 horas 

y 1 hora. Se entenderá, evidentemente, que e l  tiempo 

particular y tomporatura elegidos dependerá del 

catalizador utilizado y del peso molecular fin a l de la  

amina poliaromática deseada.

la  solución &o revestimiento do amina p o li-  

aromática se obtiene siguiendo mótodos convencionales, 

utilizando calentamiento y agitación cuando sea necesario. 

La amina poliaromática so disuelve on un disolvente 

oigánico apropiado o on una combinación de disolventes 

como, por ejemplo, dos o mas disolventes oigánicos o un 

disolvente orgánico mezclado con un material inorgánico 

t a l  como agua, para obtener una solución con una visco­

sidad t a l  que puoda pulverizarse o aplicarse con pincel 

sobro las superficies del reactor, como es e l  caso do 

la  pintura o barniz. Por lo general es satisfacto ria  

una solución do revestimiento con un contenido do



sólidos comprendido ontro alrededor do 0,1Q% y alrododor 

do 10 , C% en poso. Sin embargo, e l  contenido de s ó li­

dos depende, del poso molecular de la  amina poliaromó- 

tica . 13s decir, e l  contenido de sólidos podría en c ie r­

tos casos ser superior a l 10,0% o in ferior a l 0,1C¡% en 

peso. Además, s i se desea, pueden u tilizarse  aditivos 

en e l revestimiento t a l  como p lastifican tes, colorantes, 

estabilizadores, lubricantes, rellenos, o pigmentos, y 

similares. Evidentemente, cuando so u tilizan  aditivos se 

lleva  a cabo un ajusto apropiado del contenido de s ó li­

dos do la  solución de revestimiento. Para obtener los 

revestimientos del presente invento pueden u tilizarse  

muchos disolventes oigánicos conocidos segtín sea la  ami­

na poliaromática utilizada. Como ejemplos de estos d i­

solventes pueden citarse e l  alcohol m etílico, alcohol 

e t íl ic o , Collosolve (óstormonootílico de o tile n g lico l), 

tetrahidrofurano contoniondo 10% de agua, dimotilformami­

da, sulfóxido de dimotilo, motilamina, otilamina, b u tila- 

mina, dibutilamina, ciclohexilamina, dietilontriaminc, 

acetona, o tilen g lico l y similares.

Dcspuós do la  aplicación dol revestimiento 

a las superficies que han do protegerse, e l revestimiento 

o la  amina poliaromática se soca o cura evaporando e l 

disolvente. Con disolventes muy v o lá tile s , como e l mo- 

tanol, cc moramonte suficiente insuflar aire a travós 

dol recipiente de reacción para oliminar e l  disolvente 

o los vapores. Con disolventes do punto de obullición 

superior, t a l  como dlmotilformamida, puedo sor necesario 

calentar la  pared dol rocipicnto do reacción miontras



so insufla aire a través del rocipionto, o evacuar o l 

recipiente, para eliminar o l  disolvente dol revestimiento. 

Asimismo, e l  calentamiento del revestimiento puede 

llevarse a cabo con e l  empleo do calefactores dispuestos 

on o l in terior dol reactor o mediante calefacción radian­

te.

Debido a que e l  revestimiento o amina p o li-  

aromática debo ser insolublc en la  mezcla roaccional, 

ésta debe sor insolublc en ^ aa  y cloruro de vin ilo  

y/o otro monémoro o monémoros presentes on la  mezcla 

roaccional. Las aminas poliaromáticas del presente 

invonto son insolubles en agua y tienen una solubilidad 

muy roducida, cuando no nula, on cloruro de v in ilo  y 

otros monómoros titiles en la  formación do polímeros y 

copolimcros, disminuyendo la  solubilidad cuando 

aumento o l poso molecular o e l  punto do ablandamiento. 

También os nocosario que o l revestimiento permanezca 

sustancialmonte inalterado químico y físicamente en 

presencia do los componentes do la  reacción, o sea, 

debe ser sustancialmente inorto bajo las condiciones 

de la reacción.

Tal como so ha indicado previamente, e l 

revestiiiiionto puede aplicarse a las superficies ánte- 

riores del recipiente do reacción do cualquior modo 

convencional, t a l  como molíante rociado, pintado, 

inmersión, inundación y similares. El pintado se ha 

encontrado que rosalta eficaz ya que asegura la  completa 

cubrición do todas las superficies. Debe evitarse 

qno quod.c algún área sin cubrir, ta l  como poros, e tc .,



ya quo estas áreas expuestas constituirán puntos para 

la  formación do polímero. Cuando se dosoa puedo u t i l i ­

zarse mas de una aplicación o capa del revestimiento.

En muchos casos, según sea e l  ostado de la  superficie 

que ha de revestirso son doseablos varias capas ya 

que con e llo  se asegura la completa cubrición. A este 

respecto debe hacerse constar que para obtenor los mejores 

resultados la  superficie que so revisto debo oncontrcrsc 

tan limpia y l is a  como sea posible. En e l caso do 

superficies metálicas resulta satisfactoria  la  limpio- 

za por ataque químico.

La cantidad do revestimiento aplicado o 

su grosor no os particulaimonto c r itic o . Sin embargo, 

por razones de economía debo aplicarse un revestimiento 

t a l  fino como sea posible a las  superficies quo han do 

protegerse, pero asegurando una cubrición completa.

Do nuovo debe tenerse en cuenta quo además do 3<bvostirso 

las supoificios interiores o paredes del rocipiento de 

reacción, deberán revestirse también todas las demás 

partes ta les  como deflectores, árbol del agitador, 

paletas, serpentines calefactores, sondas de temperatura 

y similares. Bastará decir que dobe u tilizarse una 

cantidad suficiente de revestimiento para obtener 

una película continua sobro todas las  superficies 

internas del rocipiento do reacción sin quo queden 

áros de dichas superficies sin protección.

Dospuós do la  aplicación y curado o socado 

dol revestimiento sobro las superficies intomas del 

rocipionto do reacción, la  reacción que doba llevarse a



cabo en e l equipo puede comenzar inmediatamente, 

no requiriéndose modificaciones particulares de las 

técnicas de elaboración por la  presencia del revesti­

miento, Por otra parte, la  u tilización  del recipiente 

de reacción revestido interiormente del presente invento 

no afecta adversamente la  estabilidad térmica u otras 

propiedades f ís ic a s  y químicas de los polímeros en ésta 

producidos. Evidentemente deberá tomarse cuidado en 

ev ita r e l  contacto fís ic o  rudo con las superficies 

revestidas ya que puede dañarse la  película con dichos 

contactos.

Si bien e l  presento invento se ilu stra  

do forma concreta a continuación con respecto a la  

polimerización de suspensión do cloruro de vin ilo  

debo entenderse que e l aparato y procedimiento pueden 

aplicarse también en la  polimerización do dispersión, 

emulsión o suspensión de cualquier monómero o monómeros 

polimorizablos otilónicamonto insaturados en donde 

tonga lugar la  formación do polímero indeseable.

Ejemplos do estos monómoros son otros halaros de 

v in ilo  y haluros do vinilidono.,. t a l  como bromuro de 

v in ilo , cloruro de vinilidono, e tc .,  monómeros do v in i-  

lidono^con, por lo monos, una agrupación torminal 

CH2=C  ̂ , ta l  como óste-ros do ácido a crílico , por 

ejomplo, acrilato de motilo, acrilato  do e tilo , acrilato 

de butilo , acrilato do octilo , acrilato de cianoetilo 

y similares^ acetato de vinilo§ éstores de ácido meta- 

c r ílie o  t a l  como motacrilato do metilo, motacrilato 

do butilo y similarosg ostireno y derivados de ostirono



incluyendo a lf  a-me t  i l - c  st i  reno, vinil-tolueno, coloro- 

estirono; vinil-naftalono; diolefinas incluyendo buta­

dieno, isoprono, cloropreno y similares; y me¡aclas de 

cualquiera do estos tipos de monómeros y otros monómeros 

de vinilideno copolimerizablos con Óstos; y otros mo- 

nómeros do vinilideno do estos tipos conocidos por los 

expertos on e l arto.

Sin ombargo, e l  presente invento os p a rti­

cularmente aplicable a la polimerización de susponsión 

do cloruro de vin ilo , ya soa solo o on mezcla con uno 

o mas de otros monómeros do vinilideno quo posean, por 

lo monos, una agrupación torminal CHrf=Ĉ  , copolimori- 

zablo con óstos on cantidades tan oiovadas como do a lre­

dedor del 8(%, o mas en peso, basado on o l poso do la  

mezcla monomórica, ya quo aquí os un probloma particular­

mente desfavorable la  formación do polímero en e l  reci­

piente do reacción.

En o l presente invento o l procedimiento 

de polimerización so llova a cabo, normalmente, a una 

tomporatura comprendida on la  goma do alrededor do 

Ose y alrededor de lOOSC, según sea ol monómero o 

monómeros particulares que so polimoricen. Sin embargo, 

so profiore u t iliz a r  temperaturas comprendidas entro 

alredodor do 403C y alrededor de 70ac, ya que a estas 

temperaturas so producen polímeros quo tionon las pro­

piedades mas vontajosas. El tiempo do la  reacción do 

polimerización variará normalmente entro alrededor de 

2 y alrededor do 15 horas.

El procedimiento do polimerización puedo



llevarso a cabo a presiones autógonas, s i  bien pueden 

u tilizarso  presionos suporatmosfó rio as de hasta 10 

atmósferas o mas con alguna ventaja con los monómeros 

mas v o lá tile s . Las presiones suporatmosfóricas tambión 

pueden u tilizarso  con aquellos monómeros que tienen 

la  volatilidad requerida a las temperaturas do reacción 

que permiten o l enfriamiento de roflujo do la  .mezcla 

reacciona!.

Con o l f in  de dofinir con mayor claridad e l  

presente invonto se ofrecon los ejemplos específicos 

siguientes. Sin embargo, deberá entenderse que su fin a ­

lidad es tínicamente ilu stra tiva  y no suponen lim itación 

del invento.

En los ojemplos todas las  partos y porcentajes 

son on peso a monos que so exprese do otro modo.

EJEMPLO I

En osto ejemplo so hizo reaccionar 

m-fonilendiamina (m-PDA) con rosorcinol (R) on una 

relación molar do m-PPA/R do 1 ,2  on un recipiente 

do reacción do vidrio on presencia de 0,10  mol de HD1 

por mol do m-PDA como catalizador. La temperatura de 

la  mezcla roaccional so elevó hasta 305SC y luego so 

enfrió inmediatamente. E llo  ascendió a 0 ,0  horas a 

la  temperatura máxima. La amina poliaromática resul­

tante presontó un punto do ablandamiento do 9 2 ac .

Luego se disolvió la  amina poliaromática on Collosolvo, 

lo  que dió un 0,5  % en peso do solución do revestimiento. 

Las superficies internas do un reactor de polimerización 

so revistieren por pintado con la  solución mediante
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5 .

10.

15.

20.

25.

ana almohadilla absorbonto y mediante socado por calor.

Al recipiente do reacción revestido in terio r­

mente se adicionó la  fórmala siguiente;

Cloruro de vin ilo

.Agua (desminoralizada) 
+

100 partes 

180 partos 

0,06  partes

0,075 partos

Mothocel

2 ,2 '-azobis-(2,4-dim otil-

valoronitrilo)

tüidroxipropil-m etil-colulosa -  Dow 

Chemical Company

La reacción se llovó a cabo en la  forma

usual bajo un manto de nitrógeno y presión con agitación. 

La temperatura do polimerización fuo do 563C y so 

prosiguió la  reacción hasta que so produjo una caída 

sustancial de la  presión (aproximadamente 5 horas y 

media) lo  que indicó que so había completado la  reacción. 

A continuación se extrajo o l contonido del reactor en 

la  forma usual. So llovó a cabo una segunda pruoba 

en dicho reactor t a l  como se ha indicado antes y se 

extrajo e l  contenido, examinándose detenidamente las 

superficies con revestimiento interno del reactor.

El revestimiento resultó intacto y osoncialmonto 

inaltorado. Las suporficios so clasificaron  como 

limpias, o sea, sin partículas do cloruro do p olivin ilo  

sobre óstas.

Cuando se polimorizó la  misma fórmula 

ta l  como so ha oxpuosto antes bajo las mismas condi­

ciones on un reactor que no so había revestido in terior­

mente se formó on las paredes una donsa polícula de



polímero muy áspera en zonas. Asi pues, e l  re v e s ti­

miento del presento invento supera e sta  d ificu ltad . 

EJEMPLO II

Én este ejemplo se siguió e l procedimiento 

del ojomplo I para la  obtención de la  amina poliaromática 

para e l  revestimiento a excepción que la  e la c ió n  molar 

do m-PDA a R fuó de 1 ,0  y la  cantidad de catalizador 

do HC1 fue do 0,10  por mol de m**3PDA. La temperatura 

de la  mozcla reaccional se elevó hasta 315s y se mantuve 

durante 1 hora. La amina poliaromática resultante 

pro sentó un punto do ablandamiento de 96SC. Luego 

se disolvió la  amina poliaromática en Cellosolve, lo 

que dió 1,0% en peso do solución do revestimiento.

Las superficies intemas del roactor de polimerización 

se revistieron como en e l  ejemplo I y so u tilizó  la  

misma fórmula do polimerización. So utilizaron las 

mismas condiciones reaccionales y so efectuaron 

cuatro cargas o pruebas antes del oxamen de las paredes 

intomas.

El revestimiento resultó esencialmente 

inalterado y las superficies se clasificaron  como 

limpias con muy pocas partículas de cloruro de p o li-  

v in ilo  sobre óstas.

EJEMPLO III

En este ojemplo se u tilizó  la  amina 

policromática preparada como en e l ojomplo 00. Se 

disolvió la  amina poliaromática en dimetilformamida 

para obtener una solución do revestimiento del 2,0 % en 

poso. Una mitad do las  parodos intomos del roactor
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de polimerización se pintó con la  solución do revesti­

miento y se socó por medio do calor. El resto do la  

pared intoma so dejó sin revestir como testigo.

En la  polimerización do cloruro do v in ilo  se u tiliz ó  

5 . la  misma fórmula que la  empleada on e l  ejemplo I. Se

utilizaron las mismas condicionos de reacción y se 

efectuaron cinco cargas o pruebas. Despuós de cada 

prueba se examinó la  pared interna con los resultados

siguientes:
10. CPV

. Pruoba NB
Amina poliaromótica
Pared revestida

Pared sin revestir 
(Testigo)

1 Limpio Película

2 Limpio Gruesa película

3 Limpio Revestimiento del-

15. gado uniforme do

polímero

4 Unos pocos puntos Revestimiento gruo-

de arena esparcidos so y uniformo do po

lime ro
20. 5 Puntos de arena es- Revestimiento .muy

parcidos grueso do polímero

rugoso en zonas.

Puedo aproeiarse quo e l rovostimionto dol

presente invonto mejora en gran manora la  situación que 

25, origina la  formación do polímoro.

EJEMPLO IV

En oste ojomplo se llevó a cabo una deter­

minación cuantitativa de la  formación. Se utilizaron 

las condicionos do polimerización del ojomplo I  a 

excepción do que la  fórmula do polimerización fuo
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5.

10.

15.

20.

25.

100 partes 

182 partes 

0,10 partes

0,075 parte.

como sigue;

Cloruro de vin ilo  

.Agua (dosminoralizada)

Alcohol p o liv in ílico  

2 ,2 '-asobis-(2,4-dim etil- 

valeronitrilo)

Se sumergieron en e l  reactor durante la  

polimerización dos placas de acero inoxidable de 

1 l/2 pulgada por 2 l/2  pulgada por l/4 de pulgada.

Una placa se rev istió  con e l revestimiento descrito 

en e l  ejemplo III , o sea, una solución al 2% de la  

amina policromática en dimetilformamida. La otra placa 

quedó sin tra ta r  y sirvió como testigo . Ambas placas 

se pesaron antes de la  inmersión en la  mezcla reacciona! 

y se posaron de nuevo cuando se extrajeron del reactor 

una vos completada la  reacción de polimerización. Los 

resultados fueron los siguientes:

Testigo (pin revestir) ganancia de 0,09 gramos de peso 

Amina policromática

(revestida) ganan ia  de 0,01 gramo de* peso

Esto demuestra la  gran diferencia en la  '  ̂

formación do polímero entre las superficies revestidas 

y sin revestir en los reactores de polimerización.

EJRMQ? LO V.

En este ejemplo se u tilizó  e l  producto 

de autocondensación de m-fenilendiamlna (m-EDA). Este 

producto so obtuvo cargando 109 gramos de m-fenilendiamina 

a un matraz equipado con un condensador do reflu jo  

y mediante calentamiento a una temperatura de 200SC.



Luego se adicionó 0,5  gramos de catalizador de AlCl^ 

y se elevó la  temperatura a 2502C. Se prosiguió la  

reacción durante 11 horas y e l  NHg originado se 

recogió en un colector de agua. A continuación se 

destiló  en vacío la  mezcla reaccional para separar 

de ásto cualquier diamina sin reaccionar. Luego se 

disolvió la  m-fonilendiamina condénsala recuperada en 

dimetilformamida, lo que dió una solución de revesti­

miento de 2,(%6 en poso. Las superficies intomas de 

un reactor de polimerización se revistieron aplicando 

la  solución sobre óstas con una almohadilla absorbente 

y socándola por medio do calor y circulación de aire.

Al recipiente de reacción revestido se 

adicionó la  fórmula del ejemplo I  con la  excepción 

de que se u tilizó  0,05  partos del catalizador (2,2'-azobis- 

- ( 2, 4-d m etiivaloron itrilo). Luego se llevó a cabo 

la  reacción de polimerización en la  forma descrita en 

e l ejemplo 1. Despuós de completada la  reacción se. extrajo 

e l polímero en la  forma usual, so lavaron las superficies 

intemas con agua y so llevó a cabo una segunda prueba.

El mismo procedimiento se siguió en una tercera prueba.

Al tórmino do la  tercora prueba so apreció que e l 

revestimiento quedó intacto y esencialmente inalterado.

El mismo ndmero de pruebas se efectuaron en un reactor 

sin revestir como testigo. Despuós de cada prueba.so 

examinaron las superficies internas revestidas y se 

apreciaron los resultados siguientes:

TABLA I
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5.

10.

15.

20.

25.

Sin revestir

Después áe la  Ligera formación 

primera caiga: de lámina sobre parte 

do las  superficies 

Dospuós de la  2§ igual

Revestido 

Limpio -  solo 

un punto de fo r­

mación do lámina 

igual

carga:

Despuós de la  33 Completamente re- Banda de lámina 

caigo vestido con fo r -  foimada sobre l/3

mación do lámina del área superfi­

c ia l

A p a rtir  de estos resultados queda claramen­

te evidente la  superioridad de las superficies revestí*, 

das sobre las superficies sin revestir.

EJEMPLO VI

En este ojemplo so u tilizó  e l  producto 

de autocondensación del p-aminofonol (p-AP). El producto 

se obtuvo caigando on un matraz de tres cuellos 109-gramos 

de p-AP y 8 ,3  ce de HC1 concentrado, estando equipado* 

dicho matraz con condensador. Luego se calentó e l  matraz 

y cuando la  temperatura alcanzó I69SC se adicionaron" 

lentamente 180 cc de xileno a la  mezcla reaccional*.-*

La finalidad del xileno fue la  do eliminar e l  aguá'fer- 

mada durante la  reacción de condensación como un -azoo- 

tropo. El calentamiento se prosiguió durante un período 

do tres horas a un máximo do 2223C. A continuación se 

enfrió la  mezcla y se lavó con HC1 diluido y la  fase 

acuosa se separó por decantación. Luego so disoció o l 

resto en vacío para eliminar cualquier material sin 

reaccionar. Con e l enfriamiento se volvió sólido e l



producto y lu.ego se desmenuzó hasta obtener un granulado 

fino, se lavó con egua y se f i l t r ó  y socó. El producto 

fin a l (p-aminofenol condonsado) so disolvió en dim etil- 

formamida para obtoner una solución do revestimiento 

de 1 , 0% en peso. Esta solución se u tilizó  luego para 

revestir las superficies internas de un reactor de p o li­

merización al igual que en e l ejemplo V.

Utilizando la  fórmula del ejemplo I  so 

obtuvo un polímero on e l  recipiente revestido en dos 

cargas sucesivas utilizando un enjuagado de agua entre 

las cargas, como en e l ejemplo V. En un reactor sin 

revestir so cfoctuaron tambión dos pruebas como testigo. 

Dospuós do cada prueba se examinó e l ostado do las 

superficies internas revestidas, obtenióndose los re­

sultados siguientes:

TABLA II

Sin revestir

Después de la  ligera  forma-

Revestido

Absolutamente limpio

is  carga: 

Después de la  

23 cargas

ción do lámina 

Formación de 

gruesa lámina

Limpio a excepción 

do unos pocos puntos 

do formación do arena. 

De nuevo rosulta facilmonto ovidente la  

superioridad de las superficies revestidas.

EJEMPLO Vi l

En esto ejemplo so obtuvioron una serlo de 

aminas poliaromáticas utilizando e l  procedimiento 

descrito on e l ejemplo I. Se apreciará que algunas 

do las aminas poliaromáticas son productos autoconden-
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sados miontras que otras son productos do reacción 

de dos do los compuestos aquí descritos. Las aminas 

poliaromáticas so obtuvieron condensando los compuestos 

con e l  omploo de calor y HC1 como catalizador. Las 

5. aminas poliaromáticas se disolvieron en diversos d isol­

ventes orgánicos, t a l  como so indica en la  tabla quo 

sigue, y so aplicaron a las  superficies intomas de 

un reactor do polimerización, t a l  como en e l  ejemplo V. 

La fórmula del ojemplo VI so polimorizÓ en o l reactor 

on cada caso así como en un reactor sin revestir para 

finos de testigo. En cada caso so polimerizaron dos 

cargas sin  limpiar e l  reactor entro las cargas. Despuós 

do cada carga o prueba se examinó ol estado de las 

superficies intemas revestidas, obtenióndose los 

15. resultados siguientes:

TABLA III

nc-
. N̂ r

Amina poliaromáti- 
ca

D isol-
vonte

% do 
s ó li­
dos 
on 
ceso

Despuós do 1 car 
- ga

Despuós de 2 
cargas

JL reactor sin re­
v e s tir

- - Arena media l /2 
área Arena ligo 
ra 1/2 área ""

Arena media den 
sa por toda la  
superficie

2 m-f enilend iamina/ 
resorcinol

Me OH 1 Perfectamente
limpio

Pocas manchas -  
e l  resto limpio

3 m -PD A/p -am in o - 
fenol

Me OH 1 Perfectamente
limpio

Perfectamente 
limpio -

4 o-PDA/catocol Me OH 1 Perfectamente
limpio

Perfectamente
limpio

5 p-PDA/catecol Me OH 1 Perfectamente
limpio

Perfectamente
limpio

6 p-PDA/hid r oquino-  
na

MeOH 1 Perfectamente
limpio

Perfectamente
limpio
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TABLA 111 (Continuación)

Pruo- Amina poliaromáti- 
ha NQ' -'-ca-

D isol­
vente

% deDespuósdel cajg
s ó l i g a  *"
dos
en
naso

Dospuós do 2 
cargas

7 o-PDA/hid roquinona Me OH 1 Perfectamente 
limpio

Manchas espar­
cidas l /3 del 
área

8 m-PDA/bisfenol A MoOH 1 Perfectamente 
limpio

Perfectamente
limpio

9 m-PDA/floroglu-
cinol

Me OH 1 Cubierto c o n l i  
gara, foxmación* 
de arena 
(ligeramente me 
jorque e l  te s­
tigo )

Mejor que o l 
testigo

10 - - m-PDA/p i  r  og al ol DMF 1 Perfectamente 
limpio

Limpio a excep­
ción do una 
franja do 1" en 
la  parte superior

11 m-PDA/catecol DMF 1 Pe rfoct amento 
limpio

Po rfoct amento 
limpio

12 o -PDA/ro sorcinol Me OH 1 Perfectamente 
limpio

Perfectamente
limpio

13 p-PDA/rosorcinol Me OH 1 perfectamente 
limpio

Perfectamente
limpio

14 Tolueno-2,4-dia- 
mino/re s oye inol

MoOH 1 Perfectamente 
limpio

Limpio a excep­
ción de unafr^n 
ja en la  parto 
superior

15 m-PDA autocondon 
sada

Me OH 1 Perfectamente 
limpio

Limpio on la  ma­
yor parto lig e ­
ra arena esparcí 
da

16 Tolu.eno-2,4-d.iami 
no/resorcinol

He OH 1 Perfectamente 
limpio

Completamente 
limpio a excep­
ción de peque­
ñas manchas es­
casas

17 m-PDA/f lo rogluc i -  
nol

DMF 1 Franjas do are­
na en la  parto 
superior y cog, 
t r a l  *"

Arena on franjas 
sobre la  l/2 del 
área



-  32 -

TADLA 111 (Continuación)
Pme 
ba NR

Amina poliaromáti, 
ca *"

D isoí % do Despnós do 1 c^r 
vento s ó li ga 

dos*" 
en

.........  peso .......

Despuós de 2 
cargas

18 m-PDA/ re sorc i -  
nol/p-aminof e -  
nol

MbOH 1 Perfectamente 
limpio

Perfectamente
limpio

PDA -  fcnilendiamina 

Me OH -  alcohol metílico 

DMF -  dimetilfoimamida

10.

15.

20.

25.

Pe los resaltados qu.o procodon resaltan eviden­

tes los resaltados naevos y sorprendentes de los diversos 

reve st imicnt o s .

EJEMPLO VIII

La finalidad do esto ejemplo fae la  do 

demostrar qao ciertas aminas o compuestos monomdricos 

de bajo poso molecalar no son eficaces para evitar la  

formación de polimoro en las saperficios intomas de un 

recipiente do reacción de polimerización. Al igaal que 

en o l ojemplo IV so llevó a cabo una determinación cuan­

t ita t iv a  do la  formación. En cada experimento se u tilizó  

la  fórmala de polimerización siguiente:

Cloruro de vin ilo  40 libras***'

-Agua (dismineralizada) 72,8 libras

M otil-celulosa 545 gramas de sol.

de HpO-.al %
Pcroxidicarbonato de ^
di-secubutilo 5,45 gramos.

Se revistieron placas do acero inoxidable

de 1 l/2 pulgadas por 2 l/2 pulgadas por l/4 de pulgada



10.

Amina

Difonilami-
na

Triotilam i 
na sin re­
v e stir

T rifo n ila- 
mina sin 
revestir

con una solución a l 3% de diversas aminas en un disolvente 

orgánico, t a l  como se indioa en la  Tabla IV que sigue.

En cada caso se u tilizó  como testigo  una placa sin 

revestir, las placas se pesaron antes de la  inmersión 

en e l medio de polimerización y la  reacción de p o li­

merización se llevó a cabo a 56sc bajo presión. La 

polimerización se prosiguió hasta que la  presión 

descendió en 10 lib ras por pulgada cuadrada. Luego so 

oxtrajoron las placas, se lavaron y se secaron y luego 

se pesaron para determinar lagananciaon poso producida 

por la formación de polímero. Los datos so exponen 

en la tabla que sigue:

TABLA IV

Disolvente Ganancia 
de -ceso

Estado de la  placa

Alcohol me­
t í l ic o

C, 20 gm. Lámina densa uniformo + forma­
ción do arena

0,10 gm. Un la te ra l casi oxento do lámi­
na
Otro la te ra l -  ligera lámina + 
arena ligera

Alcohol me 
t i l ic o

0,06 gm. 

0,09 gm.

Ligera lámina + ligera  arena so­
bre toda la  superficie 
Ligera lámina + ligera  arena so­
bro toda la  superficie

Acetona 0,08 gm. 

0 ,0 9  gm.

Ligera lámina + ligera  arena so­
bre toda la  superficie 
Ligera lámina + ligera  arena co­
bro toda la  superficie

De los datos antes expuestos puede apreciarse 

fácilmente que algunas aminas no impiden la  formación.

S i bien la difonilamina muestra cierto efecto, e llo  

pone de manifiesto que los materiales de bajo peso mole­

cular no desempeñan e l cometido.
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5.

10.

15.

20.

25.

EJEMPLO IX

En esto ejemplo se u tilizó  e l  producto de condon 

sación do m-fonilendiamina (m-íDA) y 4-clororesorcinol. El 

producto so obtuvo cargando un matraz do tres cuellos, 

oquipado con condensador do reflu jo  y agitador, con 

16,2 gramos de m-fonilendiamina y 21,7 gramos de 4-cloro- 

resorcinol. La relación de los ingredientes fue Oqui- 

molar. Luego so adicionó 1,3  cc de catalizador do HC1 

y so calentó e l  contenido hasta 275SC con agitación 

y se mantuvo a esta temperatura durante media hora.

Luego se separó e l  producto y se disolvió en alcohol 

m etílico, lo que dió una solución do revestimiento 

del l;¿ en poso. Las suporficios internas de un reactor 

de polimerización so revistieron con dicha solución 

aplicándola con pincel o con una almohadilla absorbento 

y socándola con calor y airo circulante.

Al recipiente de reacción revestido se 

adicionó la  fórmula siguiente- 

Cloruro do vin ilo  

Agua (desmineralizada)

M otil-celulosa

Peroxidicarbonato de di-buti­

lo  secundario

La reacción so llovó a cabo en la  forma- - 

usual bajo un manto do nitrógeno con presión y agitación.

80 libras 

144 libras 

0,048 libras

0,024 libras.

La temperatura se mantuvo a 563C y so prosiguió la- 

reacción hasta que se produjo una caida sustancial de 

la  presión indicativa do quo se había completado la  

reacción. Dospuós quo so extrajo o l contonido dol roac-



to r  en la  forma asnal so examinaron las  snporficios 

intemas y se hallaron absolutamente limpias de forma­

ción ge polímero. En dicho reactor se llevó a cabo 

una segunda prueba como so ha expuesto antos, so extrajo 

e l  contenido y so examinaron las superficies. Do nuevo 

las superficies quedaron absolutamente limpias do 

formación de polímero.

Cuando la  misma fórmula, t a l  como se ha 

indicado anteriormente, so polimorizó bajo las mismas 

condiciones en un reactor sin revestir, despuós do 

la  primera carga so produjo un ligoro ompañado on las 

superficies intomas y despuós do la  segunda carga dichas 

superficies se cubrieron con una ligera  formación de 

lámina. Puedo apreciarse que e l revestimiento elimina 

e l  problema de la  formación.

El revestimiento de la s  superficies internas 

de un recipiente de polimerización o reactor do polimeri­

zación do conformidad con o l presento invonto reduce 

sust ano taimente la  formación do polímero y do ello  

resulta una mayor producción durante una unidad do 

tiompo. En aquellos casos en dondo se acumula un 

poco do polímoro on las  suporficios internas, ósto no 

os del tipo duro y áspero de d i f í c i l  oliminación y 

se elimina fácilmente enjuagando dichas superficies 

con agua, t a l  como modianto chorro do manguera, sin 

que sea necesario u t iliz a r  los mótodos d if íc i le s  y 

engorrosos quo son actualmonto necesarios on o l arto.

Como mas importanto, o l prosonto invonto 

faculta producir múltiplos partidas do polímeros on
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un reactor sin tener que abrirlo entre los caicas.

En e l caso de polimerización o copolimerización de 

cloruro de v in ilo , esto reduce en gran manera las partes 

por millón de cloruro de vin ilo  en la  atmósfera de 

5. la instalación facilitando así e l  que un productor de 

CPV reúna las nuevas normas del gobierno con respecto 

a l cloruro de vin ilo . Además, con la reducción de la 

formación de polímero se producen polímeros de superior 

calidad, Obras numerosas ventajas del presente invento 

10, resultarán evidentes para los expertos en e l  arte.

Si bien e l  presente invento se ha descrito 

por lo que respecta a modalidades específicas, ciertas 

modificaciones y equivalentes resultarán evidentes 

para los expertos en e l  arte y deberán considerarse 

1$, incluidas en e l  alcance del presente invento, que 

queda limitado únicamente por e l  alcance razonable 

de las reivindicaciones adjuntas.

.REiyiNPlCACIONHS .

20. Descrito e l  objeto del presente invento se declg,

ran nuevas y de propia invención las siguientes reivindi­

caciones con prioridad de la solicitud  de patente USA se­

r ia l  nS 566.086 del 8 de A bril de 1975.

1. Uh procedimiento para revestir iirberiormen- 

25. te un recipiente de reacción de polimerización apto para 

eliminar sustancialmente la  formación de polímeros en la 

superficie interna del citado recipiente caracterizado por 

ap licar a dicha superficie del revestimiento constituido 

por un amina poliaromática de cadena lin eal o ramificada
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5.

10.

15.

con un peso molecular su.peiior a alrededor de 250 disuel­

va en un disolvente orgánico, presentando diche. amina po- 

liaromática la estructura

(A)

H
M

en la que

A, B y 0 son

R
2

en donde 
H

R es -N- o un grupo alquiiónico o alquilidenico 

de cadena lin eal o ramificada conteniendo 

de 1 a 5 átomos de carbono, o

y en la  que

A, B y C pueden ser iguales o diferentes y cada

unidad repetitiva puede ser igual o diferen­

te;

R y R son -H, -OH, -NH o 
1 ¿ ¿
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? 1 *

y pueden ser iguales o diferentesy

R es -H, halógeno o un grupo alquílico conteniendo
3 ,

de 1 a 8 atomos de carbono y pueden ser igua­

les o diferentes^

R̂_ es -E, -OH, -NHg o un grupo alquílico conteniendo

de 1 a 8 átomos de carbono y pueden ser iguales 

o diferentes,

y cuando se hallan presentes mas do dos 

grupos R̂  y R ,̂ dos, por lo menos, son -EĤ  

u -OH o uno de cada$ 

x es un número entero de 1 a 20$ e 

y es un número entero de 0 a 20$ y

en la que

A y B tienen e l mismo significado quo en (A)$

R̂ , R̂ ,, R̂_ y R̂  tienen e l  mismo significado que

en (A)$

R es -H, —OH o 
2
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x es un número entero de 1 a 4$ e 

y es un número entero de l a  15*

2. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, cara,eterizado porque la. amina poliaro- 

máti^a es e l producto de la reacción de un poliamino-ben- 

ceno que tiene la  fórmula

10.

15.

20.

en la que

*41, -NUg? "OH o un grupo alquílico conteniendo 

de 1 a 8 átomos de carbonos y

es -T-i, ^

Rg es -H, halógeno o un grupo alquílico ta l  como 

se ha definido para R̂ , 

y un fenol polihidrico que tiene la  fórmula

OH

OH

25.

en la que

es -H, -NHg, -OH o un grupo alquflico conteniendo 

de 1 a 8 átomos de carbonos y

R̂  es -H, halógeno o un grupo alquilico t a l  como

se ha definido para R̂ .
3

3. Un procedimiento, de conformidad con la
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5.

1 0 .

15.

20.

25.

reivindicación 1, caracterizado .poique la amina polia- 

romática es e l  producto de reacción del citado poliamino- 

-benceno que tiene la fórmula dada en la reivindicación 2 

y un compuesto elegido de difenilaminas; difenilaminas 

a lq u il substituidas u otros compuestos; todos e llo s pre­

sentando la fórmula

R

R3 R4
en la que g

R es -N- o un grupo alqumlico de cadena lin eal

0 ramificada conteniendo de 1 a 5 átomos de 

carbonos y

R̂ ; Rg, R̂  y R̂  pueden ser, cada uno, -S, -NĤ , **0H, haló­

geno o un grupo alquílico conteniendo de

1 a 8 átomos de carbono y por lo menos 2 de.

estos son -4N3 u -OH o uno de cade..
2

4 . Un procedimiento, de conformidad con la  

reivindicación 1, caracterizado porque la amina polia- 

romática es e l  producto de reacción del citado poliaainoben- 

ceno dado en la reivindicación 2 y un aminofenol o un ami- 

nof6nol a lq u il substituido que tiene la  fórmula

OH

FE
2

% Rg
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5.

10.

15.

20.

25.

en la que

es Êí, -NĤ , ° ^  grupo alquflico contenien­

do de 1 a 5 átomos de carbono, y

R es -H, **NH , halógeno o un grupo alquílico  
6 2

ta l  como sé ha definido para. R,-*

5. Un procedimientoy de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado porque la  amina poliaro- 

mática es e l  producto de reacción de un amtnofenol o un 

aminofenol alquil substituido que tiene la fórmula

OH

en la  que

R̂  es -H, -NHgy -OH o un grupo alquilico conteniendo 

de 1 a 8 átomos de carbono, y 

Rg es -H, -NEg* halógeno o un grupo alquilico t a l  

como se ha definido para R̂ , 

y un compuesto elegido de difenileminas, difenilaminas 

a lqu il substituidas y otros oompuestos, presentando to­

dos e llo s la  fórmula dada en la  reivindicación 3.

6. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado porque la amina p o lis- 

romática es e l  producto de reacción de un fenol p o lib íd ii-  

co que tiene la  fórmula definida en la reivindicación 2 

y un compuesto elegido entre difenilaminas, y d ifen ila­

minas a lq u il substituidos y otros compuestos todos e llo s 

presentado la. fórmula definida en la reivindicación 3.



7. Un procedimiento, de conformidad con la  re i­

vindicación 1, caracterizado poique en su realización e l 

revestimiento contiene de alrededor de 0,10% a alrededor del 

10,0% en peso de la amina poliaromática.

8. Un procedimiento, de conformidad, con la r e i­

vindicación 1, caracterizado porque e l citado disolvente 

orgánico es dimetilfoimamida.

9. Un procedimiento, de conformidad con la  r e i­

vindicación 1, caracterizado porque e l citado disolvente 

orgánico es e l  óter monoetílico de e tile n g lico l.

10. Un procedimiento, de conformidad con la 

Reivindicación 1, caracterizado porque e l citado disolven­

te orgánico es alcohol metílico.

11. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado poique la  citada, amina 

poliaromática tiene un peso molecular comprendido entre 

alrededor de 250 y alrededor de 2000.

12. Un procedimiento, de conformidad con la  

reivindicación 1, caracterizado poique la  citada amina 

poliaromática es un producto do auto-condensación de cual­

quiera do los compuestos elegidos entre poliamino-bencenos, 

aminofenoles, aminofenoles alquil-substituidos, d ifen ila- 

minas y difonilaminas a lq u il substituidas, presentando 

oualquiera do dichos compuestos un átomo do halógeno enla­

zado.

13. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado porque la citada amina po­

liaromática es e l producto de la reacción de condensación

de mas de dos de los compuestos elegidos entre poliaminoben-



ceños, fenoles polihídricos, aminofonolos, aminofenoles 

a lqu il substituidos, difenilaminas, y difenilaminas a l­

quil substituidas, y poique cualquiera de dichos com­

puestos presenta un átomo de halógeno enlazado.

1 4 . Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado porque la citada amina 

poliaromática es e l  producto de reacción de m-fonilendia- 

mina y resorcinol.

15. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 18, caracterizado porque la citada amina 

poliaromática es e l producto de reacción de m-fenilen- 

diamina y bisfenol A.

16. Un procedimiento, de conformidad con le 

reivindicación 1, caracterizado porque la citada amina 

poliaromática es e l  producto de reacción de o-fonilcn- 

diamina y resorcinol.

17. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado porque la  citada amina 

poliaromática es p-aminofenol auto-condensado.

18. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado porque la citada amina 

poliaromática os p-f enilendiamina o uto-condensada.

19. Un procedimiento para revestir interiormen­

te  un recipiente do reacción de polimerización.

Segán so describo y reivindica on la presento 

memoria descriptiva que consta do 44 páginas foliadas y 

escritas a máquina por una sola do sus coras.
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Madiid, a 2 de Agosto 1975 
p.a.
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