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En la polimerizacidn de cloruro de vinilo mondmero,
solo o mezclado con otro o con otros monbmeros copofiimeriza--~
bles, puede evitarse la deposicibn de incrustacibdn de polime~
ro por revestimiento o tratamiento, antes de la polimeriza- =
c¢ibn, de las superficies de la pared interna y otras partes del
recipiente de polimerizacibdn, que entren en contadto con monb~
mero o mondmeros por lo menos con uno seleccionado entre com~
puestos polares org&nicos y tintes org&nicos y por lo menos -
uno seleccionado entre haluros, hidrbxidos, bxidos y carboxila
tos de cualesquiera elementos metflicos y oxoacidos y sus sa--
les inorgénicas de elementos pertenecientes a ciertos grupos -
de la Tabla peribdica.

Campo_del Invento.-

El presente invento se relaciona con un método para
proteger las superficies de la pared interna y otras partes, -
dentro de un recipiente de polimerizacibdn en contacto con uno
o varios monbmeros ante la deposicidn de incrustacidn de polip
mero, en la polimerizacibn de cloruro ée vinilo o de una mez—-
cla de cloruro de vinilo con uno o varios monbmeros copolimeri
zables,

Descripcibtn de la técnica anterior

En algunos tipos conocidos de polimerizacidn, tales
come polimerizacibn de suspensidn, polimerizacidn de emulsibn,
polimerizacibén de solucibn, polimerizacibn de fase de gas y po

limerizacibn a granel, la deposicibn de incrustacibn de polime
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ro sobre la pared interna de un recipiente de polimerizacibn -
y otras superficies, en contacto cono uno o varios monbmeros,
ha sido un problema serio, por las siguientes razones. Prime-
ramente, la deposicibn de incrustacibn de polimero causa dismi
nuciones en el rendimiento de producto polimero y en la efica
cla refrigeradora del recipiente de polimerizacibn. En segun-
aéd lugar, cualquier incrustacidn, que se desprenda de las su-
perficies, posiblemente resultari mezclada en el producto po-
1$mero, dando por resultado la deterioracibn de su calidad. -
En tercer lugar, la eliminacitn de la deposicion de incrusta-
cibtn o el desprendimiento de incrustacitn desde las superfi--
cies requiere mucho trabajo y tiempo, dando por resultado la
reduccidén de la productividad. En Gltimo lugar, y como asunto
muy importante de esta Gltima, la operacibn de eliminacidn de
incrustacifn, usualmente realizada a continuacidn de cada lo®
te de polimerizacibn, ‘comprende un problema sanitaio para los
obreros, debido a cualquier monbmero o monfmeros sin reaccio-
nar, que hubieran sido adsorbidos en la incrustacibn.

para la prevencién de la deposicibén de incrustacibn
de polimero sobre las distintas superficies, se han propuesto
anteriormente algunos métodos, que comprenden el revestidento
de aquellas superficies con compuestos org&nicos polares, ta-
les como compuestos de amina, compuestos de quinona y compues
tos de aldehido. tintes y pigmentos. (Véase publicaciones de
patente japonesas nfms, 30.343/1970 y 30.835/1970). Sin embar

go, las técnicas anteriores no se han encontrado eficaces en

i ot
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un procedimiento de polimerizacibn, en que cloruro de vinilo

es polimerizado en presencia de agentes emulgantes o en combi
nacibn con un comonbmero o varios comonbmeros, © cuando la -
mezcla de polimerizacibn contiene perbxidos de acilo, tales -
como benzoil perbxido, lauroil perbxido y semejantes o &cidos
carboxilicos superiores, tales como &cido lalrico y &cido es-
| tearico o sus sales. Ademfs, de acuerdo con las técnicas ante
riores, el efecto de prevencibn de incrustacibn dificilmente

puede mantenerse para lotes de polimerizacibn repetidos.

Obijetos del invento.

procurar un método para la polimerizacibn de cloruro de vini-
10 o de una mezcla monbmera compuesta principalmente de cloru
ro de vinilo, segfin la cual da deposicidn de incrustacibn de
polimero sobre las paredes internas de un recipiente de poli~-
merizgcién y otras superficies en contacto con el monbmero o
los monSmeros, puede prevenirse sustancialmente en todos los
tipos de polimerizacibn.

otro objeto del presente invento es procurar un né-
todo para la polimerizacidén de cloruro de vinilo o de una mez
cla monbmera compuesta principalmente de cloruroc de vinilo, -
de acuerdo con el cual puede fomentarse mucho la productivi--
dad de polimero de vinilo.

Todavia otro objeto del presente invento es procu--

rar un método para la polimerizacibn de cloruro de vinilo o -

Por lo tanto, es un objeto primario de este invento,

i i,
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una mezcla monbmera compuesta principalmente de cloruro de vi
nilo, de acuerdo con la cual puede producirse polimero de vi-
nilo de alta calidad.

Resumen del invento.

De acuerdo con el método de este invento para la po
limerizacibn de monbmero de cloruro de vinilo o de una mezcla
monbmero compuesta principalmente de cloruro de vinilo en un
reactor de polimerizacibn en presencia de un iniciador de poli
merizacibn, las superficies de la pared interna y de otros -
partes del reactor, que se pongan en contacto con el monbmero
o la mezcla monbmera, se someten, antes de comenzar la reac@-
cibn de polimerizacibn, a tratamiento con (a) por lo menos un
compuesto orgénico, seleccionado del grupo consistente en com
puestos orgénicos polares y tintes orgénicos y (b) por lo me--
nos un compuesto seleccionado del grupo consistente en hidrb-
xidos, 6xidos, haluros, y carboxilatos, de cualesquiera ele-~
mentos metflicos y oxo&cidos de los elementos pertenecientes
a los periios segundo y sexto de logs grupos IIB y III hasta -
VII de la Tabla periodica de los elementos quimicos y sales -
de los oxofcidos.

Descripeibn detallada del invento.

Los arriba mencionados compuestos org&nicos miares,
como compuestos (a) se representan a titulo de ejemplo por -
los siguientes.

(1) Compuestos orgénicos conteniendoc nitrbgeno, se~

leccionados entre los compuestos teniendo un grupo amino, imi
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no, azo, nitro, nitroso o azometino o un anillo de azina o =~
amina, imina y compuestos cuaternarios de amonio, por ejemplo,
azometano, azocbenceno, nitrobenceno, nitrosobenceno, monoami-
nomononitroazobenceno, pizacina, piridina, tiazina, anilina,
oxacinas (morfolina, etc).benzal anilina, EDTAQ{:-ng-naftil
aminas, etanol amina, dietanol amina, toluidina, azul de meti
leno, negro de nigrosina, negro de petrbleo, negro de alcohol,
diamino-naftalenos, difenil amina, hidrazina, N,N~dimetilanili!
na, urea, laurilamina, cetiltrimetil amonio cloruro, poliami=-
das y polietilego iminas.

(2) Compuestos orginicos conteniendo azufre, selec~
cionados entre los compuestos teniendo un grupo tiocarbonilo,
tibeter o tioalcohol, por ejemplo, &cido tioglicdlico, tiourea
4cido tiocarbanilico, &cido carbémico, &cido tiocbenzbico, tio-
éteres representados por la f6érmula general R-S~R" (donde R y
R', que pueden ser iguales o diferentes, cada uno representa uj
grupo alquilo), tales como dimetilsulfuro y etilmetilfulfuro y
mercaptanos, tales como propilmercaptano y butilmercaptano, po
lisulfuros, polisulfonas y &cidos sulfbnicos, tales como &cido
p-toluenosulfbnica, &cido ciclohexilsulfbnico, Scidod-naftale-
no-sulfbnico, &cido antraquinonasulfbnico, &cido metanilico, -
‘@cido dodecilbencenosulfbénico y sus sales, con metales de &l~
cali, tales como sodio y potasio.

(3) Compuestos orgénicos contmiendo oxigeno, selec-
cionados entre quinonas, cetonas, aldechidos, &teres, alcoholes

L sus sales de &lcali, &steres, &cidos carboxilicos y sus sa--

.
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les, sulfbxidos y oximas, por ejemplo, p-benzoquinona, antra--
quinona, benzofenona, adetofenona, diisopropilcetona, formalde
hido, acetaldehido, benzaldehido, octil alcohol, cetil alcohol)
bencil akohol, fenol, cresol, hemateina, propargil alcohol, -

hidroquinona, fluoresceina, etileno glicol, pentaeritritol, gl

i~

cosa, sucrosa, polivinil alcohol, diisopropil éter, difenil -~
tter, éteres de celulosa, amilacetato, etilbenmoato, 4cido es-
tedrico, 4cido benzbico, &cido saliciclico, &cido méleico, &ci
do oxalico, 4cido tart&rico, sal de Rochelle, &cido succinico,
4cido malico, &cido isonicotinico, fenilgicina, &cido 3-oxi-2-
naftbico, &cido gilico, poliacetales y &cido poliecrilico.

(4) compuestos orghnicos conteniendo fésforo, seled
cionados entre log ésteres de 4cido §osfbrico y polifosfbrico,
y sus sales de metal de Alcali o de amonio, por ejemplo, mono
lauril fosfato, sorbitan hexametafosfato, polioxietileno, sor
bitano trifosfato y &cido fitico.

(5) Alquitranes, peces, resinas y ceras, con una es
tructura gquimica dificilménté definida.

Ademis, log tintes orgénicos como compuestos (a2) se"
citan como ejemplos del modo siguiente. |

Tinte azo, tales como tintes monoazo, tintes miia--
zo, tintes azo conteniendo metal, tintes de naftol (tintes az8
icos y tintes inactivos) y tintes azodispersos; tintes de antrya
quinona, tales como tintes de &cido de antraquinona, y tintes
de cuba de antraquinona, tintes de cuba de antrona, tintes de

alizarina y tintes dispersos de antraquinona; tintes de indigag,




10

15

20

25

30

-7 =

tales como Indigc brillantes B, Rojo Violeta RH Treno y Negro
de Imprenta B Treno; tintes de sulfuro, tales como Azul de Sul
furo FBB y Negro de Sulfuro B y Sudan B; tintes de ftalociani
na, tales como compuestos de ftalocianina libres de cobre o -
de metal, tintes de difenilmetano o trifenilmetano, tintes ni
tro, tintes nitroso, tintes de tiazol, tintes de xanteno, tin
tes de acridina, tintes de azina, tintes de oxazina, tintes =
de tiazina, benzogquinona y tintes denaftoguinona, tintes de -
cianina; y tintes orginicos solubles en agua, tales como Ama-
rillo Brillante directo G (tinte directo). Amarillo ligero &ci
do 2G (tinte acido). Amarillo 4G Levafix (tinte reactivo), Na
ranja Brillante Procion G (tinte reactivo) Escarlata répido -
directo @GS (tinte directo), Burdeos directo NS (tinte directo)
Escarlata Brillante 3R (tinte &cido) Rojo de Alizaina acido -
B (tinte mordente &cido), Azul turco directo GL (tinte direc-
t0), Azul 3G Cibacron (tinte reactivo), Blankopthor B (tinte
4cido), Nigrosina (tinte &cido), Sirius G (tinte directo), Cri
samina G (tinte directo), Amarillo r&pido directo GG (tinte -.
directo), Amarillo G de cromo (tinte mordente &cido), Amari--
1lo de cromo ME {(tinte mordente &cido), Eoxina G (tinte acido)
Flavina b8sica BG (tinte b&sico, Amarillo 3G de Astrazon (tin
te bhsico) Rodamina 6GCP (tinte bésico), Safranina T (tinte -
bésico), Rodamina B (tinte b&sico, Daitophor AN (tinte basi-=-
co®, Auramina concentrada (tinte b&sico), Criscidina (tinte -

bésico), y Marrdn Bismarck BG (tinte b&sico).
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dos sequndo a sexto de los grupos IIB y XII hasta VII de la -

Los arr%ba mencionados compuestos orglnicos polares
y tintes orginicos, pueden ser usados solos ¢ en conbinacibn.

Después, los campuestos, que act@ian como compuestos
(b) Gtiles en el método del presente invento, por una parte,
se geleccionan entre log haluros, b6xidos hidrbxidos, y carbo-
xilatos inferiores de los elementos met&licos, que se citan -
como ejemplos, por metales de &lcali, tales como sodio y pota
sio, metales alcalino térreos, tales como magnesio, c8lcio y
bario, metales del grupo del zinc, tales como zinc, metales -
del grupo de aluminio, tales como aluminio, metales del grupo
de estafo, tales como titanio y estafio, metales del grupo de
hierro, tales como hierro y niquel, metales del grupo de cro-
mo, tales como cromo y molibdeno, metales del grupo manganeso,
tales como manganeso, metales del grupo cobre, tdles como co--
bre y plata, y metales del grupo de platino, tales como plati
no, Son ilustrativos de estos compuestos, fluoruro sbédico, ace
tato sbdico, cloruro ferroso, cloruro cllcico, cloruro potési-
co, tartrato sbdico, cloruro sbdico, acetato céddico, dibxido
de titanio, oxalato sbdico, cloruro de aluminio, cloruro cupri
co, dibtxido de manganeso, octoato de hierro, y cloruro esténnéd
co.

Los compuestos (b), por otra parte, se seleccionan -

entre los oxo8cidos de los elementos pertenecientes a los rerio

Tabla peribdica de los elementos quimicos y sales inorgénicas

de los oxoécidos.
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Son ilustrativos de los elementos, zinc, boro, alu~-
minio, carbeno, silicio, estafio, titanio, nitrbgeno, f£bsforo,
azufre, cromo, molibdeno, tungsteno, cloro y manganeso.

Son ilustrativos de los oxolcidos y sus sales, los
siguientes. Acido zincico, &cido bbrico, &cido aluminico, &ci
do carbbnico, &cido silicico, &cido esténnico, &cido tit&nico,
&&cidos fosfbricos (incluyendo &cidos fosfbricos deshidratados
y condensados, tales como &cido metafosfbrico, &cido pirofos-
£fbrico, y &cido tripolifosfboico), acido nitrico, &cido sdff-
rico, &cido crbémico, &cido molibdico, &cido tungstico, &cido
magnénico, &cido clérico,abi como &cido permangénico y fcido
bicrébmico en estado de oxidacibn superior; &cidos nitroso, hi
ponitroso, fosforoso, hipofosfbrico, hipofosforoso en estado
de oxidacidn inferior y sales de los oxoficidos arriba mencio-
nados con amonio, metales de &lcali, o metales alcalino térreos

Al realizar el método del presente invento, es ven-
tajoso que los compuestos (a) y (b) se disuelvan o dispersen
separadamente 0 en combinacibén én un disolvente antes de la -
aplicacibn. Como disolventes se usan generalmente, agua, ddi-
solventes alcohdlicos, disolventes de éster, disolventes de -
cetona, disolventes de hidrocarburo y disolventes dehidrocar-
buro clorado.

A continuacifn se mencionarén tres ejecuciones pre-
feridas de acuerdo con el mé&todo del invento.

En primer lugar, el compuesto (a) se disuelve o dis

persa en uno de los arriba mencionados disolventes y la solu~
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cidn o dispersibn resultante se aplica scbre las superficies
de la pared interna y otras partes del reactor de polimeriza
cidn que entren en contado con monbémero o mondmeros. Cuando
las superficies revestidas se ponen en contacto y son tratat
das con el compuesto (b) poniendo su solucibn o dispersibn en
el reactor, calentando la solucifn o dispersién deseablemen-
te desde 50 a 1009C, durante lOminutos o mis, y después reti
rando la solucibn o dispersidn desde el reactor, seguido de
un procedimiento convencional, de polimerizacibén con el mis-
mo reactor. En este caso, sin embargo, si la mezcla de poli-
merizacibn es acucsa como, por ejemplo, en la polimerizacibn
de suspenSiGn o de emulsibn, y si el disolvente usado para -
formar la solucifn o dispersibén del compuestos (b) es agua,
entonces no siempre se requiere retirar la solucibn o disper
8ib6n acuosa calentada,

En sequndo, lugar, el compuesto (a) se disuelve o
dispersa en un disolvente adecuado, mientras que el compues-
to (b) se disuelve o dispersa en el mismo o en diferente di-
solvente, La solucibn o dispersidn del compuesto (a) se afia~
de a gotas a aquella del compuesto (b) segquido de calenta- -
miento, degseablemente de 50 a 100QC. La mezcla resultante es
aplicada sobre las superficies de la pared interna y otras =~
partes de un reactor de polimerizacibdn, que se ponga en con-
tacto con monbdmero o monbmeros. Las asi revestidas superfi--

cies, se lavan con agua, si fuera necesario. Después de ello
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se comienza la polimerizacidén por un procedimiento convencio-
nal,

En tercer lugar, soluciones o dispersiones separa-
das de los compuetos (a) y (b) se preparan de la misma manera
en disolventes iguales o diferentes. Las soluciones o disper-
siones (a) y (b) se aplican alternativamente, una o varias ve
ces, sobre las suﬁerficies que entren en contacto con mondme~
ro © monbmeros., Las asi revestidas superficies se someten a -
tratamiento de calor haciendo pasar agua caliente a través de
una camisa o soplando agua caliente en el reactor. Lo que se
prefiere es realizar la aplicacibn de las soluciones o disper
siones revestidas, mientras la apared interna se mantiene a -
almiedor de 50 a 1009C haciendo pasar agua caliente a través
de la camisa. Lo que se prefiere mis es la aplicacibn de la -
solucidn o dispersiones haciendo pasar agua caliente a través
de la camisa y soplando simultineamente aire caliente dentro
del reactor a cada intervalo de aplicacibn o revestimiento.

En todas las ejecuciones arriba mencionadas, es ven
tajoso que los compuestos (a) y (b) se pongan en contactc en~
tre al a una temperatura elevada, mis alta que 509C. Si tal -
temperatura fuese inferior, no se obtendria ningfin resultado
satisfactorio y se requeririanmis de 10 horgs para el trata--
miento.

La proporcidn entre el compuesto (b) y el compuesto

(a), usada de acuerdo con el método del presente invento, pue
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de variar, dependiendo de las clases de compuestos usados y del
tipo de polimerizacibn en cuestibn. Especificamente, en la arrji
ba descrita primera ejecucibn, en que el compuesto (b) tiene =~
una baja concentracibn en una fase acuosa, y en la tercera eje
cucibn, en que los compuestos (a) vy (b) no se mezclan bien en-
tre 8%, la proporcibn del compuesto (b) al compuesto (a) se -~
prefiere que sea relativamente grande o, en general, desde 0,0}
:1 a 500:1 de peso, En la segunda ejecucibn, en que se aplica
la mezcla calentada de los compuestos (a) y (b) la proporcién
del compuesto (b) al compuesto (a) puede ser relativamente pe-
quefia, por ejemplo, de 0,01:1 a 50:1 de peso.

De acuexdo con el presente invento, el importe del
compuesto (a) o (b) de su mezcla, que dekha usarse para reves-—-
tir la superficie de la pared interna y otras partes del reac-
tor, puede ser més o menos igual, como en el caso en gque se -~
usan materiales revestidores convencionales de acuerdo con las
técnicas ateriores. Por ejemplo, puede conseguirse suficiente
prevencibtn de deposicibdn de incrustacibn de polimero, con una
cantidad de por lo menos 0,001 g/mz.

Puede afiadirse, en consxibn con las tres ejecuciones
arriba descritas, que naturalmente es opcional emplear alguna
de ellas no solo individualmerte, sino tanbi&n en combinacibn.
Por ejemplo, las superficies son revestidas primeramente con ~
una solucibn mixta de los compuestos (a) y (b) seguido de calen
tamiento como en la segunda ejecucidn, y las superficies asi ~

revestidas son sobrerevestidas con una solucibn del compuesto
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tancia alralina, aunque no estuviera en conformidad con la de-

(a) ¥y una solucibn del compuesto (b) en sucesibén, seguido de -

calentamiento como en la tercera ejecucibn,

Cuando se emplean en combinacidn dos dases de compues

tos (a) en algunos casos es posible cbtener mejores resultados
seleccionando uno de los dos compuestos entre los solubles en
agua y el otro entre los solubles en disolvente orgénicos.
Ademés, es Gtil, para obtener mejores efectos de pre
vencibn de incnustaci&n, afiadir a la mezcla de polimerizacifin

en cuestibn, una sochi&n o dispersibn de los compuestos (a) 6

{b), o una solucibn é dispersibn mixta y calentada de los com-

puestos (a) v (b). Eé este caso, la cantidad de taladicibtn de-

¥

beria estar restring%éa al alcance desde varios p.p.m. hasta

100 p.p.m. basado en%ﬁon&mero o monbmeros ya que cantidades ex
3

cesivas posiblemente??ausarian efectos adversos en el producpo
polimero resultante. :

Con el fin de mejorar todavia mds la prevencibn de -
la deposicibn de incr}staci&n, de acuerdo con el presente in--

»

vento, se propone aﬁééir a la mezcla de polimerizacibdn una sus
finicibn del compuest; (b) . tal como 6xidos, hidrbxidos, carbo
natos, fosfatos, bicaghonato. silicatos y acetatos de metales

de &cali, metales alcglino téereoé y amonio. Sin embargo, es -
impordante que la sust;ncia.alcalina se afiada en una cantidad -
tal que no actfie paraideteriorar el polimero resultante., La =

cantidad adecuada es, :por ejemplo, hasta 1% de peso, basado en

el monbmero o en la mgzcla monomérica.

>

e

Gt cn e
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El método del presente invento puede ser aplicado a
todos los tipos de polimerizacibn, es decir, polimeizacibn de
suspensidn, polimerizacibn de emlsibn, polimerizacién de solu
cibn y polimerizacifn a granel de monbmero o de una mezcla mo-
nomérica de cloruro de vinilo, compuesta esta Gltima principal
mente de cloruro de vinilo., Ademis, el método del invento no -
impone ninguna limitacién sobre las clases de varios aditivos,
tales como agentes suspensores, emulgantes, y agentes de transg
ferencia de cadena, iniciadores de polimerizacibn, temperatura
de polimerizacidn y la velocidad de agitacibn.

El método del invento puede ser aplicado eficazmente
no sb6lo a la homopolimerizacibn de cloruro de vinilo, sino tam
bién a la copolimerizacibtn de cloruro de vinilo con un mombme-
ro o varios monbmeros copoliﬁerizables. Pueden mencionarse co-
mo mondmeros copolimerizables, por ejemplo, ésteres de vinilo,
éteres de vinilo, &cidos acrilico y metacrilico, sus ésteres,
&cidos maléico y fumirico, sus &steres, anhidrido maléico, mo~-
nbmeros arom&ticos de vinilo, haluros de vinilo otros distin--
tos al cloruro de vinilo, haluros de vinilideno, olefinas, acrj
16nitrilo y metacrilonitrilo.

Este invento se ilustratd ulteriormente por log si--
guientes ejemplos

EJEMPLIO 1

A los fines de este ejemplo se dispusieron autocla--

ves de acero inoxidable de 2 litros, cada uno equipado con un

"

C e
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agitador de turbina. Las superficies de la pared interna de -
cada autoclave y las aspas del agitador fueron revestidas con
una solucibn al 0,1% en tolueno de cada uno de los varios tin
tes organicos indicados bajo el titulo de “Compuesto A" en la
Tabla I, en una cantidad de alwiedor de 0,05 g/mz, (como. s61i
do) y las supeficies revestidas fueron secadas a 709C durant;
60 minutos, después de lo cual una solucibn acuosa al 1% de ~
cada uno de los varios oxo&cidos o sus sales, segln se indicd
bajo el titulo de 'Compuesto B" en la misma tabla, se aplicd

sobre las superficies revestidas y secadas en una cantidad de
almdedor de 0,05 g/mz. (como sdlido), seguido de desecacibn a
700C durante 60 minutos. Entonces, en cada autoclave asi reves
tido se colocaron 900 gr. de agua 0,4 g de metil celulosa y -
0,8 g. de polivinil alcohol. Después de haber sido evacuado -
el aire del autoclave y de haberse rellenado en su lugar con

nitrdgeno, se cargaron 600 g. de mondmero de cloruro de vini-
lo y 0,21 g. de f}fLazobisdimetil valeronitrilo y la mezcla =
fue sometida a polimerizacibn de suspensibn a una velocidad -
de agitacibn de 1.000 r.p.wm. Y @ una temperatura de 570€¢ du--
rante alrededor de 6 horas. Las etapas de polimerizacibn fue-
ron continuamente repetidas en cada autoclave hasta que la de
posicibn excediera de 1 g/mz, mencionandose los ntmeros de ta
les lotes repetidos de polimerizacién en la Tabla I bajo el -
encabezamiento "No.de lotes“. El nQ de lotes significa, en -

otras palabras, que la deposicitn de incrustacibn fue impedi~-

QB Sl e ]
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da eficamente durante aquellos lotes repetidos de polimeriza-

cibn. Los detalles y resultados se exponen en la Tabla I.

para fines comparativos se efectuaron ensayes usan-

do solo el compuesto A o el compuesto B, no en combinacibn, -

en condiciones y bajo maneras similares obteniendo los resul-

tados expuestos en la misma tabla.

t
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Compuestos Compuestos  Compuestos
AyYyB A B -
'Compuestc Compuesto Ensayo n@ Ensayo n@ Ensayo NQ
A B NO Lotes N ILotes NO _ ILotes
Negro de Silicato
 Nigrosina  sbdico 1 18 13 12 25 2
Negro de Nitrito
alcohol potésico 2 12 14 9 26 2
Negro de Acido b&~
petrbleo rico 3 10 15 7 27 1
Gris X Acido sili :
de Threne cico 4 5 16 3 28 2
Negro de Bicromato
anilina potésico 5 6 17 4 29 1
Amarillo R Acido tripo
de Alizari lifosfbrico
na 6 6 18 2 30 2
Amarillo ¢ cCarbonato de
claro rgi- magnesio
do 7 4 19 3 31 1
Amarillo ~ Acido estan
dorado RK nico
Threne 8 3 20 2 32 1
Rojo de pi Molibdato
razolona sbdico 92 3 21 2 33 2
Naranja GTR Acido tité-
permanente nico 10 3 22 . 2 34 1
Azul de fta Acido perman
locianina génico 11 2 23 1 35 1
Amarillo 8§ Borato
de naftol sbdico 12 3 24 2 36 1

Nota: Los ensayos numerados 13-36 son controles.
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EJEMPIO 2
Los mismos autoclaves, utilizados en el Ejemplo 1, =

fueron revestidos con los Compuestos A y B en combinacibn como

e indica en la Tabla II y, para fines comparativos, con el con
uesto A 6 B solos, como se indica en la misma tabla de la mig

manera y bajo las mismas condiciones que en el Ejemplo 1, -
n cada uno de los autoclaves revestidos fueron cargados 900 -
gr. de agua, 6 gr. de sodio lauril sulfonato, un gramo de per~
jsulfato de potasio y 600 gr. de cloruro de vinilo, para reali-
zar polimerizacibn de emulsifn a 480C durante 10 horas, Los de

[talles y resultados de estos ensayos se tabulan como sigue,

~TABLA=~TII-

Ensayo ne  Compuesto A Compuesto B NQ dj

Lotesl
37 Negro de nigrosina Acido tripolifosfbrico 5
38 Regro de alcohol Molibdato sbdico 3
39 Negro de petrSleo Nitrito sbdico 2
40 Negro de nigrosina Silicato sbdico 5
41 Negro de alcohol Acido bbrico 3
42 Negro de nigrosina - 3
43 Negro de alcohol - 2
44 —-— Silicato sbddico 1
45 - Nitrito sbdico 1
46 - Acido fosfbrico 1

kota: Los ensayos numerados 42-46 son controles.
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EJEMPLO 3

Los mismos autoclaves, utilizados en el ejemplo 1,
fueron revestidos con los compuestos A y B en combinacibn co
mo se ha indicado en la Tabla IXI y, para fines comparativos,
con el compuesto A & B, solos, como se ha indicado en la mig
ma Tabla, de la misma manera y en las mismas condiciones que
en el ejemplo 1. En cada uno de los autoclaves revestidos se
cargaron 900 gr. de agua, 0,4 gr. de metil celuleosa, 0,8 gr.
de polivinil alcohol, 600 gr. de cloruro de vinilo, 60 gr. de
un comonbmero, es decir, acetato de vinilo o cloruro de eini
lideno, 0,21 gr. de isopropil peroxidicarbonato, para reali~
zar la polimerizacifn de suspensibn a 520C, durante alrede—-
dor de 6 horas. Los detalles y resultados son los expuestos

en la Tabla IIX.

&
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-TABLA~ III -
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Ensayo Comonbmero  Compuesto A Compuesto B NQ de
NQ Lotes
47 Vinil-ace~ Negro de nigro Acido silici- 8
tato sina co.
48 " Negro de petr® Acido tripoli 5
leo fosfbrico ‘
49 " Negro de nigro Nitrito potd~ 7
sina sico,
50 " Negro de petrd Acido bbrico 4
leo
51 Clorura de Negro de nigro Acido Wosfbri 8
vinilideno sina co.
52 “ Negro de alco- Molibdato sb- 5
hol dico.
53 " Negro de nigre Silicato poté 8
sina sico,
54 vinil aceta Negro de nigro - 5
to sina
55 " Negro de petrd - 3
leo
56 " - Acido silici~ 1
C0.
57 " - Acido tripoli 1
fosfbrico,
58 Cloruro de - Negro de nigro - 5
vinilideno sina
59 " Negro de alco- —— 3
hol
60 " - Molibdato s0~ 1

dico

e e et

Nota: Los ensayos numerados 54-60 son controles.

EJEMPLO 4

Los mismos autoclaves, utilizados en el ejemplo 1,

fueron revestidos con una solucibn o dispersibn de 0,05% de ~

una mezcla consistente en los Compuestos Ay B en cantidades
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iguales, pero en combinaciones variadas,.segfin se indica en -
la Tabla IV, en una cantidad de 0,0l g/m . (como sblido) y -

las superficies revestidas fueron desecadas a 70QC durante 60

minutos. Entonces, la polimerizacién de suspensidn de cloruro

de vinilo fue ejecutadad la misma manera y en iguales condi

ciones que en el Ejemplo 1 para comprobar la deposicidn de in

crustacibn. Los detalles y resultados se exponen en la Tabla

Iv.

Ensayo nQ

-TABLA-

Compuesto A

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

Negro de nigrosina
Negro de alcchol
Negro de petrbleo
Gris K Threne
Negro de anilina
Amarillo R de ali-
zarina

Amarillo G rapido
ligero

Amarillo dorado RK
de Threne

Rojo de pirazolona

Naranja permanente
GTR

Azul de Ftalociani
na

Amarillo S de naf-
tol

IV -

Compuesto B

Borato sbdico
Nitrito potasico
Acido silicico
Acido bbrico

Acido tripolifosfd
rico

Bicromato potasico
Acido esténnico

Silicato sbdico

Acico titénico

Acido permangénico

Acido fosfbrico

Molibdato sbdico

NO de
lotes

16
12

11

R i s

Wi
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plo 1, se revistieron con los compuestos A y B en conbinacibn,
geglin se indica en la Tabla V y de la misma manera y en igua~-

les condiciones que en el ejemplo 4. Con cada uno de los auto-
claves revestidos se efectud polimerizacidn d emulsidn similar

a aquella del ejemplo 2. Los detalles y resultados de estos en

EJEMPLO 5

108 mismos autoclaves, utilizados como en el Ejem--

sayos, se exponen en la Tabla V,
-TABLA-V-~
Ensayo nQ Compuesto A Compuato B NQ de
Lotes
73 Negro de nigrosina Acido tripolifos- 4
£b6rico
74 Negro de alcohol Molibdato sbdico 2
75 Negro de petrbleo Nitrito sbdico 2
76 Negro de nigxsina Silicato sbdico 4
77 Negro de alcochol Acido bbrico 2
EJEMPLO 6

ron revestidos con los compuestos A Yy B en cormbinacibn, segfn
ge indica en la Tabla VI, de la misma manera y en iguales con
diciones que en el Ejemplo 4. Con cada uno de los autoclaves

revestidos se realizb polimerizacién de suspensibn o copolime
rizaci6bn, sustancialmente similares al Ejemplo 3. Los deta- -

lles y resultados de los enszyos se exponen en la Tabla VI.

Los mismos autoclaves, empleados en el Ejemplo 1, fu

114
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Ensayo nQ Compuesto A Compuesto B Ne de
Lotes

78 Negro de nigrosina Acido silicico 7

79 Negro de petrbleo Acido tripolifosfbri 5

co .

80 Negro de nigrosina Nitrito potdsico 7

81 Negro de petrbleo Acido bbrico 4

82 Negro de nigrosina Acido fosfbrico 6

83 Negro de alcochol Molibdato sbdico 5

84 Negro de nigrosina Silicato Potésico 6

Nota: Los ensayos nGmeros 78-81 son de la homopolimerizacitn
de cloruro de vinilo.
Los ensayos nfmeros 82-84 son de la copolimerizacibn de cloru
ro de vinilo y cloruro de vinilideno.

EJEMPLIO 7

Los mismos autoclaves, empleados en el ejemplo 1, -
fueron revestidos con una solucibdn de negro de nigrosina en -
etanol o tolueno, en las cantidades variadas, que se indican
en la Tabla VII, seguido de desecacibn a 700C durante 60 minu
tos y, después de ello, se aplicb una solucidn acuosa al 1% -
de silicato sbdico encima de las superficies revestidas y se-
cadas en una cantidad de 0,05 g/m? {(como sb6lido) seguido de -
desecacibn a 70QC durante 60 minutos. Entonces, con cada uno
de los autoclaves revestidos se efectfio la polimerizacibn de
cloruro de vinilo de las misma manera y en iguales condicio--

nes que en el ejemplo 1, para compxobar la deposicibn de in--
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crustacibn, Los detalles y resultados se exponene en la Tabla

ViI.
-TABLA=VII -
Ensayo n@ Cantidad de negro deznigrosina NQ de
aplicada g/m Lotes
85 10 2
86 2 3
87 1 4
88 0,5 5
89 0,05 5
920 0,005 3
91 0,0005 2
92 0,5 2
93 0,5 6
94 0,01 3

Notas: 1) Las soluciones de negro de nigrosina usadas en los

ensayos nGmeros 85-91, fueron en etanol, mientras que

aquellas usadas en los ensayos nimeros 92-94, fueron -

en tolueno. ;

2) En el ensayo nfmero 93, las superficies de los reveg
timientos de negro dé nigrosina fueron ligeramente
tocadas con una pieza de gasa de algodbn impregnada
en etanol, después de secar,

EJEMPLO 8

Se repitieron los mismos procedimientos de revesti--

b At et et e
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miento y pdimerizacibn efectuados en el Ensayo ne 88, del Ejem
plo 7, excepto que se Fadid 5% de peso, 0,1% de peso & 0,0001%4
de peso, basado en cloruro de vinilo, de silicato sbdico, a la
mezcla de polimerizacibn antes de comenzar la reaccibdn de poli
merizacibn. Como resultado, los nlmeros de lotes de polimeriza)
cibn, durante los que se impidid la deposicibn de incrustacibn
fueron de 9,7 y 5 respectivamente,
EJEMPLO 9
Se repitid el mismo procedimiehto adoptado en el En
sayo nQ 61, del Ejemplo 4, excepto que las superficies m¥esti--
das fueron revestidas adicionalmente con negro de nigrosina y
silicato sbdico, de la misma manera y en iguales condiciones -
que en el Ensayo nQ 1, del Ejemplo 1. ELl nimero de lotes evi--
tando incrustacibn de la polimerimcibn fue de 25.
EJEMPLO 10
A los fines de este ejemplo, se utilizaron recipien-
tes de polimerizacibn de acero inoxidable de 1.000 litros cadal
unc equipados con un agitador del tipo de paletas, teniendo ag
pas de 600 mm. de di&metro, Las superficies de la pared inter—
na de los recipientes y las aspas del agitador y el &rbol, fug
ron revestidos con una solucibn al 5% en metanol de una mezclJ
de Sudan B y nigrosina en las variadas proporciones de mezcla
en peso, segGn se indica en la Tabla VIII en una cantidad de -
0,05 g/m? (como sblido) sumando las superficies revestidas un

total de 4 m?. En cada uno de los recipientes de polimeriza- =-

i,
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cibn asi revestidos, se cargaron 500 kg. de agua, en que se -
habia disuelto una o varias sales de metal, segfin se indican
en la Tabla VIII, seguldo de tratamiento a una temperatura -
mostrada en la misma tabla, con agitacibn a un régimen de 110
r.p.m. durante 30 minutos y refrigerando. Después de ello, se
cargaron 2,2 kg. de sodio lauril sulfato, 3 kf§. de cetil alco
hol, 200 gr. de dimetil valeronitrilo y 200 kg. de cloruro de
vinilo para realizar la polimerizacibén de suspensibdn a 50QC -
durante 7 horas de acuerdo con un método convencional. Despuép
de haber terminado la reaccibn, las superficies revestidas =
fueron lavadas con agua y secadas y después se determinaron -
los importes de deposicibn de incrustacibtn, segfln se expone -
en la Tabla VIIIX.

Para fines comparativos, se efectuaron ensayos simi|

W

lares con Sudan ® & nigrosina solas, y no en combinacibn o si
sal met&lica alguna. Los resultados tanbién se ilustran en la

tabla.
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-TABTLA-~- VIIT -
Ensayo Proporcibn de mezcla Tempera Sal met@lica Canti
NQ Sudan B/nigrosina. tura dad 4
incrq£
tacid
2
(a/m"}
25 + 100/0 90qC Silicato s& ~ 520
dico 10 g.
96 100/10 " " 5
97 100/50 u u 0
98 100/100 u " 0
09 100/500 “ “ 0
100. 100/1.000 " " 20
101 + 0/100 " " 780
102 100/100 70QC " 3
103 100/100 500c " 10
104 100/100 90QC Bicarbonato - 0
abddico 20 g.
105 " " Fosfato prima 0
rio de calcio
20 qg.
106 e " Acetato sbdi- 0
co 20 g.
107 " " Cloruro ferro 0
so 20 g,
108 " " Cloruro célci 0
. co 20 g. .
109 » " Sulfato pota- 0
sico 20 qg.
110 " " Alumbre, 20 g. 0
111 " " Carbonato sédi 0
co 10 g,
112 ¢ 0/0 + 4 (ninguna) 1800
113 100/0 + ¢ {ninguna) 960
114 + 0/100 + + {ninguna) 1250
Notas: ¢ Control,
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Notas: ¢+ ¢+ NingGn tratamiento de calor.

EJEMPLO 11

1os mismos recipientes de polimerizacibn, utiliza--
dos en el Ejemplo lo, fueron revestidos de una manera similar
con una solucibén o dispersidn al 1% de uno de los disolventes,
segln se indican en la Tabla IX, de un compuesto org&nico polir
o un tinte orgénico solos o en combinacifm y con una sal metd
lica segfin se indica en la misma tabla, que se habian calenta
do a 900C durante 30 minutos. Después de haber lavado con agug
las superficies revestidas, se cargaron 100 kg. de cloruro de
vinilo, 200 kg. de agua, 0,05 kg. de diisopopil peroxidicarbp
nato, 1 kg. de sodio dodecilbenceno sulfonato y 1,5 kg. de ce
til alcohol, en cada recipiente de polimerizacibn, seguido de
polimerizacibn de emulsibn a una temperatura elevada, por ejem
plo, de 450C, con agitacibdn a un régimen de 110 r.p.m. Durante
8 horas. Después de completar la reaccibn, las cantidades de
deposicibn de incrustacibn fueron examinadas y determinadas.

Los resultados se exponen en la Tabla IX.

a o
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~TABLAIX -
Ensayo Compuesto orgénico po- Proporcidn Disolvente Cantidld
NQ lar/tinte/sal met&lica de mezcla de in~ |-
crusta=-
cibn,
115 + (ninguna) % - {ninguno) 1600
- 116 <+ Sudan B N - Tolueno 550
117 + Diaminonaftaleno - Metanol 630
118 4 Base de nigrésina - Mixto 4 ¢ 480
119 + EDTA. 2MA - Agua 1100
120 + Acido fitico - Metanol 980
121 + Azul de metileno - " 690
122 ¢ Nigrosina - Agua 1300
123 =sudan B/‘nigrosina/NazsiO4 100/5/100 Etanol 23
124 " 1o0/50/100 ¢
125 " 100/100/100 "
126 " 100/1000/100 * 10
127 Diaminonaftaleno/nigrosi 100/100/100 0
na/NaH.co3
128 Base de nigrosgina/nigro- " b 0
sina/NaHCO3
129 Azul de metileno/nigrosi » " 30
na/fecl2
130 sudan B/acido fitico/ - " v 63
NaHCO3
131 ~naftilamina/EDTA. 2Na/ " Agua 81
Nazso4
132  Indulina/p-tolueno-acido " Mixto +3+¢ 53
sulfbnico/NaCl
133 Castafio de petrSleo BB/~ " " 49
Daitophor AN/Caco3
134 Negro de alcochol/sal de " " e
Rochelle/NazsiO4




i0

15

20

Notas: # Control
++'Tolueno y metanol
44+ Etanol y cloruro de metileno.

EJEMPLO 12

108 mismos recipientes de polimerizacibn como los -
utilizados en el Ejemplo lo, fueron revestidos de una manera
similar con el mismo material utilizado en el Ensayo nQ 26 -
del Ejemplo 11, en una cantidad de 0,1 g/m> {(como s6lido). En
cada uno de los recipientes revestidos fueron cargados 100 lg.
de cloruro de vinilo, 200 kg. de agua junto con los variados
iniciadores, agentes suspensores y/u otros aditivos o comonb~
meros, segln se muestra en la Tabla X, seguido de polimeriza-
citn de suspensibn a una temperatura elevada, por ejemplo, =~
570C, con agitacibn a un régimen de 100 r.p.m. durante 10 ho-
ras. Después de completar la reaccibtn se examinaron y determi
naron las cantidades dd deposicibn de incrustacibn Los resul-
tados se exponen en la Tabla X.

Como controles, se efectfio una polimerizacibn simi-
lar usando los mismos aditivos o comonbmeros con 1los recipien
tes de polimerizacibn, que hab%a sido revestidos con un sim--
ple tinte, por ejemplo, base de nigrosina o no se revistieron
en absoluto. lLa resultante deposicibn de incrustacibtn se ha -
ilustrado en la misma tabla X.

En la Tabla X, representan: PVA, acetato de polivi-

| nilo; HPMC, hidroxipropilmetil celulosa; IPP representa di- -

isopropil peroxidicarbonato; LPO representa lauroil perbxido

y BrO significa benzeil perbxido. .
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EJEMPLO 13

Los mismos materiales revestidores, que se utiliza-
ron en el Ensayo nQ 129, del Ejemplo 11, fueron aplicados so-
bre las superficies de la pared interna y otras partes, En re

cipientes comhinados para polimerizacibtn a granel, siendo el
primer recipiente de acero inoxidable, de 2 litros, del tipo
vertical y siendo el segundo recipiente del tipo horizontal,
de acero inmmidable, de 4 litros. Despufs, todas lag superfi-
cies revestidas fueron lavadas con agua y secadas. En el pri-
mer recipiente, se cargaron 800 gr., de cloruro de viniloy =
0,4 gr, de dimetil valeronitrilo, seguido de polimerizacibn a
granel a 600C con agitacibén a un régimen de 900 r.p.m. duran~
te 2 horas. La mezcla de reaccibn fue transferida al segundo
recipiente, que habia sido cargado con 800 gr., de cloruro de
vinilo y 0,4 gr. de dimetil valeronitrilo, la polimerizacibn
fue realizada a 57QC con agitacibn a un régimen de r.p.m. du-
rante 10 horas. Después de completar la polimerizacidn, se =~
examind la deposicibn de incrustacibn de polimero respecto a
cada recipiente de polimerizacibn.

Para comparacibn se efectud un ensayo similar sin -
tratamiento revestidor alguno o con revestimiento con sblo ba
se de nigrosina, Los resultados de los ensayos arriba indica-

dos se exponen en la Tabla XI.
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| de polimerizacibn fue repetido para observar la deposicibn de

-TABLAXT -

Cantidad de incrustacifn

Ensayo n® Material de revestimiento 10 recip. 20 rgci;y
o
(g/m™) (9/m™)
148 Igual que ensayo n2 125 0 0
149 Igual que ensayo nQ 129 0 0
150 Igual que ensayo nQ 136 0 0
151 + {ninguno) 1.400 2,040
152 <+ Base de nigrosina 80 180

Nota: ¢+ Control.

EJEMPLO 14

Con igual recipiente de polimerizacibn segfin se re-
vistid y utilizd en el Ensayo nQ 126 del Ejemplo 11, se efec-
tub polimerizacibn de suspensibn de la misma manera y con los
mismos aditivos que en el Ensayo nQ 137 del Ejemplo 12, duran
te 10horas.fexcepto que en algunos ensayos el material reves-
tidor del Ensayo n9 126, fue afiadido separadamente a la mez~—
cla de polimerizacibn, en las cantidades variadas, que se in®
dican en la Tabla XII,/Zn lod otros ensayos se afiadid una sus
tancia alcalina, por ejemplo, hidrbxido sbdico, hidrbxido cal

cico o acetato sddico, segflin se indica en la Tabla. Este lote

incrustacibn a simple vista o de la misma manera cue en el -

Ejemplo 1. Los resultados se exponen en la tabla XII.

pe =g
- -
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-~-TABTLA- XIT -

Sustancia alca= Tiempo de NQ d

Ensayo Cantidad de ma-
No terial revesti- 1lina y cantidad adicibn ¢+ Lotes
dox a#adido afiadida
(p.p.m) (%)
153 {ninguno) {ninguno) - 3
154 10 {ninguno) - 4
155 50 {(ninguno) — 6
156 100 {ninguno) - 8
157 {ninguno) Naoh, 0,01 Q 8
158 {ninguno) NaoH 0,01 lhora 6
159 {ninguno) NaCH 0,01 2hoxas 5
160 (ninguno) NaoH, 0,01 3horas 4
161 {ninguno) NaOH 0,05 0 10
162 (ninguno) NaOH 0,8 0 13
163 (ninguno) ca(oH)., 0,05 lhora B8
164 50 CH3COO a, 0,1 lhora 16

Notas: Las cantidades en p.p.m. 6 % se basan en el peso de mo-
ndmero de cloruro de vinilo.
4 El nfimero de horas o las horas transcurridas desde el -

comienzo de cada lde de polimerizacibn.

- N O T A -

La presente patente de invencidn compende las si- -
guientss reivindicaciones: 7
1.- Métode para la poldhimbzacidn de clg
ruro de vinilo, solo o mezclado con monbmero o monbmeros copo-
limerizables en la presencia de un iniciador de polimerizacidm,
caracterizado porque se someten, antes de las polimerizacibn,
las superficies de las paredes internas y otras partes del -
reactor de polimérizacibn, que se pongan en contacto con el mo

nbmero o monbmeros, a aratamiento con
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lucidn o dispersidn del compuesto (b)

(a) Por lo menos un compuesto orgénico, selecciona-
do del grupo consistente en compuestos orgénicos polares y =
tintes org&nicos, y

{(b) Por lo menos un compuesto seleccionado del gru-
po consistente en haluros, hidrbxidos, 6xidos y carboxilatos,
de cualesquiera elementos metflicos y oxoicidos de aguellos -
elementos, que pertenecen a los periodos segundo a seXto de -
los grupos IIB y III hasta VI de la Tabla Peribdica, y sales
inorgénicas de los oxo&cidos.

2.~ Método segflin la reivindicacibn 1, caracterizado
porque comprende el revestir dichas superficies con una solu-
cibn o dispersibén del compuesto (a) y poniendo en contacto lag
superficies asi revestidascon una solucibn o dispersién del -
compuesto (b).

3.~ Método segfin la reivindicacibn 1 caracterizado
porque comprende revestir dichas superficies son una sulucibén
o dispersitn de los compuestos (a) y (b) disueltos o disper—-—
s0s en un disolvente y calentados a una temperatura desde 50
a 1009C durante mas de 10 minutos,

4.~ Método segin la reivindicacibn 1, caracterizado
porque comprende revestir dighas superficies alternativamente

con una solucibn o dispersibn del compuestos (a) yon una so-

5.- Método seglin la reivindicacibn 2, caracterizado
porque las superficies revestidas con una solucibn o disper--

sibén del compuesto (a) se someten a calentamiento a una tempe
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ratura desde 50 a 1008 C durante més de 10 minutos ba=-
jo contacto con una solucidn o dispsrsifn del compuesto -
(b).

6.~ Método segdn la reivindicacidn 4, carac-
terizado porque las sugarficies revestidas con la solucién
de los compusstos (a) y (b) se sometan a calentamiento =
a una temperatura desde 50 s 1002 C durante mis de 10 mi=-
nutos,

7.~ Método segin la reivindicacidn 1, caracteri-
zado porgus dicho trabamiento comprends por lormanos dos =
de los procedimientos.

(a) Revestir dichas superficies ton una solucidn
o dispersién de dicho compuesto (a) y poner en contacto las
superficiaes, asf{ revestidas, con una solucidn o dispersidn
del compussto (b).

(b) Revestir dichas superficies con una solucidn
o dispersidén de los compuestos (a) y (b) disueltos o disper-
sos en un disolvente y calsntados a una temperatura desde -

50 a 1002 C durante mds de 10 minutos, y

(¢) Revestir dichas superficies alternativamente
con una solucidn o dispersidn del compuesto (a) y con una so;
lucidn o dispersidn del compuesto (b).

8.~ Método segln la reivindicacidn 3, caracteriza-
do porque las cantidades de los compuastbé (b) y (a) gatdn
en una proporcidn desde 0,0l: 1 a 50:1 de peso.

9,~ Método segln la reivindicacidn 4,caracterizado

porque las cantidades de los compusstos (b) y (a) estdn en uga
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puestos orgé@nicos conteniendo oxigeno, compuestos orghnicos -~

proporcibn de 0,1:1 a 500:1 de peso.

10.- Método seglin la reivindicacibn 1, caracteriza--
do porque dicho tratamiento comprende el revestir dichas super
ficies por lo menos con dos compuestos (a) siendo una soluble
en agua y el otro u otros siendo insolubles en agua

11,~ Método seglin la reivindicacibtn 1, caracterizado
porque por lo menés uno de los compuesto(a) y (b) se afiade a -
la mezcla de polimerizacibn.

12.,~ Método seglin la reivindicacibn 1, caracterizado
porque dicho compuesto orxganico polar es por lo menos una se--
leccionado del grupo cors istente en compuestos orgénicos conte

niendo nitxrbgeno, compuestos orglnicos conteniendo azufre, com

conteniendo ffpsforo, alquitranes, peces, rosinas y ceras.

13.- Método seglin la reivindicacibn 1, caracterizado
porque dicho tinte organico ps por lo menos uno seleccionado del
grupo consistente en tintes azo, tintes de antraquinona, tintes
de indigo, tintés de sulfuro, tintes de ftlacionaina, tintes =
de difenilmetano, tintes de trifenilmetano, tintes nitro, tin-
tes nitroso, tintes de tiazol, tintes de xanteno, tintes de acyi
dina, tintes de azina, tintes de oxacina, tintes de tiazina, -
tintes de benzoguinona, tintes de naftoquinona, y tintes de =~
cianina,

14.~ M&todo seglin la reivindicacibn 1, caracterizado
porque dicho tinte orgénico es por lo menos uno seleccionado -

del grupo consistente en Amarillo G brillante directo, Amari--
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es, &cidos carboxilicos y sus sales , sulfbxidos y oximas,

llo 2@ claro &cido, Amarillo 4G levafix, Naranja G Brillante -
Procion, Escarlata GS Rapido Directo, Burdeos NS Directo, Eg--
calata 3R Brillante, Rojo B de Alizarina Acido, Azul GL Turco

Directo, Azul 36 Cibacron, Blankophor B, Nigrosina, Sirius G,

Grisanina G, Amarillo GG rapido Directo, Amarillo G de Cromo,

Amarillo ME de Cromo, Eosina G, Flavina 8G Bésica, Amarillo 3¢
de Astrazon. Rodamina 6GCP, Safranina T, Rodamina B, Daitophor
AN, Auramina Concetrada, Crisoidina y Castafio BG Bismark,

15,- Método segflin la reivimlicacibn 12, caracteriza-
do porque dicho compuesto orgénico conteniendo nitrbgeno es =
por lo menos uno seleccionado del grupo consistente en compues
tos teniendo un grupo amino, imino, azo, nitro, nitroso o azot
metina o un anillo de azina y compuestos cuaternarios de amonio.

16.~ Método segfin la reivindicacin 12, caracterizado
porque dicho compuesto orgénico conteniendo azufre es por 1o -
menos uno seleccionado del grupo consistente en compuestos te-
niendo un grupo de tiocarbonilo, tioéter o tioalcohol.

17.- Método segfin la reivindicacibn 12, caracterizado
porque dicho compuesto orginico conteniendo oxigeno es por lo
menos uno seleccionado del grupo consistente en quinonas, ceto

nas, aldehidos, eteres, alccholes y sus sales de dlcali, éste-

18.~ Método segfin la reivindicacibn 12, caracteriza-
do porque dicho compuesto orgénico conteniendo f6sforo es por

1o menos unc seleccionado del grupo consistente en ésteres de
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o de amonio.

19.~ Método seglin la reivinficacibn 12, caracteriza-
do porque dicho compuesto orgénico conteniendo nitrégeno es -
por lo menos uno seleccionado del grupo consistente en azome-
tano, azobenceno, nitrobenceno, nitrosobenceno, monoamino-mo-
nonitxazobenceno, pizacina, piridina, tiaziﬁa, anilina, oxazi
nas (morfolina, etc.), benzal anilina, EDTAL - y f-naftil -
aminas, etanol amina, dietanol amina, toluidina, azul de meti
leno, negro de nigrosina, negro de petrbleo, negro de alcohol

diaminonaftalenos, difenil amina, hidrazina, N,N-dimetilanili

' na, urea, laurilamina, cetiltrimetilamonio cloruro, poliami--

das y polietileno iminas.

20,~ Método segfin la reivindicacibn 12, caracteriza
do porque dicho compuesto orgénico conteniendo azufre, estd -
seleccionado del grupo consistente en &cido tioglicblico, tig
urea, &cido tiocarbanilico,8cido tiocarbémico, &acido tioben--
z6ico, dialquil tioéteres, alquilmercaptanos, polisulfuros, P9
lisulfonas y &cidos sulfbnicos y sus sales.,

21.~ Método segﬁﬁ la reivindicacibn 12, caracteriza
do porque dicho compuesto orgénico conteniendo oxigeno esté -
seleccionado del grupo consistente en p~benzoquinona, antra--
quinona, benzofenona, acetofenona, diisopropilcetona, formal~
dehido, acetaldehido, benzaldehido, octil, alcohol, cetil al-
cohol, bencil alcohol, fenol cresol, hemateina, propargil al-
c%ol, hidroquinona, fluoresceina, etileno glicol, pentaeri--

tritol, glucosa, sucrésa, polivinil alecohol, diisopropil éter,
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difenil &ter, &teres de celulosa, amilacetato etilbenzoato, ~
4cido esteSrico, &cido benzbico, &cido silicilico, &cido maléi
co, Acido ox8lico, &cido tartérico, sal de Rochelle, &cido su-
ccinico, &cido milico, &cido isonicotinico, fenilglicina, &ci-
do 30xi-2-naftbico, &cido galico, poliacetales y &cido polia--
crilico.

22,.~ Método seglin la reivindicacibn 18, caracteriza-
do porque dicho éster de los &cidos fosfbricos y polifosfbri--
cos se selecciona del grupo consistente en monolauril fosfato,
sorbitan hexametafosfato, polioxietileno sorbitan trifosfato -
y A4cido fitico.

23.- Método seglin la reivindicacibn 1, caracterizado
porque dichos hidrbxidos, dxidos, haluros, y carboxilatos de -~
elementos de metal, se seleccionan del grupo consistente en -
fluoruro sbdico, acetato sbdico, cloruro derroso, cloruro cil-
cico, cloruro potisico, tartrato sbddico, cloruro sbdico, aceta
to de calcio, dibxido de titanio, oxalato sbdico, cloruro de -
aluminio, cloruro clprico, dikido de manganeso, octoato de hie
rro, y cloruro estannico.

24.~ Mbtodo segfin la reivindicacibn 1, caracterizado
porque dicho oxo&cido se selecciona del grupo consistente en -~
4cido zincico, &cido bbrico, &cido aluminico, &cido carbbnico,
4cido s8ilici®, &cido estinnico, &cido tit&nico, &cido fos fbri-
co, &cidos fosfébricos deshidratados, &cido fosfbrico condensa-
do, 4cido nitrico, &cido sulf@rico, &cido crémico, &cido molib
dico, &cido tungstico, &cido mangénico, 4cido clbrico, &cido -
4cido hiponitro-

permangénico, $cido bicrémico, &cido nitroso,
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so, &cido fosforoso, &cido hipofosfbrico, y &cido hipofosforo
so.

25.- Método segfin la reivindicacibn 1, caracteriza-
do porque dichos compuestos (a) & (b) 6 una solucibn o disper
sibn mixta y calentada de los compuestos (a) y (b) se afiade a
la mezcla de polimerizacibn en una cantidad, que no exceda de
100 partes por milldn basado en el peso de monbmero o monSme-
ros.

26.~ Métoddmpara la polimerizacibn de cloruro de vi
nilo. :

Segfin se dé}cribe v reivindica en la presente memo-

Ly W

ria descriptiva.
Consta la presente memoria de cuarenta y unma hojas
foliadas y escritas a-maquina por una sola de sus caras.

MADRID 26|
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