‘1

MINISTERIO DE INDUSTRIA . . . ([Fomers T~
REGISTRO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL - ES é R L) ‘.

@ FESHA DE PRESENTACION

25 MAR 1976

]

jiﬁﬁL:f'°i
/ ,_;f:k
ESPARA PATENTE DE INVENCION
ey -3-y1
- @ PRIORIDADES: . ere———
@NUMEHP . . @FEOHA - @wus )
S0-35078 | 244341975 JAPONG

'] (Reivindicacionsss 1,4,17,3s,36),

?g‘283831 Sonews 112,55 s o 10i11 42,
sivindicacioness 1;2,3,5,6,7,8,9,10,11,12,1
22,23,24,25,26,27,28,29,30,31 , 32,33, 34,38, 36)%

© - JAPON ¢ -
+14,15,16,18,19,20,21,

.

=

@rtcm\ DE PUBLICIDAD @CI.ASIFICM:ION INTERNAGIONAL m’r:me DE LA QUE ES DIVISIONARIA

Co¥ F

Procedipiento para la polimerizacidn a grensl de clorurc de u:l.nilb*f.‘

@?ITULO DE LA INVENCION

@ SOLICITANTE (3)

SHINSETSU CHEMICAL CO; LTD% (de nacionalidad Jeponesa)s

DOMICILIO DEL FOLICITANTE . .

TOKYO (JARPON) &4, Otemachi, 2-Chome, Chiyodawkue

.

INVENTOR {E8}

w= Kinya OGAUAL - 4%- Satoshi MUUATAL . .. -
3,;: cgg’gtzzukggf’gg'{?" (todos de nacionalidad japonesa).
@TITULAH [{ 4]

SHIN-ETSU CHEMICAL L0, LTOG

@ REPRESENTANTE

D. Carlos RDSB UNGEUER .

UNE A-4 MOD. 3108 UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA



b e

TS

AN Xk

T TR g

R S e

33

TIRS e DT

10

15

20

25

- 30

~ Mondmero de clgruro ds vinilo o una mezela mond-
mara compuasta principalmente de clorurs de vinilo, se poli-
meriza a granel en un recipients de polimerizacidn, cuyas pa=-

redaes internas y otras superficies, quas entran en contacto

con el mongmers o los mondmerss, se revisten con uno o varios

compuastos inorgénicos u organicos sspecificamente selesecciona
dos,‘teniandn una solubilidad mayor que 0,5 g en 100 g de
_;;:;“é éggpbry cbn un punto de ebullicion supsrior.a 60% C.
Ests métnde:de boliﬁerizacién a granel sirve péra_reducir
grandemente la. deposicidn de incrustacidn de polimero sobre 1
paredes y atras superficiess del recipiente, mientras que la
incrustacidén da polimero depositada puede ser facilmente se-
parada y alajada, maramenia lavando con agua a-presién 0 B0w
plando con chorro de gas, y puade producirse polimero ds al=-

ta calidad,.

Base del invento.

Este invento ss relaciona con un método o proce=
dimisnto mejbradn para la polimerizacidn a granel de mondmere
de claorurc de vinilo ¢fde una mezcla mondmoro compussta princl
palmente de cloruro de vinilo.

En la polimerizacidn a granel da cloruro de vini

lo de la técnica anterior es usual que, incrustacion de poli-

mero, 86 deposite sobre las paredes internas de un recipianté

de polimerizacidn y las superficies de las aspas de agitador
y otros accesorios en contacto con al mondmero. Por lo ténto,
es nacesario limpiar sl recipiente de polimerizacidn y los

accesorios despuds de cada uno o varios de los lotss de poli-

merizacidn. EL trabajo de limpieza usualments recquierse una

gran cantidad ds trabajb y tismpo. Ademas, la deposicion de

RS

)]




10

15

20

25

30

- u2»

incrustacidn de polimoro sobre las paredes internas del rsci-
plonte de polimsrizacidn rsduce la transferancia de calor de
las paredes del reciplents, dando por rasultado, por consi=-
guiente, la robaja de la productividad de las instalaciones y|
por otra parte, cualquisr incrustacidn liberada, que entrs en
el producto pol{mero, ocasionard la reduccidn de su calidad,
Lo que es peor, la limpieza o desincrustacidn causaba un pro=-
blema sanitario muy serio a los trabajadoress, debido & la to-
xigidad del mondmera de cloruroc de vinilo, absorbido sn la
incrustscidn de polimero. A

fe acuerdo con allo, se han hecho varios inten~
tos para impadir la daposicidn de incrustacién de polimero an
la polimarizacidn a granel del cloruro de vinilo mejorando lop
digefios de las aspas de agitador y otros accesorios. Sin em=
bargo, hasta ahora no se ha conseguido ningén.éxito particu-
lax,

Objetos del inventg.

Por lo tanto, es un objeto primario de sste in=
vento procurar un método para la polimerizacidn a granel de

monémern de cloruro de vinile o una mezéle mohdmerd, COMpUSs=

ta principalments de cloruro de vinilo, an que se reduce gran
demente la deposicién de inerustacidn de polimero sohre 1laa

supsrficiss de)reactor de polimerizacidn, es dacir las pare-

L}

des internas del recipisnte de polimerizacion y otras superfi
ciss, que éntren en contacto con el mondmera o los mondmeros.
Otro objeto de sste invento es pracurar un méto=

do para la polimerizacidn a granel ds monamero de cloruro de

vinile o una mezcla mopémara, compuesta principalmente de clo;

ruro de vinilo, en qus la sficacia de la produccién del reci-
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piente de polimerizacidn puede incremsntarse notablamente con
la produccién de polimero de clorurc da vinilo o copolimero dp
eloruro de vinilo en un tiempo de ciclo ralativamente breve
de lotes de polimerizacidn.

Todavia otro objeto de asta invento s procurar

un método para la polimerizacidn a granel de mondmere de clo=|

ruro de vinilo o de una mezcla monomero, compugsta pripcipal=-
—" o appy ” - -

mente de clorurc ds vinilo, en que pusde producirse un polime

ro o copolimero de cloruro de vinilo de calidad altamsnts mee
jorada de moda ficilmente econdmico.
Resumen del invento. ‘
De acuerdo con el métoda del presente invento,
los objetos precedentes pueden alcanzarse facilmenta revise
tiando las paredss internas del recipiente de polimerizacicn
y de otras superficies, que s@ pongan en contacto con el mondy
mero o los mondmerps, antes ds la polimerizacion, con uno o
varios de los compuestos inorganicos y organicos, especiPica-
monte seleccionados tenisndo una solubilidad mayor gque 0,5
g. en 100 g. & 252C y un punto do ebullicidn mas alto qus 702
Ce

%os compuastos empleados al propasito en el pre~

sente inuentul,se seleccionan de los compuestos categdricamen
ts 8numarégbs mas abajo bajo las limitacionegs en su solubili-
dad y puhto'de ebullicidn, seglin se ha expuesto arriba,

(a). Hidréxidos de matales de &lcali y metales
alcalino~térreos.

(b). Acidos canteniendo metal y sus salas de ma-

tal de &lcali. -

(c). Acido Posférico, dcidos polimetafosPdricos
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ridas,

y &cidos poliPasfdricos.

(d). Sales de metal de &lcali de dcido carboni~
co, Acido PosPliricn, Acido polimetafpefdrico, y acidos poli~
fosPdricos.

(a). Sulfatos, nitratos y haluros de metales
distintos a aquellos pertenccisntes al 52 grupo de la tabla
pariddica y sus dobles sales.

(#). Tiocianato, ferrocianurc y ferricianuros dﬁ
metales de aleali y sus sales doblas.

(g). Acidos carbox{licos, &cido aminooarbox{li=

co, acidos sulfdnicos orgénicos y sus sales de mstal de gl-

cali.
(h). Alcoholes alifaticos polivalantss.
(i). Fenolss y sus derivados.
(1), Polimeros superiores solublss en agua.
(k). Agentes superficis activos solubles an
agua.

(1). Tintes solublaes en aguas
(m). Otros compuastos orgdnicos @ inorpénices

R 2T by A

solubles an agua.

Dascrigcién detallada de lag ejscuciones grefe—

En lp que sigue ss exponen lus ojemplos ds cada
uno de los grupos catagdricos de los compuestos arriba enue
merados.

(a) Hidréxidos de metales de 3lcall y metales
alcalino~-térreos: hidréxido de litio, hidrdxido de sodio, hid

dgréxido de potasio, hidrdxido de mstroncio e hidrdxido de

bario. Hidroxido de magnasic e hidrdxido de calcio no son
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'y acido tetrafosfdrico.

adecuados debido a su baja solubilidad en agua.
(b). Acidos contenisndo metal y sys sales de me-
tal de Alcali: feido bérico, boratos, salicates, titanatos,
cromatos, bicromatos, mangapatos, permanganataos, molibdatos,
tungstatos, fosfotungstatos, fosPomolibdatas, aliminatos y
estannatos de metales de alcali, ssleccionados entre sodio,
litio y potasio.
e (e). Acido fosfdrico, 4cido polimetafosfdérico,
y &cidos polifosfdricos: 4cido (orto) fosfdrico, Acido hipo-
fosfdrico, acido hipodifosPdrico, &cido fosforoso, dcldo di-
fosforoso, Acide pircfosforoso, dcido hipofosfdrico, Acido
ultrafosfdrico,dcidos polimetafosfdricus, representados por
la formula gensral (HPOs)m, donde m es un nimeroc enterc de 1
a 12 inclusive, £al como acido metaPosPdrico, acido trimeta=-
PosPorico, acido tetrametaPosPérico y Acide hexametafosfdrico
y acidos polifosfdricos rapresentados por la férmula general
Hn + ZPnOS; 4 117 donde n #s un nimero entoro positive de por

lo menos 2, tal como acido pirofosférico, acido trifosfdrico

(d) Sales de metal de &lcali de dcidos carbdniq
cos, acldo fosfdricos, acidos polimetafaosfdricos y dcidos po-
lifosPoricos: carbonato de litio, carbonato de sodio, carbona-
to de potasio, fosfato de sodio, fosfato de potasio, metefos—
fato de sodio,trimeta?osfato de sodio, toetramatafosfato de so«
dio, hexamstafosfato de sodio, pirofpsfato ds sodip, trifos=
Pato ds sodio y tetrafosfato de sodie.

(e). Sulfatos, nitraros y haluros de metalaes diT;

tintos a aquellos pertenecientas al- 52 grupo de la tabla pe=-

rigdica y sus sales dobles, sulfato de litio, nitratc de li=

N
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‘cos y fvidos sulPénicos nrganicos y sus sales da matal de &le

1

tio, cloruro de litio, sulfato do éﬁdio, nitrato de sedio, clo
rura de sadio, floruro de sodio, bromuro de sodio, yoduro de
sodio, sulfato de potasio, nitrato de potasio, cloruro de po-
tasio, fluoruro ds polasio, bromurs de potasio, yodurc de poe-
tasio, sulfato ds cabre, nitrato de cobrs, cloruroc ds cobrg,
nitrato de plata, sulfato dao magnesio, nitrato de magneslo,
cloruro ds magnesio, nitrato de calcio, cloruro de caleio, ni-
tratoc de baric, cloruro de bario, sulfato de zinc, nitrato de
2inc, cloruro de zinc, sulfato de éluminib. nitrato de alumi=
nio, sloruro de aluminio, sulfato de titanio{ sulfato de esta-
flo, nitrato de sstafe, cloruro de astafio, sulfate de hierro, |-
nitrato de hierro, cloruroc de hierro, sulfato de niquel, nitra-
to da‘niquel{ cloruro de niquel, sulfato de cobalts, nitrato
da cobalto, cloruxo da cobalto, sulfato de cromo, nitrato de
cromo, clorurc de cromo, clorurc de molibdeno, sulfato de manJ
gansso, nitrato de manganeso, cloruro de manganaso, sulfato

de platino, nitrato de platino, clorure de platino, nitrato

de sstronclo, cloruro de estroncio, sulfatos de alementos de
tiarras raras, nitratos de elemsntos de tierras raras, cloru=
ros de olementos de tierras raras, sulfatds de"ciionio, ni~
trato de cireonio, cloruro de circonio, cloruro de tungsteno,
salee de flohr, alum de potasio, alum de sodio, alum de amonio
y alum de hisrro y amonio.

(f). Tiocianatos, faerrocianuros y Perricianuros
de metal de &lcall y sus sales dobles: tiocianato de sodia,
tioclanato de potasio, ferrociamuro de sodio, ferrocianuro da
potasio, Perricianuro de potasio y sal de Reinecke,

(9)e Reidos carbox{licos, acidos aminocarbox{li-
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cali: acido fdrmico, &cido acético, acido oxdlico, acido tar=
tarico, acido sueefnica, Acido maléico; acido salicflica, aci=
do l-paftil-amina~2~sulfénico, acidas 2-nitrobencenosulfdnico,
acido glicdlico, dcido gluednico y écidu’glutémicn y formatos,
acetatus,.oxalatos, tartratos, benzoatos, succinatos, maleatos,
salicilatos, alquilbencenosulfonatos, l=-naftilamina~2-sulfo-
natos, 2-nitrobencenosulfonatos, glugenatns, glutaminatos, stis
Iyriotlamifgtetraadetatos, glicolatos, tioglicplatos y formal=-
dah%dsulfuxilatas de metales ds &lcali selsccionados antre liw
tioy sodio y pobtasic y rongalita.

. {h}. Alcoholes alifiticeos polivalentes: glicerina;
manitol, sorbitol, glucosa, stilensglicol, propilcnoglicol y
SUCTOSas

(i}« Fencles y sus darivados: fencl, hidroquinona
regsoreinol, pirccatechol, pirogslel, 2-aminc-fenol y 3~amino-
fenol.

(j). Polimerns superiores solubles en agua: gela-

tina, goma arabiga y almiddn como polimeros superiores natura-

1les; sal de sodio, de carboximetilcelulosa y metilcelulosa co=

mo pdlimaros superiores semi~sintéticos y oxido de polietilenc
polivinil alcohol, poliacrilamida y acido poliaerilico, como
las polfq?ros superiores sintéticos.

' (k). Agentes superficie activos solubles en aguas
ésteres de acidos grasocs de polioxietileno sorbitano, tales
como monoestearato de polioxiletilenc sorbitanc y menclaurato
de polioxistileno sorbitano, esteres de acido graso da polioxid
stileno, tales como estsarato de polioxistileno y laurato de

polioxietilenc, ésteres de alcohol alifatico de polioxietileno

talas como lauril éter de polioxietileno y cetil ster de polis|

L
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oxietileno, alquil Penil ésteres de polioxietileno, tales comg
nonilfeniléter de polioxietilono, y octilfeniléter da polio-
xistileno y ésteres de icido graso de polioxietilenn y glicee
rina, tales como monoaestearate de polioxietileno glicerina,
como agentes scuperficle sctivos ne idnicos, solubles sn agua;
sales da motal de dlcali de Acidos grasos suporiores, tales
como estearato de soudio, sales de metal de aleali de &cidos
sulfonicos organicos, tales comp sodig=4edodecil au%?onata y
sales de metal de alcall de dcidas alquilsulfiricos, tales co-
mo laurilsulfato ds sodio, como agantes super?ic;e activos
anidnicos solubles en agua; sales de alquilamina, taleg cong
hidrocloruro de laurile-amina y acetato de dodecilamina, salss
de alquilpiridinio, tales como cloruro de catilpiridin;o y brog

muro de c¢etilpiridinio, y sales cuaternarias de amonio, talss

como cloruro de alguildimestilbencilamonic y Erqmuro da cetfltrj~

metilamonio como agentas supsrficie activos catidnicos, solu-
bles en aguaj y derivados de glicina y derivados de 3eldo po-
liaminomonocarbox{lico coms agantes superficie activos anfow
1{ticos solublas an agua.

' (1). Tintes solubles en agiiai nsiro Tapido &cido
BR, verdes comdsjo acido BL, verde de cianamina écido G, ver=
de claro SF y azdl soluble I como tinteabéaidus solubles en
agua; amarillo cromo G, amarillo cromo M, negro azil sromo BC,
castalic cromo RH, amarillo claro rapido G, amarille répido R,
y rojo de alizarina, como tintes mordentes écidos solubles en
agua; amarillo Astrazon 3 G,.amarilln Astrazon 5 G, cian{ga
bisica 6 G, azil de matileno, furanina bisica 8 Gy violéia

de metilo como tintes basicos solubles en agua; castafo rapi-

do dirscto, castasfo AT, verds oscuro directo G,~azﬁl de cobre

i ‘
A R i s s - s o aes
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dirscto 88, azul cislo dirscto § B, azul rapido directo G y

L}

violeta dirscto N como tintes dirsctos solubles en agua y ama
villo Procion Ha, amarillo Remazol G y rojo Remazol 3 B8, como

tintes regactivas solubles en agua.

(m). Otros compusstos erganicos e inorganicos s
lubles en agua: sal de purpireo, anhidrocloruro de anilina,

carbonate de guanidina y acldo sulfamico,

— g W, ¢ S gt -

4

De acuasrdo con este invento, por lo menos un comf-
puesto seleccionsdo entre los vompusstos arriba descritos, se
aplica sobre las varias superficlies, qus sntran en contacto

con mondmerno o monomerps, es decir las parsdes internas dsl

recipiente de polimerizacidn, las superficies dsl drbol agita

dor v aspas y las superficies de otros accesorics auxiliares,

talas como un condensador, un cambiader térmico, véluulas, tu
ber{as conductoras, pruebas palpadoras y mamparcs, seguido de
desecacign cuando 8l compussto estd en la forma de una solu=
cidn y despugs de elle el o los mongmeros se Cargan dentro
del recipiente asi revestide y se inicia la polimerizacidn a
granel en presencia de un iniciador de polimerizacidn.
Loé compuastos de revestimiento de acuerdo can

este invento pueden ser empleados como wna solucidn sn un die
solvente si Pusra necesario, dependiendo de la naturaleza de

los compuestos., Ejemplos de los disolventes Gtiles para el

profosito, incluyen agua, alcohol, talss como metancl y etano)
gsteres tales como etil acstato y cetonas, tales como acetang
y metiletileetona.

Pueden roalizarse operaciones da revestimiento

por un método gcostumbrado, por ejemplo, reveatimiento de ce-

pillo o revsstimisnto de pulvarizacicn. En otras pslabras,




b em———. - or— o

10

15

20

25

30

- 10 -

| cloruro ds vinilo con otros mondmeros o mondmeros copolimeri-

puaden emplearse cualasquiergnfécniCas de ravestimiento con-
vencionales, e&n tanto que se procuren revaestimientos uniformeh
sobre las varias superficies, es decir, las parades internas
dal reecipiente de polimerizacidn, aspés del agitador, stc. La
oparacidn de revestimiento va seguida preferentemsnte do dese-
cacion, en espsclal cuando se smplea sl compuasto revastidor
camu una solucidn calentando a una tamperatura desde temperatu-
ra ambiente a 1002C durante un tiempo desds madia hora hasta
2 horas.

%as cantidadss de log compusstos resvastidores puge
dan variar en el alcance dasde 0,005 a 500 g/m2 o preferente-
mente desde 0,05 a 100 g/mz. Si la cantidad es menor que lo
arriba indicado, ol efecto proventivo de la deposicion de in=
crustacion ss insuficients y es alga dificil la desincrusta-
cidn de la incrustacidn una vez depositada. Por otra parts, un
importe demasiamdo grande del compuasto ravestidor tisnde a
dar algunos efactos adversos sobre la calidad de los productog
polimeros resultantes.

Las tdcnicas para la polimerizacidn a gransl del
mondmero o de los mondmerscs son convancégg;légtigé—dacir; desd
pués do acabar la operacidn ds revestimiento, el aire dentro
del recipiente de polimerizacién ss remplaza con nhitrdgena,
sl mondmero o los mondmeros y el iniciador de polimerizacidn
s6 cargan en el recipiente y se comienza la polimerizacidn
bajo agltasidn y elevando la tempsratura.

El método del presente invento es aplicable no sq-

lo a la homopolimerizacidn de mondmerc de cloruro de vinilo a

gransl, sino también a la copolimerizacidn del monomero da

-'w..'

e
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zables a granel. Ejemplos de los mondmeros copolimerizablss
son haluros de vinilo, distintos a cloruro de vinilo, taias
como fluoruro de vinilo y bromuro de vinile, olefinas, tales
como etileno, propilens y n-buteno, #sterss de vinilo,rtalas
eomo acetato de vinile, propionato des vinilo y laurato de vi-
nilo, &eidos olef{nicamente insaturados y sus ésteres, tales
como acido acrflico, 4cido metacrilico, acide itacdnico, acri-
.IQESVEEA;EZiQ y metil metacrilato, éteres de vinilo, tales
como éter de metilvinilo y dter de etilvinile, Acidos bibdsi-
cos insaturados v sus derivados, tales como 4cido maléico, aci-
do Pumarico y anhidrido maléieco, aromiticos de vinilo, tales
como estirenc y  ~metil estireno, nitrilos insaturades, ta-
lss como acrilomitrilo vy metacrilanitrile, y haluros de vini-
lideno, tales como cleruro de vinilideno y fluoruro de vinilide-
no. Cuando e@stos comondmeros son emplsados sn combinacidn com
olorurc de vinile, la cantidad de los comonomercs es usual-
mente menor qus 50% de paso del importe total de la mezcla de
wondmaro.

Los inicladores de polimerizacidn, adecuados pa=
ra el uso en el método dsl presents invento, son preferenta-
ments iniciadores de radical librs, solubles en el mondmero.
Sus ejemplos san, pesroxidos ds acilo, tales como perdxido de
laurvilo y perdxido de benzoilo, peroxiésteres de acidos ore
ganicos, tales como peroxipivalato de butilo terciario, pero-
xibicarbonatos tales como diisopropil peroxidicarbonato, paro-
xidicarbonatos de di-sacundario butilo, y peroxidicarbonatos
ge di-2~stilhexilc, compusstos azo, tales camo azobisisobuti=-

ronitrilo, azobismetoxidimetil-valeronitrilo y azeobisdimetil

valeranitrilo y acilalquilsulfonil-perdxido, tal como acetile

g
LR
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ciclohaxil sulfonilperdxido. Los iniciadores de polimarizaai#n
se amploan ususlmente en una cantidad, gue alcanza desde
D,005% hasta 3% da peso basads en el peso dsl mondmero o de
la mezcla de mondmaros.

' El recipiaentse, en que ss realiza la polimeriza~
cidn a Qranel de mondmero de clorure de vinilo o de una mez=
cla del mismo cen un mondmero o Varios mondmeros copolimerie
zados, de acusrda con ¢l método del presente invento, no es~
t& particularmente limitado a este discfio; pueds ser un rsace
tor atecuads para la sjecucidn de la polimerizacidn con una
mazcla de polimerizacidn compuesta en su mayor parte del mo-
némerc o de los mondmeras sin uso de vantidad sustancial da
un modic lfguido para los propdsitos ds sliminscion de calor
y Pormacidn de gotitas de monfmers. El reciplente propiamen=
te dicho usvalmsnte esta forrado de vidrio o hache de acere
inoxidable y aquipado con un condensador, un agitador, un
cambiador térmica, una bomba, valvulas tuberias conductoras,
instrumentos medidores mamparos y otros auxiliarass. Naturale-
mente, las recipientes de polimerizacidn con materiales de
revestimiento distinto al vidrio o al ‘dedre IAcXIdable, por

ejemplo, con resinas sintétisas puasden emplsarse. Es aconhsg-

Jable, con el fin de obtensr mejorss resultades, que el reac+ ™ ;

tor estd disefiado de tal modo, que no se forman en su inte-’
rior "espaclos muertos® o lugares diffcilmente alcanzados

por la Pusrza de agitacidn., El procedimiento de la polimeriw
zacidn a granel de acusrdo con sl presents invento puade reat
lizarse bien ssa sn una etapa simple o en una opseracidn de

dos otapas. Se dan ventajas por el procadimiento del pre-

sante invento, en gqua la deposicidn de incrustacidn de polf=

s sl
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meros sobrs las paredes internas y otras superficies se redu-
cen grandemente. Cuando se encuentra una pequefia cantidad de '
deposicidn de incrustacién sobre las paredss, la incrustacidn
puseds ser facilmente eliminada meramente lavando con agua a
prasidn relativamenta baja o soplande con un chorro de gas,
sin desmontar el reactor, para volver a obtener auperfiéisa
satisfactoriamente limpias con un lustre metalico vivo. Asi
aivfiamp; ; la meno de obra para la limpleza del rmackor de
polimerizacidn después de cada unc de los lotes de polimsri-
zacién se sconomizan grandemente, conduciendo a la producti-
vidad notablemente incrementsada del procedimiento de polimeri+
zacidn,

Este invento ahora se ilustrard ulteriormente caf
raferencia a los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1.

Se utilizd un autoclave vertical de acero inoxi=
dable da Z litros, esquipado con un agiftador de aspa deg turbi-
na y un autoclave horizontal de acsrc inoxidable ds 4 litros,
equipado con un agitador de bastidor. Las paredas internas
da cada autoclave y otras supsrficies gus entran sn contacto
con sl mongmeryg Pueron revestidas con una solucidn al 5% de
cada uno de los compuestos indicade en la tabla I sn uha can=
tidad de 2,0 g/m2 como sGlido, seguido de desecacién g 70eC
durants 1 hora. Después de haberss excluido el oxigeno en sl
interior del primer autoclave por svacuacldn y sustitucidn
ton hitrdgeno, se cargaron 1.000 gr. da mondmero de cloruro dg

vinilo y 0,150 gr. de azobismetoxidimetilvaleronitrilo, en sl

autoglave para realizar polimerizacidn a gransl con la vslo-

cidad del agitador de 1,000 revoluciones por minuto a 622 C
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durante 1 hora, despu@s de lo cual el polimerizade fue trans-
Perido al sagunde autbclave.

Chorros da agua a diferente presidn fueron apli~
cados sobre la suporficie en sl primer autoclave después de ha-
berse purgade cualquier mondmero rasidual, para ohservar la
sxtensidn de la ssparacidn de incrustacidn da polimero dépaai—
tado sobre las superficies, y el grado ds lustre metdlico rotep
nido sobre aquellas supesrficies despuds de las opsraciones de
soparacidn de incrustacidn de polimero. Los resultados se mueske
tran an la tabla I.

AL misme tiempo gue Mo arriba indicado, la cantie
dad da incrustacidn de polimoro dopositada sobre las superfie- '
cies an Bl primer autoclave ss determind con lus resultados
expuestos tambidn en la tabla.

Para comparacidn, el mismo procedimiento da arri-
ba fus realizado, excepto que el revestimiento de las superfi-

cisg fue omitido y el resultado se expone en la misma tabla I.

TABLA I
£§.  Compussto Cantidad de  Separacidn de Grado de lus
(TR incrustacién  incrustacign  tre (véass pot
: (véass nota  ta al pie 2)
al pis 1) :
g
1 Hidroxido sddiea 5,9 B X
2 Acido bérico 6,4 B X
3 fogsfomclibdato 1,5 B X
sGdico
4 Cloruro cdlcico 1,3 A X
5 Cloruro de zinc 6,9 A X
6 Cloruro de niguel 2,2 8 X

(s1gus)

Lo
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Ej. Compuesto Cantidad d@  Separacidn de Grado de luse
Ne., incrustacian ingrustacinn tre (véass not
{véase nota ta al pip 2)
al pig 1) .
g
7 Borato sddico 2,9 A X
8 Fluoruro sddico 6,0 B X
9  Aluminato sddico 3,0 B X
18 ~Ferroctanurc de
potasie 1,6 A X
11 Ssal de purptireo 2,8 B X
12 Tungstato sddico 2,9 A X.
13 Banzoato sddico 3,6 B X
14 Tiopglicolato sddico 3,3 B X
15 Rongalita 5,1 A Y
16 Hidracloruroc ds
~ anilina 4,0 8 Y
1?7 Carbonato de gqua-
nidina 7,0 A X
18 Pirogalol 0,9 B Y
19 Almiddn 3,7 8 X
20 Polivinil alcohol 2,4 8 X
21 Laurilsulfato de '
sodio 1,1 A ¥
22 Polistilenooxido 2,9 A X
23 Amarillec purc di- ,
tecto 5 G 3,2 R X
24 fmarille claro ra-
pido B 3,0 A X
25 Polioxietileno ce-
til éter 1,8 B Y
26 Cloruro de cetil
piridinio 322 B ¥
27 ® linguno 8,5 £ z
# Control. )
Nota al pie l. A indica supresidn completa soplands con agua
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presidn de 2,0 kg/cmz. |

8 indica su presidn cnmpleté soplando con agua
a presion a 2,0 kg/cmz, excepto parte de las aspas del asgita=-
dor.

C indica que la incrustacidn fue dificilmente
separada incluso con agua a prasidn ds 18 kg/cm?. ,

Nota al pie 2: X indica lustre metalico viva.
Y indica lustre ligeramente apagado
2 indica lustre bhastante apagado.

Ejemplo 2.

S8 usaron los mismos autoclaves que en al Ejem—~
plo 1, como primera etapa y segunda etapa en combinacidn. Las
paredes internas de ambos autoclaves y otras suparficies an
contacto con mondmere fusron revestidas con una solucidn al
5% de cada uno de los compusstos Indicados an la tabla II en
una cantidad de 2,0 g/m2 como sdlido, soguido de desscacidn a
7080 durante una hora y exclusidn del gas de oxfgeno interno
por evacuacifn y sustitucidn con nitrdgenc. Dentro del autoclgw
ve de primera etapa asf revestido y tratado se cargaron 700
gr. de mondreros de clorura de vinilo y 0,105 gr. de azobisw
metoxidimetilvaleronitrilo como indciador de polimerizacidn pg-
ra realizar polimerizacidn a gransl con la velocidad del agi~ '
tador de 1.000 revoluciones por minuto a 729C durants 1 horae
Después de la terminacidn de la reaccidn de polimsrizacidn en
el autoclave ds'primera stapa el polimerizado fue transferido
al autoclave de segunda stapa sim;larmanta revastido & trata~
do conteniendo 700 gr. de mondmero de clorurs de vinilo y

0,6 gr. de azobisdimotilvaleronitrile, como iniciador da po=

limerizacidn. Entonces se continud la polimerizacidn a gransl

b i i b e A

PR ey
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en sl autoclave de segunda etapa can la vslocidad del agitadoy
da 100 revuluciaﬁés por minuto a 572C durante alrsdedor de 8
horas.

Despuds de haberse completado la reaccicn dentro
del autoclave de segunda stapa, se purgé cualnuior mondmaro
residual mientras que sa enfriaba el autoclave y el polimero
fus descargado desde el autoclave, siguienda lz disipacidn de
;E;I;ﬁié;wgénémerc absorbido a una extensidn satisfactoria.
gntuncas sa ejecutaron las mismas operaciones de separacidn dg
incrustacidn de polimero de la misma mansra gue en el Ejemplo
I, para observar la axﬁanaién de ia separacidn de incrusta=-
cidn de polimero y sl grado de lustre metdlicc exhibido sobre
las superficies resultantes.

Los resultados se ilustran en la Tabla II.

Por otra parte, el producto polfmerc obtenide del
autoclave de sagunda stapa, fue colocado sobre un tamiz de 10
mallas (segln la norma de Tyler) para dsterminar la cantidad
de partfculas de polimero, que quedaban sobrs el tam{z, es de-
cir mar gruesc que 10 mallas. La cantidad ds tales part{culas
grussas tomadas conjuntamente eson la .cantidad de incrustaecidn
de polimero depositada sobre las superficies en el autaclavs
da segunda etapa, se ilustran en la tabla II bajo el encabg-
zamiento ds "incrustacidn y particulas gruesas" sl mismo tiem«
po con la cantidad de deposicidn de incrustacidn de polimerc
dentro del autaclave de primera etapay, que se habla determina-
do separadamentea,

Para comparacidn el mismo procedimiento arriba

sefialado fus rsalizado excepte que-se omitid el revestimiento

de las superficies y los resultados se exponen en la misma

}’M -
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ﬁabla.

Do scuardo son los expsrimentos autorizande au-
toclaves revestidos, la incrustacidn de polimero pudo separar+
se ficilmsnte, maramente soplando con agua a presion solamant#
durante § minutos o menos dejando lustre metdlico sobrs las
superficies tan vivo como antes de haberse dispussto lps re-
vastimientos. Por el contrario, de acusrdo con sl control,
las paredes intainas y superficles de agitador, tantn del auw
toclave de primerz stapa, como del de la segunda etapa, ss
encontraron cubiartas con una formacién muy grussa de polimerﬁ
que dificilmente pudo sopararse rociands coh agua a.presién
tan elevada como de 10 kg/cmz. Ademas an el control, sl lustre
motdlico de las superficies sdlo pudo recupsrarse despuds de
haberss raspado la formacién de polimaro mediante una cuchi-

lla metdlics, seguido de pulimento con papsl de arena, reci-

biendo da 1 a 1,5 horas de trabajos.

TABLA II
Ejs Compuests Inerustacidn Incrustacidn Separacidn
NR. con autocla- y part{culas de incrus-
ve de prime- gruesas con ~ tagidn
ra stapa autoclave da (véasé no-
segundas eta=~ ta al pie
pa Y
(9)
28 Acido sulfimice 2,5 75 8
29 Acido fosfomo- o
Libdico 2,1 st R
30 silicate sddico 6,8 110 A
31 Clorurc de alumi= 1,5 53 8
nio
32 gt:izrn de mag- 0,9 57 a

33 Tiocianure pota~

oleo 0,7 51 8

Grado
da luss
tra

{véase
nota g

pie 2))

s




T T I T R ST

10

15

20

25

30

Nota al pis l: A indica separacidn completa rociando con
agua s presidn de 1,0 kg/cmz.

B indica separacidn completa rociando con agua
a presion ds 2,0 kg/cmz.

C indica separaecidn c&ﬁpleta rociando con agua

a presidén de 2,0 kg/cmZ,‘excgptg parte de las aspas del agita=

-

-1l0 -
(Continuacion)
TABLA 1Y
i, Compuesto Facrustacidn Inerustacidn Separacién Grado da
Re, con autocla- y particulas de incrus- lustra
ve ds primera gruesas conm  tacidn {véase
atapa autoclave da (véase no~ nota Bl
segunda eta= ta al pis pis 2)
pa 1)
/{ ,
B4 Bicromate sodico 1,6 56 B X
35- Permanganata potge-
sice 1,3 53 B b4
36 Sal de Mohr 1,9 61 B X
37 Sal de Reinsgke 0,9 51 8 X
58 Alum de potasio 1,58 62 8 X
39 Farricianuzo po=-
tésico 1,3 58 A X
40 Sodio lenaftila-
mina=2-sulfonate 2,8 75 ¢ Y
Bl Disodio etileno-
diaminotetraacetato g,9 63 A X
i2 Resorcinol 0,7 50 c Y
g& fMetil celulosa 0,8 55 A A
4 Sodio polioxieti-
leno=lauril sulfato 1,5 57 A Y
48 Sodig die2~stilhe-
xil=sulfosuccinato 5,0 %4 B S
46 fletil violeta 2,8 61 8 X
47T Rojo rapido direc-
to R 2,5 67 B X
48 % Ninguno 7,0 230 D Z
% Control.
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dor.

0 indica que la incrustacidn fus dificilmente
saparado incluso con agua & presidn de L0 kg/emz.
Nota al pia 2: Lo mismo que se ha indicado para la tabla I,

Ejemplo 3.

Usando los mismos autoclaves cue sn el Ejemplo
1 se realizaron expsrimentos similares sn la misma forma ¥
gondicionss gque en el Cjempla I que se smplearon en su lugar
los compuastos indicados en la Tabla III.

Para comparacidn ss repitid el mismo procadi-

misnto exparimental empleando los compusstas revastidorss in-

'%;Fados sn la Tabla III, teniendo una mas baja solubilidad en

agua en la forma ds suspensidn acuosa.
Los resultados de los experimentos se exponen

en la Tabla 111.

ThBLa IIY
Eje Composicidn Cantided de Separacidn Grado de lue-
NE, incrustacidn de incrus- tre (véase no-
(9) tacion (véa ta al pis 2)
se nobta al
pis 1)
49 Cloruro de caleio 1,3 Ay
50 Benzoato de potasio 3,5 A X
51 Fluoruro sidico 3,8 B Y
52 % Sulfato de calcio 4,§ D z
53 x Hidrageno=fosfato 4'7
de calcie ! 4
84 x Acido isoftalice 5,3 e z
55 = Acido hidroxitee
reftalico 5,9 c z
¥ Control.

Nota al pie l. La separacidn de incrustacidn fue realizada

L A e S
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en tada experimento rociando con agus a presidn de 2,0 kg/cmz.

A indica suprasicn completa.

B indica supresidn completa axceptc parte de las
|paredss internas y partes ds las aspas del agitador.

C indica separacidn de alrededor de la mitad de
las parsdes internas, pero de las aspas del agitadar.

D indica solamente separacidn parclal.
T T OB indica que la incrustacidn apsnas fue saparadal
Nota al pie 2. Lo mismo que se ha indicado para la tabla I.

Ejemplc 4.

Usando la miswma combinacidn de la autoclave que
an 2l Ejemplo 2, s reélizaron sxperimentos da la'misma mansxra
y bajo las mismas condiciones que en sl Ejemple 2, excepto cue
los compuestos indicados en la fabla IV fuseron empleados an
las cantidades variables gspecificadas en la miema tabla,

Para comparacidn, se repitid sl mismo procedi~
misnto experimental, que se ha indicado arriba, empleando los
mismos compuestos revestidorss en menores cantidades.

Los resultados de los sxperimentos se exponen

an la Tabla 1IV.

TABLA TV
Ej. Compuesto Cantidad Incrustacién Incrustacidn Separa-
No. de reves con autocla~ y particulas oidn da
timientu ve de prims= gruesas oon ingrustg»
g/m® co- ra stapa. autoclave do cion (vég~
mo solide (9) segunda sta~ se nota
pa__ (g) gl pis) |
56 Silicato sgdico 0,2 5,9 120 8
57 Silicato sddico , 2,0 6,8 110 A
56 Silicato sddico 20 7,8 150 A
59 Metil celulosa 0,2 1,1 58 A

et et
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[ continuacidn)

60 Metil celulbsa Z,0 0,8 - BB A

8l Matil celulosa 20 1,08 64 A

2 % Silicato sddico - 0,002 745 180 C

3 & Metil gelulosa D,002 3,4 a9 £
x Control. .

Nota al pie:'n indica separacidn completa rociando con agua a
hrasidn de 1,0 kg/&m2 o menos.
8 indica separacidn complata rocianda con agua a
hresidn de 1,0 kg/cmZ. ‘
C indica separacign incompleta raciando con agus
T presidn de 2,0 kg/em?.

Ejemplo 5.
. Usando la misma combinacidn de sutoclave que en

;1 Ejemplon 2, se realizaron exparimentos de la misma mansra v h

campuestos revestidores fusron aquellos indicados en la Tabla V)
¥ que la mezcla mondmero empleada sn el autoclave ds primera

htapa consistid en 1,300 gr. de clorurc de vinile y 100 gr. de
hcotato de vinilo en presencia de 0,210 g¥. dé Peroxido de ace=

tilciclohexilsulfonilo y que la polimsrizacidn continuada en sl

toclave de segunds otapa fus realizada sin monomero adicional
aro con 0,45 gr. de dilsopropilpsroxibicarbonato como inicia=
or de polimerizacion.

Para comparacién con este ejemplo se repitis sl
ismo procadimiento experimental, solo con excepcidn de que se
Imitié el revestimiento de ambos autoclaves..

Los rasultadss de las experimentos arriba seNala-

30 das se axponsn en la Tabla V.

io las mismas condiciones que en sl Ejemplo 2, excepto que los |

Py
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Se encontrd en consxidn con el expurimente: come
parativo, que las psradss ihteriores de cada autoclave y las
superficies del apitader estuvieron cubiertas totalmente ds
una gruesa capa de incrustacidn del poifmero, que se separd
dif{cilmente rociando con egus & presidn tan elevada como de
10 kg/cmz. El lustre mestalico de las paredss y supsrficies no
pudo reeuperarse mas que rastando la incrustacidn de polimero
con una cuchilla metalica, seggidas de pulimento con papsl

de arena, necssitando de 1 a 1,5 horas de trabajo.

TABLA Y
Ej. Compuesto Incrustacidn Incrustacidn Separacidn Grado de |
Ne, con avtocla- y part{culas de incrus- lustre (va#-
' ve de 18 ebta-gruesas von tacion { se nota al
pa autoclave de véase nota ple 2)
22 ataps al pie 1)
(g) (g)
64 Permanganato '
65 Silicato potasico 6,1 110 A X
66 Disodio etileng=-
diamina tetraace- .
 Eato 1,1 70 A X
67 Laurilsulfato de ‘
sodia 1?9 66 A Y
68 Metil celulosa 1,5 59 A X
69 = ﬂingunn 7,5 229 g 2
% Contrel.,

Nota al pie 1: A indiea separacidn complota so=-
plando com agua a presicn de 2,0 kg/cmz.

B indica que la incrustacidn dificilments pudo
separarse soplando con agua a prasidn de 2,0 kg/cmz.

Nota al pis 2: Igual que lo indicado en la Tabla
I.

;. Ejemplo 6,

lilm b
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tina combinacidn de los mismos autoclaves de pri=
mera etapa y segunda stapa que sn al ejemplo 2 se utiliz@,‘La
paredos interxiores de embos autoclaves y otras supsrficiaes en
contacto con mondmorns fueron revestidas con una solucidn
acuosa de 10 a 50% de uno de los dcidos conteniends fésfuro
indicados sn la tabla VI en una cantidad de 5,0 g/m2 como sdw
lido, seguido do desecacidn a 600C durante 1 hora y sxclusidn
de gas ox{genc interno por evaciacién y sustituecién por ni-
trdgeno.

Con los autoclaves as{ revestidos y tratados se
realizaron experimentas en la misma mansra y bajuo las mismas
oondiciones qus en el ejomplo 2, sxcepto solamente gue no se
utilizd mas mondmero para la polimarizacidn a granel en el
autoclave de segunda stapa. Con al propdsito de separar Ya in
crustacidn de polimero de las varias superficies, se empled
un cherro -ds gas nitrfgeno en adicidn a los chorros de agua
a presidn.

Para comparacidon, se repitid el mismo procedi-
miento sxperimentado que arriba, solamente excepto que sl row
vestimionto de los autoclavas fus omititgy ==

l.os resultados de los sxperimentos arriba indi-
codos se exponsn eh la tabla VI.

Ss encontrd, en conexidn con los experimentos
de acuerda con sl método del presente invaento, que la incrugs
tacidn de polfmero sobre las varias superficiss pudo separar-
ss facilmente por un chorro de presidn relativamente baja de
gas nitrggens o de agua necesitands sglo 5 minutos o menas

dejando un lustre metd&lico sobre las superficies tan vivo coo

mo era antes del revestimiento. Por el contrario, se sncontrd

1]
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ciande con agua con una praesidn tan alta como 10 kg/am2 y'el

en conexion oon 8l experimento comparativa, aque las paredes
interiores y las-superficies intsrnas de los aglitadoras de
los autoclaves astaban cublertas totalmente con gruesas capas

da incrustacién de polimeto que apenas podian separarsae ro=-

lustre metilico de la superficie pudo recuperarse solo raspan
dd la incrustaclon con una cuchllla natalica y puliaendo con

papsl de arena necesitando de 1 g 1,5 hora.

TABLA VI

£j. ACida cante= Incrustacidn Incrustacian SQparacxon de in=|

N8, miendo Pdsfo con autocla- y particulas grustacidn pors
o . ve de 12 atg gruesas con Chorro Agua a

pa__ {(g) ggtggiaze de .. gas presion

da nitrd- (véase
geno (véa nota a
se nota al pie 2)

q

.a

pia 1)

70 Acido hipefosfo=- '

+080 2,0 80 A A
71 Acido difosfoross 2,1 75 A At
72 Acido fosforoso 0,9 52 B At
T3 Acido hipofosfoross 2,5 70 A At
74 Acido ortofosforoso 0,8 45 B At
75 Acido trimetafoge ' »

férico 3,0 85 8 At
76 Acido tetrameta~

fosfarico 2,8 80 8 A!
77 Acido pirofosférice 1,8 61 8" At
78 ggida tetrafosfori- 0,9 50 8 At
79 % Ninguno 7 230 c B’

# Control,

Nota al pie l: 4 indica separacion virtualmente

completa con una presidn de 3,0 kg}cmz.

B indica separacidn virtualmente completa Bxcepj
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to parts de las aspas del agitador por la misma prmsidn,
_ € indica que no hay separacidn de incrustacién
en absoluto con la misma presidn,

Nota al pie 2: A' indica separacion completa con
una presifn de 1,0 kg/cm.

B indica que la incrustacion dificilmente pude
separarse con una prasion de 10 kg/umz.

Ejemplo 7.

Sa usd una combinacidn de los mismos autoclaves
de primera y segunda etapa que en el sjemplo 2. Las paredas
intariores ds ambos autoclaves y otras superficiss en contace-
to con sl mondmare fueron revsstidas con una solucidn acuasa
al 20% ds dcido ortofosPérico en las cantidades variables in=
dicadas en 1a tabla VII seguido de desecacidn a B80RC. Entoncels
sz roalizaron experimentas de la misma manera y en las mis-
mas condiciones que en 6l sjemple 6, con los resultados exw=
pusstos sn la Tabla VII,

Para comparacion se repitid sl mismo procedie
misnto experimontal empleando ol mismo compuesto revestidor
en una cantidad manor, expanidndoss los Fasuifados también
en la tabla VII,

TABLA VIT

> im

€1, Cantidad de re Incrustacién Incrustagidn Separacign de L
Ng. vgstimiango g/ ton autoclaw GON part{ci~ crustaclpn ors
como spiido ve de 12 atg las grussas orro gua |a

4

pas con autoclg gas nitrd presi‘n
ve de 28 stg gene (véa (véaza
(9) pa. sa nota  nota |al
(g) al_pie 1!
8o - 045 1,9 57 A A'
‘81 5,0 0,8 45 A A

82 50 2,5 G B Al
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(Continuacidn)
' TABLA WIZ

83 = a,001 6,0 130 £ ar

* Control.

Nota al pie l: Igual qus se indico raspacte a la
Tabla VI. '

Nota al pie 2: Igual que se indied raspecto a ls
Tabla VI.

Ejemplo B.

Se usd una combinacidn de los mismos autoclaves

)

de primera y ssgunda etapa gue en el ejemplo 2. Las parsdes in
teriores de ambos autoclavss y otras superficies en contacto
con monomere fueron revestidas con una solucidn acussa al 30%
de uno de los &cidos conteniendo Pésforo indicados en la Tabla
VIII en una cantidad de 3,0 g/m2 como sdlide, seguido de dese-
cacidn. Entonces se realizd polimerizacidn a gransl can los
autoclaves arriba indicados de la misma manera ¥y sn las mismas
eondiciones que en sl Ejemplo 8.

Para comparacion sa Qealizé 1a misma polimeriza=-

cign con los autoclaves no teniendo superficie revsstida. .

" Como resultado, las cantidades de incrustacidn de
polimero depositadas en 8l autoclave an tada sxperimento se
ilustran en la tabla VIII,

Con el fin de obsarvar cualitativamente el cloru-
ra de polivinilo obtenido por los expsrimentas arriba descri= |
tos y el producta final, s decir, hojas de cloruro de polivi-
nilo plastificadas, se determinaron la distribucidn de tamafio

de particula del polimero y la ocurrencia de ojo de pescado en

. *
8l producto de hoja. Los rasultados tambien se axponen an la
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Para mejor explicacidn, la distribucidn del tama-
Mo de particula ss expraesa en tantos por cientc de peso de
partfculas que pasan a través de uno de los tamices de mallas
espacificada en la tabla. La ocurrencia ds ojos de pascado
sa ilustra por el ndmero de particulas no gelizadas sn plezas

2 on una hoja de resina ds

gue ocurran sobre un area de 100 om
cloruro de vinild, de 0,2 mm. da grosor preparada mezelando
100 partes da paso del cloru?n de polivinile por 1,0 parte da‘
pesc de estearato de plomo 1,0 parte de peso de sstearato de

bario, 0,5 parte de peso de. didxido de titanio, 0,1 parte de

paeso de negro de carbdn y 50 partes de pesc de dionctiftalato

an un molino de rodillos a 15t durants 7 minutos.

TABLA VIII
Ejs Material Ingrusta= Incrusta- Distribucidn de  Ocurran-

No. revesti- cidn con eidn y par tamafio de part{ cia de
dor. autoclavs ticulas gulas ~ ojos ds

e s e o

de 12 ata grussas AD 60 100 200 pescado

22200 con auto-
() givede 1la llas les las
(a)

84 foido fosfo- 1;1 56 96,1 902 W7 5,9 39
85 Agido ortofos g, 43 95,2 92.0 39.6 5,2 35
86 x Niaguno 7,0 230 91,5 B3.5 36.0 16,0 190

« Control.

Ejempleo 9.

52 usdé una combinacidn los mismos autoclaves de
primera y segunda atapas qus en el sjemplo 2. Las parsdas ine

teriores dao ambos autoclaves y otras superficies sn contacto

con mondmerg Pusron revestldas con una solucidn acuosa de uno

de los Acldos contsnisndn feaforo, indicacdos an la tabls 1IX

»
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con una cantidad de 0,5 g/cm2 como s0lido, saguido ds dessca-

cidn.

Después se realizd polimarizacidn a gransl y ex-

perimentos subsiguientes con los autoclavas asi revestidos

de primera y segunda etapa de la misma manera y en las mismag

condicionss qus en el sjemplo 2, excepto gus la mezcla mond-
_ﬂ?fﬂg?WRiffﬁa sn la polimerizacion de primera etapa consistid
an 1300 gr. de cloruro de viniloc y 100 gramos de acetato de
vinilo en presencia de 0,201 gr. de acetileiclosulfonilperd-
xido vy que la polimerizacidn de sagunda stapa fue realizada
sin mondmero adicional pero con 9,40 gr. de diisopropilpera-
xibicarbonato como iniciador de polimerizacidn, duranda alre-
dedor de 6 horas en lugar de slrededor de 8 horas. Con el fin
ds separar la incrustacidn de polimero se empled un chorro
de gas nitrdgeno en adicidn a los chorros de agua a presidne.

Para comparacidn se repiti6 gl mismo procedimien
to experimental de arriba, solo con la omisidn del rovesti~
miento de los autoclaves. '

Los resultados de los experimentos se axponen
sn la tabla IX.

Se encontrd, en conexidn con sl axpsriﬁanto com-

parativo, que las parsdes internas de los autoclaves y las

superficies de las aspas de agitador estuvisron totalmente

cubiertas con gruesas capas de incrustacidn del polfmero fir<

memente adharidas, y sl lustre mestalice inherente de aquellag
supsrficies solo pudo recuperarss despuds de haborse raspado

la incrustacidn de polimero con uma cuchilla metdlica, ssguis

do con pulimentc do papel de arena; necesitande de I a 1,8

horas de trabajoa
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TABLA IX
Eje Materisl Incrusta~ Incrusta- Separacidn de inc:uatacion
No. rovesti=- cifn con cidn y ors
doy autoclave part{cu- ChorTo 08 gas Agua a pre=
ds 12 eta las grus- nitrdgene (véa sion (véa-
pa sas con se nota al ple ss nota gl
(o) autoclave 1) pis 2
9 de 22 etg
Ea' )
{a)
87 Acido fosfora=- '
7 20 o fosfore 3,1 7 A ar
88 Acido ortofos- _
eérico 2,3 49 A A‘
89 Acido tetrafos~
férico 237 54 A At
9D x Ninguno 9,7 227 B B¢
Control, »

Nota al ple )l: A intlica ssparacidn virtualmenta
camplota 9xcspto parte do las aspas del aglitador con una pra-
sidn de 3,0 kg/cmz.

B indica que la incrustacidn dsl polimerc diff-
cilmenta pudn separarse con la misma presicon.

Nota al pie 2t Lo mismo que se indicd respecto-
a8 la tabla VI.

W Reniadvp 1 e ey e

N O T A

La prasente patents de invencidn, comprende las
sigulentes reivindicacionas:

1.~ Procedimionta para la polimerizacidn a gra=
nol de mondmeros de clorure de vinilo, o de su mezcla mondme=

ra con un monomer® o varios mondmeros copolimerizables, ocarace

torizade porqus comprende roalizar la polimerizacidn en un repce

tor de polimerizacidn donde las paredes interiores y otras suy

-
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perficies, quse se pongan en contacto con gl o los moundmeros
se provéen de ravestimiento ds un compussto con una solubili-~
dad mayor que 0,5 g en 100 g, de agua a 252C y con un punto

de sbullicidn superior a 60%C.

2.~ Procedimiento segn la reivindicacidn 1, ca-

racterizadn porque dicho compussto es un hidrdxids de un metal

de-dlcali o de un metal alcalino térreo con una solubilidad

— iy Vb g

mayor gue 0,5 g. én 100 g de agua a 258C.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca

racterizado porque dicho compuesto @s un acido contsnisndo me-
tgl 0 su sal de metal de dlcali con una solubilidad mayor que
0,5 g. en 100 g. de agua a 25%C.

4.~ Procedimiento seqdn la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque dicho compuesto ss up écido gonteniendo
fosPoro con uma solubilidad mayor que 0,5 g. sn 100 g. de
agua, a 252C. ‘

5.~ Procedimisnto segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque dicho compuesto es una sal de metal de 4l=
cali da un acide seleccionada del grupo consistents en acide
carbdénico, dcido fosfdrico, dcidos polimetafosfdricos y &cidog
polifosfdricos, con una solubilidad mayor qus 0,5 g. an 100 Qe
de agua a 252 C,

6.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porgue dicho compussto es una sal seleccionada dal
grupe consistente sn sulfatos, nitratos y haluros de metales
distintos a los metales pertenecientas al 52 grupo de la ta-
bla periddica vy sus sales dobles con una solubilidad mayor qu%

045 g, en 100 g. de agua a 252 C,

7+~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1, ca-
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| soluble an agua con una solubilidad mayor que 0,5 g+ @n lﬁﬂ'gi

racterizadu‘porqus dicho campue;to es una sal seleccionada del
grupo consistente en tioclanato, fsrroclanuro y ferricianuro
de metales de '&lcali y sus sales dobles gon una solubilidad
mayor gue 0,5 g. en 100 g. de agus a 259 C.

8. Procedimiento segdn la reivindicacion 1, ceo
racterizado porque diﬁho compuaste es un acido selaccionado
del grupe wonsistents en dcidos carboxilicos, dcidoa aminoocar-
boxilicos, fcides orgdnices sulfdnicos y su sal de metal de
dlcall con una solubilidad mayor que 0,5 g. an 100 gr. de agus
a 252 C y con un punto da ebullicidn mas alto que 602 L.

9.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque dicho compussto es un aleohol alifatico po-
livalente con una solubilidad mayer que 0,5 g. en 10D g. de
agua a 25¢ C y con un punto de ebullicidn superior a 609 C.

10.,~ Procedimianto segln la relvindicacion 1,
caracterizado porque dicho compuesto es Penol o una de sus de«
rivados won uba solubilidad mayor que 0,5 en 100 g. de agua a
252 C. . |

1l.= Procedimiento saéﬁn 1a reivindicacidn 1,

B S )

caracterizade porque dicho compuesto es un polimsro suparior

da agua a 25¢ C.

12.- Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porqus dicho compuesto es un agehte superficie
activo soluble en agua con uha solubilidad mayor qus 0,5 gr.
en 100 gr. de agua a 25° C,.

13.~ Procedimicnto segin la.reivindicacidn 1,

caractorizado porqus dicho compuesto es un tinte orgdnico sol

ble en agua con una solubilidad mayor gque 0,5 9. en 100 g. de
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ciona del grupe consistente en 4cido fosPdrico, édcido hipofosd

agua a 252 C.

l4.~ Procedimiento segln la reivindicascidn 2,
caracterizado porgque dicho hidréxido as;é seleccionado del
grupo cansistente en‘hidréxido de litio, hidrdxido de sodio,
hidréxido de potasic, hidrdxido de sstroncio e hidréxido de

bario.

15.- Procedimiento segln la reivindicacidn 3,
caracterizado porque dicho dcido conteniendo metal es acide
bérica.

16.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 3,
caracterizado porque dicha sal de metal de dlcall de un 4cido
contaniendo metal se selecc%ona del grupo consistgnte en-bo~
ratos, silicatos, titanates, cromatosy bicromatos, manganatos,
parmanganatos, molibdatos, tungstates, fosPotungstateos, Posfo-
molibdatos, aluminatos y estannatos de matales de 4lcall con
una solubilidad mayor que 0,5 g. en 100 g. de agua a 252 C.

lf.- Pracedimiento sagiin la reivindicacidn 4,

caracterizado porque dicho Acido conteniendo Pésforo se selsce

?dioso, dcido fosPoroso, dcide difosforose, Acide pirb?oe?oQ
rosa, acido hipofosPdrico, dcide ultrafosfdrico, acidos poli=-
metafosforicos y acidos polifesfdricos.

18,~ Procasdimiento segin la reivindicacidn &,
caracterizado porgue dicho sulfato se seleccicna del grupo
congistente en sulfato ds litlo, sulfato de sodio , svlfato
de putasio, sulfato de cobre, sulfato de magnesio, sulfato de
ainc, sulfato de aluminio, sulfato de titanio, sulfato de es~

tafio, sulfato‘de.hierro, sulfato de niqual, sulfato de cabal=-

»~

tu,{éulfato de cromo, sulfato de manganeso, sulfato de platie
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no, sulfate de elamentos de tierras raras y sulfato de circoe
nio.

19.« Procedimiento segin la relvindicacidn 6,
caracterizade porque dicho nitrato esta selecciongdo del grupo
coneistents en nitrato de litio, nitrato de sodio, nitrato de
putasio, nitrato de cobre, nitrate de plata, nitrate de magnaw
sie, nitrato de calcio, nitratoc de bgriu, nitrato de zipc, fie
trato de alum%nia, nitrato de estafio, nitrato de niqusl, nitrest

to de cobslto, nitrate de cromo, nitrate de manganesw, nitrato

de platino, nitrato do estroncio, nitralos de elementons do ties
rras raras y nitrato de circonio.

20.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 6,
caracterizade porgque dichg haluro esta selsccionado del grupo .

consistente en cloruro de litio, cloruro de sodio, cloruro de

w

potasio, clorurc de cobrs, cloruroc de magnesie, cloruroc de cals

cio, clorure de bario, cloruro de zinec, clorurn da aluminio,

cloruro de estafio, cloruro do hierro, cloruro de niqual, clorus
ro de cabaltn, clorura de cromo, cloruro de molibdeno, cloruro
de mangénasa, clorura da platino, cloruro de estrontclio, cleoru-
ros do elementos do tierras raras, clord??fdé\gifagh;o, cloru=
ro da tungsteno, fluorurc da sodic, bromurs de sodio, yodura
de sodioc, fluoruro de petasio, bromuro de potasio y ynduro de
potasio. .
21,~ Procedimiento ssgln la reivindicacicn &,
caragterizado porque dicha sal doble estd selsccionada del gru+
po consistente sn sal de fMohr, alum de potasio, alum de sodio,

alum de amonio vy alum de awmonio-hierro,

22.~ Procedimiaento segln la reivindicacidn 7,

caracterizado porgue dicha sal doble @s sal de Reinsecka.
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23.,=- Procasdimiento segin la reivindicacidn 8,
varacterizado parque dicho’écido carboxilicp ss gelecciona
del grupo consistenta en.écido Pormico, acido acdtico, aecido
oxélico, &cido tartirica, Acide succinica, #cido maléico, aci
do salicflico, 4cido glicdlico, y Acido glucdnico.

24,~ Procedimients seglin la reivindicacidn 8,
uaracte;izado porgus dicho acido aminocarbox{lico es Acido

-;;Ltémico.

25.~ Procedimisnto segln la reivindicacidn 8,

caracterizado perque diche acidoe sulfdnico prgénico ss selace

ciona del grupo consistante en &cido l-naftilamina~2wsulfdni=

co y 45ido 2e-nitrobsncenasulPénico.

26.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 8,
caracterizado porque dicha sal de metal de Alcali se selece
ciona dsl grupo consistente en las salas de ma?al de 3lcali
de Acido Férmico,'écido acético, acido oxalico, acido tartde
rico, dcido succinico, 4cido maléico, acido salic{lico, &ci-
do. glicolico y acido gluednica. .

27.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 8,
caracterizado porqua dicha sal de metal de &lcali se seiec—A
ciona del grupo consistents en las sales dg metal de dlcalil
de acido glutamico y Acido etilenodiaminotstraacdtico.

28.~ Procsdimiento segln la reivindicacidn 8,
caracterizado porque dicha sal de metal de alcali se sslec-
clona del grupo consistente sn las sales de metal de aleali,
de acido lLdaFtilamina-z-sulfénico y deido 2~nitrobencanosul-
Pénico.

29.~ Procedimiento sagdn la reivindicacidn 9,

caracterizado porque dicho alcohol alifatico polivalente se
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‘

sglecciona del grupo consistente en glicerina, manitol, sore
bitol, glucosa, etilsnoglicol, propilenoglicol y sucrnsé. .

30+~ Procedimiento segdn la reivindicacidn 10,
caracterizado porque dicho derivado de fenol se selsceiona
dal grupe consistento an hidroquinona, resorecinel, pirsocate~
chol, pirogallol, 2-aminofoncl-~3-aminofencl. | '

3l.~ Procedimientc segin la redvindicacidn 11,
varacterizado porgue diche polimero supsrior soluble en agua
sa salecciona del grupo consistents en gelatina, goma arébi-
ga, almidén, sal da sodio de carboximetilcelulosa, metilcelu-
losa, §xido de polistileno, polivinil alcchol, &cido polia«
er{lico y poliacrilamida.

32.« Procsdimiento segdn la reivindicacidén 12,
caracterizado porque dicho agunta superficis activo saluble
en agua s selecciona del grupso conalstents an polioxietilepn
sorbitan monoastearato, polioxistileno sorbitan monolaurato,
polioxietileno estearato, polioxistileno laurato, polio-
xietileno lauril éter, polioxistileno cetilster, polioxistiled
no monil fenil dter, polioxistileno octil fenil ster, polio=
xietileno glicaril monoestearato, este;;;éa.és“;;ain, sulfo-
nato de sodio 4-dodocilbienceno, laurilsulfato de sodio, hidro-
cloruro de laurialamina, acetato de dodecillamina, bromuro
de cetil piridinio, cloruro ds cetil piridinio, clorursc de
alquildimetilbencilamonioc y bromurc de cetiltrimetilamonioc.

33~ Procedimiento seglin la reivindicacidn 13,
caractoarizado poéaue dicho tinté organico soluble en agua s8

solecciona dol grupo consistente an negro rapido acide BR,

varde complejo acido BL, verde de cianamina acido G, verds

ligere 5F, azll coluble I, amarillo cromo G, amarillo crome

]

Shedra g et (e E b et o s
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M, negro azul cromo BC, castafie cromo RH, amarilla elaro ré=

pido G, amarillo rdpido dcido R, rojo de alizarina, amarillo

‘astrazon 306, amarillo astrazon 56, cianina basica 6G, azdl de

metileno, furanina basica 8G, violata de metilo, castafio ra=
pido directn, castafic RT, vards oscuro dirscto B, aziil cobre
directo BB, azdl ciele directn 53, az(il rapide directo G,
violata dirscto N, amarillo proeidn HA, amarillo remazel G ¥y
Tojo remazol 3B.

34.~ Procedimiento segin 1a reivindicacidn 1,
saracterizado porgque dicho compuesto se selecciona del grupo
consistenta en sal purplrec, anhidro cloruro de anilina, car-
bonato de guanidina y acido sulfamico.

35.~ Procedimiento segliin la reivindicacidn 1,
saractsrizado porque la cantidad de dichos revestimientos es-
t& sn 8l alcance desde 0,005 & 500 a/m2.

36.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1;
caracterizado porqus la cantidad de dichos revestimientos age
t4 en el alcance ds 0,05 a 100 g/mz.

37.- "Procedimiento para la polimerizacidn a
granel de cloruro deo vinilo".

Sagin se describe y reivindica en la presentg

foliadas y escritas a maguina por una sola de

fladrid, a 23 MAR 1075
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