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RESUM I DE LA DESCRIPCTCN

Un método para polimerizar cloruro de vinilo con el
fin de impedir que se deposite inerust-cidn de polfmero sobre
las paredes y otras superficies en contacto con mondmeros en
un reactor de polimerizacidén. De acuerdo con el mé;odo, uno e
varlos productos, entre vodo, compuestos de vodo, bromo,'ccm—
puestos de bromo, tioclanato, isotiecianato, dcido fitico, =~
sus derivados, hidratos de carbono reductores y ciertos otros
compuestos se afiaden a la mezcla de polimerizacidn. Bl efecto
de este método puede fomentarse sindrgicamente con revesti- -
mientos de un compuesto orgdnico polar o un tinte orgdnico 50
bre acuellas superficies.

TONDO DE INVENTO

Este invento se relaciona con un método para la po-
limerizacidn de cloruro de vinileo o una mezcla mondmero de -
cloruroc de vinilo, como componente principal con uno o varios
mondmeros copolimerizabl.s, para evitar por ello:que se deno-
site incrustacién de polimero sobre las paredes y ctros super
ficies en contacto con el mondmero ¢ los mondmeros en un reac
tor de polimerizacién.

Para la preparacidn de recinas de ¢lorurc de nolivi
nilo, se conocen varios métodos, incluyendo polimerizacidn de
su. pencidn, polimerizacidn de emulsidn, polimerizacidn de so~
lucidn, polimerizacidn de fase de gas y polimerizacidn a gra-
nel, Sin embargo, ninguno de estos métodos de la téenica ante
rior ha esta libre de los problemas de la incrustacién de po-
limero, que se depositaba sobre las superficies de un reactor

de polimerizacidén durmnte la marcha de polimerizacidn., De -

acuerdo con los métodos de la téenica anterior, laa superfi--
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cies en contacto con monémero, incluyendo las parcdes interio
res del reactor, vy superficies de un agitador, previsto en el
reactor, usualmente resultan cubiertas con incrustacién de po
limero durante la marcha de polimerizacién, dando por resulta
do rendimientos de polimero decrecientes y rebaja de la capa-
cidad refrigeradora del reactor. Ademds, tiende a ocurrir que
plezas de la incrustacidn de polfmero, asi depocitada, even~-
tualmente se desprendan de las superficies y penetren dentro
del producto polimero resultante, :legradendo por ello su cali
dad. Ademds, lo que es peor es que la limpleza del reactor de
polinmerizacidén para eliminar la incrustacién de pSlimero des- |
pués de cada lote de polimerizacidn, no sélo requiere mucho -
trabajo y tiempo, sino que también da origen a un serio pro--
blema respecto a la salud de los obreros, debido a la toxici-
dad del mondmero no reaccionado, absorbido en la incrustacidn
de polimero.

De acuerdo con otro método de la tdéenica anterior,
la produccidén de la deposicién de incrustacién de polfmero so
bre lasparedes interliores y otras superficies de un reactor -
de polimerizacidn ée ha propuesto alcanzarse por revestimien-
to de las superficies antes de cada lote de polimerizacidn con
un compuesto seleccionado entre compuestos orgdnicos polares,
ta;es como compuestos de amina, compuestos de quinona y come--
puestos de aldehido{ tintes y plgmentos orgdnicos (vdase pa--
tente de EE.UU. 3.669.946) . Este método, sin embargo, resulta
inconveniente por el complicado procedimiento de secado, que
debe seguirse despuds de tal revestimiento y por la producti-
vidad rebajada del reactor de polimerizacién, debido a los -

tiempos relativamente prolongados, empleados para el revesti-
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miento durante intervalos entre los lotes de polimerizacidn,
asi como porlpolucién ambiental y problemas sanitarios, éue -
deben causarse por los disolveﬁtes orgdnicos empleados en -
grandes cantidades junto con los compuestos revestidores,

RESUMEN DEL INVENTO

El objeto del presente invento es procurar un métom
do nuevo y mejorado, libre de los problemas arriba descritos
para la produccidn eficaz de la deposicién de incrustacidén de
polimero sobre las paredes y otras superficies en el reactor
de polimerizacidén en cualr~uler tipo de polimerizacidén de clo~
ruro de vinilo con wna eficacia de produccidn muy alta.

El método para polimerizar clorurc de vinilo o una
mezcla mondmera de cloruro de vinilo, como principal componen

te, con uno o varios mondmeros copolimerizables, de acuerdo -

con el presente invento, comprende afiadir, a una mezcla de po

limerizacidn, por lo menos un aditivo, seleccionado del grupo
consistente en yodo, compuestos de yodo, bromo, compuestos de
bromo, tiocianatos, isotiocianatos, 4cido f£ftico, sales de 4ci
do fitico y compuestos orgdnicos reductores.

La prevencién de deposicidn de incrustacién de polf
mero de acuerdo con el método arriba sefialado, puede fomentar
se ulteriormente por revestimiento de las varias superficies,
qgue entran en contacto con el mondmero o mondmeros con un com
puesto orgdnice polar o un tinte orgdnico.

DESCRIPCION DETALLADA DE LAS EJECUCIONES PREFERIDAS

Los adltivos, que deben ser incluidos en la mezcla
de polimerizacién, de acuerdo con el método del presenteinven

to, se seleccionan del grupo consistente en yodo:; sales de yo

do inorgdnicas, tales como yodurc sddico, yoduro potdsico, yo
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duro aménico, yoduro cflcico, yoduro magnésico, yoduro de zindg,
yoduro de hierro y yoduro de nfgquel; yoduro de hidrdgeno} com
puestos orgénicos de yodo, tales como etil yoduro y butil yo-
duro; compuestos de yodo con valencia positiva, tales como
tiocianato de yodo I (SCN), perclorato de yodo I (CIO4), cla~
nuro de yodo I (CN). acdtato de yodo I (CH3COO)3, nitrato de
yodo I (N03)3 y un sulfato de yodo 12(504)3 oI (304): bromo;
sales inorgdnicas de bromo, talescomo bromuro sédico, bromuro
potdsico, bromuro amdnico, bromuro cdlcico, bromure de magne-
sio, bromuro de zinc, bromuro de hierro y bromuro de niquels
compuestos orgdnicos de bromo, tales como etil bromuro y bu--
til bromurc; tiocianatos, tales como tiocianato de sodio, tio
clanato de potasio, ticcianato de amonio, tiocisnato de cal--
clo, tiocianato de hierro, tioccianato de cromo y tiocianato -
de niquel; isotiochnatos, tales camo isstiocianato de sodio,
isotiocianato de potasio, isotieclanato de amonio, isotiocia-
nato de calclo, isotioclanato de hierro, isotioclanato de cro
mo y el isotiocianato de nfquel; dcido f£ftico; salcs de sodlo,
potasio vy amonio de dcido £itico; y compuestos orgénicos re--
ductores, tales como rongalita, glicerin-aldehido, dcido as--
cérbico e hidratos de carbono reductores (por ejemplo, gluco-
sa, fructosa, manosa, maltosa y lactosa). Hidratos de carbono,
tales como sucrosa, que no tienen ninguna propiedad reductora
como tales, pero son capaces de dar la propiedad recductora a
sus hidrolizados formados durante la polimerizacidn, son igual
mente eficacds que los hidratos de carbono reductores. LOS =~
compuestos orgdnicos polares, que deben ser usados para Yeves

tir las varias superficles, que entran en contacto con mondme

ro o monémeros en el reactor de polimerizacidn en conjuncidn
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con la adicidn de los arriba indicados aditivos a la mezcla -
de polimerizacién, son compuestos orgénicos teniendo uno o va
rios dtomos o grupos con electrones impares, tales como oxige
no, nitrdgeno y &tcmos de azufre en sus moléculas. Son ilus--
trativos de los compuestos orgénicos polares, compuestos orgd
nicos conteniendo nitrdgeno, seleccionados entre aquellos con
los grupos azo, nbtro, nitroso o azometina o anillos de azina
vy compuestos de amina, tales como azometano, azonbenceno, ni-
trobenceno, nitrosobenceno, monoaminomononitroazobenceno, pi-
raciha, piridina, tiacinas, oxacinas (por ejemplo, morfolina),
anilina, benzalanilina, 4cido etilenodiaminatetraacético -of-
naftilamina, ‘etanolamina, dietanolamina, trietanolamina, vita
mina B, (es decir, amida de 4cido nicotfnico) y clorbfilay -
compuestos orgdnicos conteniendo azufre, seleccionados entre
aquellos con grupos tlo-carbonilo o mercapto o enlace de tiqé
ter, tales como 4cido tioglicdlico, tiouréa, &cide tiocarbani
lico, dcido tiocarbénico, 4cido tiobenzdico, tiocetres y mercap
tanos, compuestos orgdnicos conteniendo oxfgeno, selecciona=-
dos entre quinonas, tales como p-benzoqguinona, cetonas, tales
como acetofenona y benzofenona, ddehidos, tales como acetalde
hido vy benzaldehido, alcoﬁoles teniendo més de 5 dtomos de -
carbono, tales como cetil %lcohol, octil alcohol v bencil al-
cohol y 4cidos carboxflicos teniendo mds de 5 4tomos de carbo
no, tales como 4cido ésteé%ico v 8cidos naftdicos; y compues-
tos alifdticos o aliciclicés de polieno con dobles enlaces -
con jugados, tales como vitémina A

-, B-, v Y.

Los tintes orgénicos, dtiles también para el revesti

1 Vitamina A2 Y Carotinas -
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miento de las superficies, se citan, por ejemplo, como azul -
de metileno, negro de nigrosina, base de nigrosina; neqgro de
aceite, negro de alcohol; negro de anilina, fluoresceina, tin
tes monoazo y poliazo, twles como amaranio; tintes azc contee-
niendo metal; tintes de naftol pertenecientes a los tintes -
‘azéicos o azo inactivos; tintes azo dispersos; tintes de éntqg
quinona, tales como tintes de dcido de antraquinona, tintes de
cuba de antraquinéna. tintes de cuba de antrona, tintes de -
lalizarina, tales como alizarina y tintes de antraquinona dis-
persos, tintes indigoides, tales como fndigo brillantes B, ro
jo trene, vicleta RH ¥y negro D de imprenta trene; tintes de -
sulfuro, tales como azul FBRB de azufre v negro B de azufre; -
tintes de ftalocianina, tales como ftalocianina de cobre vy -
Fintes de ftalocianina libres de metal; tintes de difenilmeta
no vy trifenilmetano; tintes nitro, tinges nitroso; tintes de
tiazoly tintes de xanteno; tintes de acridina; tintes de azl-
nay tintes de oxacina; tintes de tiacina, tintes de benzoqui~
nona y naftoquinona: tintes de cianina y compuestos relaciona
dos con tintes orgdnicos, tales como complejos o muestras de
alquitranes v peces, asf como ciertos tintes orgdnicos solu--
bles en aqua.

Los tintes orgdnicos solubles en agua, Ultimomente
nencionados, incluyen (1) sales de metal de 4lcali de 4fecido -
lsulfénico, tales como amarillo G brillante directo (tinte di-
recto), amarillo 2 Glligaro dcido (tinte 4cido), amarillo 4 -
G Levafolx (tinte reactiveo), naranja G brillante Procion (tin
te reactive), escarlata G5 rédpido directo (tinte directo), -

burdeos N8 directo (tinte directo) escarlata 3 R brillante -
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(tinte 4cido), rojo B 4cido de alizarina (tinte mordente fci-
do), azul turco #irecto GL (tinte directo), azul 3 G Cibacron
(tinte reactivo), Blankophor B'(tinte &cido), nigrosina (tin-
te 4dcido) v gris G Sirius (tinte directo); sales de metal de
4lcali de 4cidos carboxilicos, tales como crisamina G (tinte
directo) amarillo GC rdpido directo 4tinte directo), amarillo
cromo G (tinte mordente 4cido), amarillo cromo ME (tinte mor-
dente dcido) v eosina G (tinte dcido); sales cuaternarias de
amonio, tales como flavina bdsica 8 G (tinte bdsice), amari--
llo 3 G astrazdn 4tinte bdsico), rodamina 6 GCP (tinte bisi--
co), safranina T (tinte bédsico), rodamina B (tinte bdsico) v
daltofor AN (tinte bdsice): e hidrocloruros tales como aurami
na concentr-da (tinte bdsico) crisoyodo (tinte bAsico) y cas-
tafio BG Bismarck (tinte bdsico),

Entre los tintes orgdnicos arriba enugerados, y com

puestos relacionados, los mds preferidos son: negro de nigro-

| asira, base de nigrosina, negro dg alcchol y negro de aceite.

Al poner en prictica el método del presente inven-—-
to, el aditivo o los aditivos, se afiaden como tales a la mez-
cla de polimerizacidn 0, si fuera necesario, como una solu- -
cidn o dispersidn en un disolvente o una mezcla de disolven--

tes. Los disolventes adecuados al propésito no estdn especifi

| camente limitados, pero pueden ser agua, alcocholes, ésteres,

cetonas, hidrocarburos o hidrocarburos clorados.

La cantidad del aditivo o de los aditivos que deben
ser affadidos a la mezcla de polimerizacidén, podria ser por -
lo menos de tres partes por millén de peso, basadas en el pe

so del mondmero o de los mondmeros. Cualquier cantidad por -

encimade 5.000 partes por milldn de peso, da por resultado -
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varios efectos indeseables al procedimiento de polimerizacidén
asf{ como a la calldad de los productos polimeros. Por lo tan-
to, se prefiere que la cantidad del aditivo o de los aditivos
esté en el alcance desde 3 a 5.00C partes por milldn o prefe-
rentemente desde 10 a 1.000 partes por milldn de peso, basado
en mondmero o mondmeros., Los aditivos pueden ser afiadidos a -
la mezcla de polimerizacidn preferentemente antes del cémien—
zo de la marcha de polimerizaciédn. 5in embargo, cs opcional -
utilizarlos durante el curso de la polimerizacidn, Despuds, -
al aplicar los compuestos polares orgdnicos o tintes orgdnicos
para revestir las paredes y otreas superficles cue se pongan -
en contacto con el mondmero o los mondmeros dentro del reac--
tor de polimerizacidn, los compuestos revestidores por antici
pado se disuelven o dispersan en un disolvente o una mezcla d¢
disolvente. Las superficies revestidas se secan por medlo de
aire o por aire callente a alrededor de 60-702C,. Cuando se ha
cen dos o mds revestimlentos por ‘el mismo o diferente compues
tos revestidores sobre las superficies, se realiza tal deseca
cidn con aire caliente despuds de la provisidn de cada etapa.
Los disolventes adecuados para disolver o dispersar
los compuestos orgdnicos o tintes para revestir las superfi--
cles, pueden citarse como ejemplos por éteres, tales como te-
¥rahidrofurano y diisopropiléter; alcocholes tales como neta--
nol, etanol y propanol; éseres, tales como metil acetato y -
etil acetato; cetonas, tales como acetona y metil etil ceto--
na; hidrocarburos, tales como benceno, tolueno, xileno y heza
no; hidrocarburos clorados, tales como cloruro de metileno, t¢

tracloruro de carbono y tricloroetileno y disolventes aprdti-

cos, tales como dimetilfomamida, dimetilacetamida w dimetil-
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La cantidad de los compuestos revestidores, aplica-~
dos sobre las superficies, espb£ lo menos de 0,000l g. & pre-
ferentemente 0,005 v 1,0 g. por cuadrado de drea revestida, -
de modo que pueda obtenerse un pleno efecto para fomentar ul-
teriommente la prevencién de la deposicidn de incrustacién de
polimero.

La adicidn de los aditivos a la mezcla de polimeriza
cidn, sin el procedimiento adicional, de revestir las superfi
cies, es suficiontemente eficaz para la prevencién de la depo
glicidn de incrustacidn de polfmero en la mayorfa de los casos
vy tiene la ventaja de los hechos de que aquf no hay posibili--
dad de polucidn, puesto que el revestimicnto de supebfficie, en
que se emplcan disolventes orgdnicos, se omite, y también que
la eficacia de la produceién de resina §e cloruro de polivini-
Lo se mejora mucho vy se cmite el procedimiento revestidor que
hace perder tiempd.

El efecto arriba indicado de impedir la deposicidn -
le incrustacién del polfmero, puede incrementarse ulteriormen-
te cmpleando adicionalmente la téenica de revestir las varias
superficies. En este caso, la cantidad de un aditivo o de los
pditivos, que deben afladirse a la mezela de polimerizacidn, -
Euede reducirse significativamente y, una vez que las paredes
internas y otr:as superficies del reactor de polimerizacién ha-d
ran sido revestidas con los compuestos revestidores, puede rea
L izarse un nimero inesperadamente grande de lotes de polimeri-
bacién continuamente sin deposicidn de incrustacidn de polime-
Fo, debido al sinergismo de losalitivos y de los revestimiene-

L0os.
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El método del nresente invento es eficaz en la poli
merizacién de cloruro de vinilo sin tener en cuenta los tipos
de polimerizacién, es decir, polimerizacidn de suspen:idn, po
limerizacidn de emulsidn, polimerizacidén de solucidn o polime
rizacién a granel. El método del presente invento no es rese=
trictivo del aditivo auxiliar que deba incluirse en la mezcla
de polimerizacién; pueden ser iniciadores de polimerizacidn,
agentes suspensores, emulgantes y algunas veces aqentes de -
transferencia de cadena. F1 método del invento tampoco es res
trictivo de la temperatura de polimerizacidn y del grado de -
agitacidn. El método del invento muestra axcelentes efectos -
para la prevencién de la deposicién de incrustacidn de podime
ro, no solo en la hamopolimerizacidn de cloruro de vinilo, si
no también en la copolimerizacién de cloruro de vinilo con -
uno o varios mondmeros insaturados etilénicamente, copolim i
zables con cloruro de vinilo, tales como vinil &steres, vinil
éteres, acrilonitrilo, 4cidos acrflico y metacrflico y sus &s
teres, 4cidos maléico vy fumdrico y sus éstres o anhfdrido de
dcido maldico, mondmeros aromfticos de vinilo, haluros de vi-
nilo, otros que el cloruroc de vinilo, haluros de vinilideno y |
olefina., A continuacidn se citardn ejemplos para ilustrar el
método del presente invento. En los ejemplos, las partes por
millén se basah en el peso del mondmero o los mondmeros. La =~
estabilidnd al calor del producto y el ndmero de ojos de pes-
cado, mencionados en las descripciones de alguncs cjemplos o

en las tablas, se detemminaron como sigue:

Determinacidn de la estabilidad al calor del produc

Una mezcla de 100 partes de peso de una rasina de -
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cloruro de polivinilo, 1 parte de reso de dibutil-estafio maled
to y una parte de peso de 4cido estedrico, se mezcld en ﬁn -
mezclador de rodillos a 170eg éurante 1¢ minutos para formar
una ldmina de 0,7 mm. de grosor. La ldmina fue calentada en -
un horno de Geer a 180eC y el tiempo hasta que ocurriéd el en~
negrecimiento a la l&mina fue registrado en minutos para deno
tar la estabilidad al calor de la resina del cloruroe de poli-
vinilo,

Determinacidn de ojos de pescado,

Una mezcla de 100 partes de peso de una resina de -
cloruro de polivinilo, 5 partes de peso de dioctil ftalato, -
una parte de peso de dibutil estafio dilaurato, 1 parte de pe-
so de cetil alcohol, 0,25 partes de peso de diéxido de tita--~
nio y 0,05 partes de peso de negro de carbdn se mezcld en un
mezclador de rodillos a 1502C durante 7 minutos, para formar
finalmente una 1ldmina de 0,2 mm. de grosor, El nimerc de ojos
de pescado, que ‘rocurrieron en la ldmina, fue contado a tra--
vés de luz transmisora sobre una 4rea de 100 c:m2 de la lémina

EJEMPLO 1

En un reactor de polimerizacién de aceroinoxidable,
de 1.000 litros, equipado con una placa de mamparo y un agita
dor teniendo aspas del tipo de paletas de GO0 mm,. de didmetro
se cargaron 200 kg. de cloruro de vinilo, 500 kg., de agua de

slonizada, 200 g. de polivinil alcohol parcialmente saponifi-

- cado, 60 g. de azobisdimetilvaleronitrilo y cada uno de los -

varios aditivos, segin se indica en la tabla I en una conti-
dad seqgin se indica en la misma tabla. intonces se efectud la

polimerizacidn a 572C Airante 9 horas. La cantidad de incrus-

3
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tacidn de polimero depositada, la distribucién del tamafio de
partfcula, del producto resultante, y el ndmero de ojus de -
pescado, que ocurrieron en el producto, fueron determinados
por los resultados expuestos en la tabla. La estabilidad al

calor de la resina producto fue de 120 minutos en todos los

experimentos desde el némerc 1 al nimero 34,
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« TADBL A =T -

Eiem Incrus Distribucidn de
plo Cantidad tacidén tamafic de partf 0Ojos de
ne  aditivo DDl g/m? cula ~  pescado
1 Ninguno - 11c0 100 78,6 2.8 . 66
2  Yoduro sddico 100 10 99.0 77.6 2.5 18
3 Yoduro sddico 1000 0 91.2 66,9 2.5 6
4 Yoduro sédico 2000 0 68,3 61.7 2.0 7
5 Yoduro cdlecico 100 5 100 67.1 1.8 = 10
6 Yoduro cdlcico 500 o] 100 65,5 2.0 5
7  Yoduro cdlcico 1000 0 100 69.2 2.2
8 Yoduro cdlcico 2000 o) 100 71.8 2.2 3
9 Yodo 50 5 100 T2.2 2.5 13
10 Yodo 100 0 100 66,5 2.1 3
11 Yodo 150 0 100 61.8 2.3 8
12 Bromo 50 29 100  71.8 2.5 21
13 Bremo 100 8 100 72.0 2.6 11
14  Bromo 150 0 100 T7.2 2.9 5
15 8romo potdsico 100 55 100 76.6 1.8 32
18 Bromo potdsico looo 31 100 61.8 1.2 30
17 Bromo potdsico 2000 13 100 62.7 2.5 16
18 acido fitico 100 30 100 61.1 2.5 19
19  acido fftico 1000 0 100 70.8 2.1 7
2¢  Acido fitico  200C 0 16¢ 68.2 2.1 8
21  sal tetrasédi-
ca de dcido i ‘
tico 1000 51 100 69.1 2,0 34
22 Tioccianato de
potasio 100 8 100 69.2 1.5 21
23 Tiocianato de
potasio 1006 o 98.3 59.8 1.2 9
24 Tioccianato -de
potasio 2000 0 81.8 42,3 0.8 3
25 Glucaosa 1ce 49 100 71.1 2.7 15
(x) (xor) (exx)

x pasando a travds de una criba de 70 mallas.
xx Pasando a travéds de una criba de 100 mallas.
xxx pasando a través de una criba de 200 mallas.
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continuacién tabla I

Ejem. Tnecrus Distribucidn de
plo Cantidad tacidn tamafio de partf Ojos de
n2 Aditivo DeDelRe q/m2 cula ~  pescado
26  Glucosa 1000 ¢ 100 72.2 2.5 6
27 Glucosa 2000 o 100 62,8 2.4 2
28 Maltosa 1000 0 100 63,3 2.4 2
29 Rongalita 50 25 100 71.2 2.1 25
30 Rongalita 100 0 100 70.6 2.2 12
31 Rongalilta 150 0 100 68.8 2.1 7
32  Yoduro $dédico 100
Acido £ftico 100 12 100 6%.1 3.0 17
33 Yoduro sécido 250
Acido fftico 250 0 100 71.8 2.2 4
34 Yoduro séddico 500
Acido fftico 500 9 e 69.2 2.5 6
(x)  (xx) (xxx)
x Pasando a travds de una criba de 70 mallas

xx pasando a travds de una criba de 100 mallas
xxx pasando a través de una criba de 200 mallas.
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LJEMPLOS 2

En un reactor de polimerizacidn forrado de vidrio,
de 500 litros, fueron cargados,.a,s Kg. de cloruro de vinilo,
1,5 kg. de acetato de vinilo, 2¢C kg. de agua desionizada, 10
g. de polivinil alcochol, parcialmente saporificado, 3 g. de -
diisopropilperoxidicarbonato, 200 g. de tricloroectileno & ca-~

da uno de los aditivos que se indican en la tabla II, &n una

cantidad también mostrada en la tabla. Entonces, despuds de

un mezclado preliminar de 15 minutos, se efectud la polimeri

zacidn a 582C durante 12 horas. La cantidad de incrustacién

de polimero depositada en cada experimento, se indica en la
tabla. Las resinas de producto fueron encontradas satisfacto-
rias respecto al tamafio de partfcula y su distribucidn, esta-

bilidad al calor vy ocurrencia de ojos de pegamdo.
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EJEMPLO CANTIDAD

Ne ADITIVO p.p.m.  INCRUSTACICN
35 Ninguno - 1400
36 Yoduro de hidrdégeno 300 s}
37 Tiocianato de yodo 300 0
38 Bromuro potédsico 300 0
39 Tiocianato de amonio 300 0
40 Acido f£itico 300 0
41 Isotiocianato de scdio 3co (o}
42 Butil yoduro 300 21
43 Yoduro potdsico 100 6
44 Yoduro potdsico 100 ‘ o
acido fltico 200
45 Yoduro potdsico 100 0
Tioclanato de sodio 200
46 Yoduro potdsico 100 o
Yodo 200
47 Acido fitico 200 44
48 Tiocianato de sodio 200 37
49 Glucosa © 300 0
50 Lactosa 300 o}
51 Sucrosa 300 10
52 Glucosa 2C0
Yoduro cdlcico 100 °
EJEMPLO 3

Usando el mismo reactor de polimerizacidn que en el
Ljemplo 1, sus paredes interiores y las superficies de agita-
dor, fueron revestidas con la solucidn o dispersién contenien
do 0, 1% de cada uno de los compuestos revestidores con disol-
vente, como se indica en la Tabla III, en una cantidad de -
0,05 g,/'m2 como s8délido y las superficiles revestidas fueron se-
cadas soplando alre caliente a 602C durante 70 minutos.

En el reactor de polimerizacién as{ revestido se -
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cargaron 20C kg. de mondmero de clorurc de vinilo, 500 kg. -
de agua desionizada, 200 g, de polivinil acohol parcialmente
sapnificado vy 60 3. de azobisdimetilv-leronitrilo ¢on o sin

adicidn de yoduro de calcio o glucosa, segin se especifica -
en la Tabla III. La polimerizacidn se efectud a 57¢C durante

16 horas con agitacién a una velocidad de 100 revoluclones -
por minuto, durante un lote, seguido de otro o mds lotes. Des
puds del primer lote y de cada uno de los subisguientes se =
examinaron las paredes interlores en su superficie para un as
pecto opaco a simple vista o para descubir deposicidn de polf
mero de incurstacidn en una cantidad superior a2 1 g. Se inter
pretd que el'aspecto opaco podfa ser una premonicién de incrug
tacidn de polimero, indeseada durante el lote inmediatamente
sublsguiente. Por lo tanto, el mimero de lotes, que podfan -
ser elaborados despuéds del primer lote sin la indeseada depo=-
sicidn de incrustacidn, se determind en cada experimento. Los

raesultados tambidn se indican en la Tabla IIT.
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-TABLA=-TIIL ~

Compuesto
Ejem., revestl-- Cantidad Ne¢ de
ne dor Disolvente  Aditivo DD lotes
53 vitamina B, Dimetilfor-
* manida XX 50 3
54  f-carotina Metanol XX 50 2
55 Azul metile
no ia bleld 50 2
56 Clordfila id xX 50 1
57 Alizarina id, XX 5¢ 3
58 Nigrosina - Metanol/
baze tolueno x XX 50 23
59 vitamina Bz Dimetilfor~
mamida ble 4 25 2
60 Idem, idem. XX 5 1
61 Idem idem., Ninguno - o
62 j}—Carotina Metanol Ninguno - 0
63 Azul metile
no idem. Hinguno - 0
G4 Cloréfila idem. ¥inguno - o]
85 Alizarina ' e o]
66 Nigrosina = Metanol/
base tolueno x  Hinguno - 8
67 Ninguno ¥inguno XX 50 0
68 Ninguno Ninguno XXX 150 0
69 jB-Carotina Metanol XXX 150 2
70 Vvitamina B, NMmetilfor-
mamida XXX 150 3
71 Fluorescei- .
na Metanol bles 4 150 2
72 Amaranto Metanol/
tolueno x KKK 150 3
73 Nigrosina =
XXX 159 28

base idem.

x Disolvente mixto l: 1 por volumen
xx Yyoduro de calcio

xxx Glucosa
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Se efectud polimerizacidn a granel en un apamto de
polimerizacidn incluyendo un primer reactor de acero inoxida
ble de 2 litros del tipo vertical vy un segundo reactor de -~
acero inoxidable de 4 litros de tipo horizontal., En el pri--
mer reactor de cargaron 800 g. de mondmero de cloruro de vi-
nilo y 0,4 ¢g. de azoblsdimetilvaleronitrilo junto con o sin
yoduro célcico o yodo, segén se indica en la tabla IV. Se rea
1izé polimerizacidn preliminar a 602C durante 2 horas con agi
tacidn a una velocidad de 900 revoluciones por minuto, Des-—-
puds de la polimerizacidn preliminar, en el primer reactor,
la mezcla de polimerizacidn fue transferida dentro del'segug

do reactor, en el que se habfancmrgado anticipadamente 800 g.

de monémero de cloruro de vinilo y 0,4 g. de azobisdimetilvallero

nitrilo. La polimerizicién en el segundo reactor fue continual
da a 5792C durante 10 horas con agitacidn a una velocidad de

100 revoluciones por minuto. Las cantidades de la incrusta--
cidn de polimero depositada, con la primera y segunda polime

rizacidn, fueron como se ilustra en la tabla siquiente,
e T ABL A = IV =

EJEMPLO Incrustacidn
MO Aditivo Cantidad d. Primero Sequndo
75 Yoduro cdlcico 0.8 3 6
16 Yodo (.08 1 1
/"'/./’
e .

™
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REIVINDICAGCIONES
R ————————

1.~ Procedimisnto para reducir la deposicifn de incrusta=
vidn de polimero schre las paredes del reactor de polimeri=
zacidn en la polimepizacidn de suspensidn, emulsién o a
gransl de claruru.da vinilo o dd una mezecla Qe monémero de
eclorurc de vinilo, como componente principal, caracteriza-
do porque la polimerizacidn se pona en préctica en la pre- |
sencla de por lo menos un compuasto selecc;onada qel gru=

pa consistente en yodo, compuestos de yodo, bromo, compuas=

tos de bromo, tiocianatos, lsotiocianatos, 4cldo fitico, sa
los de 4cido fitico y compusstos orgdnicas reductores en
la mezcla da'polimerizaci6n; contenida en el.reactor dae pb-l
limerizacién, y porque la cantidad de dicho compuesto estd

presents en el alcance do 3 a 5 mil partes por\millﬁn de

peso, basado en el peso de dicho cloruro de vinilo, o mezcla -

te monémero en dicha mezcla de polimerizacién.

2,4~ Procedimiento segln la reivindicaciﬁn 1, caracterizado
porque dichos compuestos de yodo se selescclonan del grupo
consistente en sales inorgénicas ds yodo; compuastos orgd-
nicos de yodo y compusstos de yodo con una valencia positi-
va, '

3o~ Procedimiento sagin la reivindicacién 2, carmcterizado
porgue dichas sales inorgénicas de yodo se seleccio§an del
grupo cons?stante en yodurp sédico, yoduro théaicu. yodus
ro aménico, yoduro cdleico, yoduro magnésico, yoduro de zing
yoduro de hierro y ydduro da niquel.

4.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 2, varacterizado

porgue dichos compuestos.ngggnicos de yodo son eiil yoduro

P S T

e e v
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sistente en isobiocianato de sodio, isotiocianato de pota~

- 8lo, isptiocianato de amanio, isotiocianato de calcio, iso-

y butil yodura,

5.~ Procedimients segin la reivindicacidn 2, caractsrizado
porque dichos compuestoé de yodo, con una valencia, posi-
tiva, se selaccionan del grupe consistents en tiocianato
de ygdn, perclorato de yodo, cianuto de yodo, acetato de
yodao, nitrato de yodo y sulfato de yoda.

6e= Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracterizado
porque dichos compuegtoa de bromo se selsccionan del gru=-
po consistente en sales inorgénicas de bromo y compusstos
orgénicos ds bromo? |
7e= Procedimiento segdn la reivindicaciéiv 6, caracterizado
porque dichas sales inorgénicas de bromo se seleccionan

del grupo consistente en bromuro'sddicu, bromuro popésico;
bromura amﬁnicn; bromuro céleico, bhromuro magnésico,'bramu-
ro de.ainc; bromuro de hlerro y bromuro de niquel,

8, Procedimiento segin la reivindicacidn 6, caracterizado
porque dichos compusstos argénicos de bromo son stil bro=
muro y butil bromuro.

9.~ Procedimiento segln la'reivindinaciﬁn 1, caracterizado
pnrqué dichos tiocianatos ae.saiéncionan del grupo ?onsis~
tente en tiocianato de sodio, tiociagatn de potasio, tioc{;
nato de amonio, tiocianato des calcis, tiocianato de hierro,

tiocianato de croms y tiocianato de niguel,

10.~ Procedimisnto segdn la reivindicacién 1, caracterizadal

porque dichos isoticcianatos se seleccionan del grupo cone-

tiocianate de hierro, isotiocianato ds cromo e isotiociang=

to de niquel,

5.
I SR
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41,~ Procedimiento seqin la reivindicacién 1, caracterizado

_ porque el revestimiento se efectua en una cantidad alcanzan-

porque dichos compuestos orginicos reductores se selsccionar]
del grupo consistente en rongalita s hidratos de carbono
raductores,.

12,= Procedimiento segin la reivindicacién 11, caractsrizadd
porque dichos hidratos de carbono reductores se seleccionan
dal grupo consistente en glucosa, fructosga, manaaa; maltosa
lactosa y avcrosa.

13+~ Procedimiento segln la reivindicacién 1, caracteriza@c
porque las supsrficies de dicho raacto? de polimerizacién,
que entran en contacto con al mondmerc, se revisten por lo
menos con un compuesto orgédnico polar o tinte_orgénico.

14 4= Procedimiento segiin la reivindicacidn 12, caractsrizadi

do desde 0,005 a 1,0 g por m2 de superficie revestidora.
15.% Procedimiento segin la reivindicacidn 15, caracterizadd
porque dicho compussto orgénico polar se selecciona del gru-
po consistente en vitamina 32; gncarotiéa y clorofila.
16+~ Procedimiento segln la :eivindicaci§n 15, caractarizadg
porque dicho tinte orgénico es ;lizalina, base de nigrosina,
azul de metileno, fluoresceina y amarantol

17+~ Procedimiento para reducir ia deposicidn de incrustaw
tién de polf{mero sobre las paredes del reactor de polimeri=-

zacién,

25

30
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Segln se describe-y reivindica en la pressnte memoria desw
cfiptiva? A
Congta la memoria de 23 hojas foliadas y escritas a mi=
quina por una sola de sus carasy

Madrid, a 12 de Julio de 1.976

.
y/
/

Fdo.: Podry Matameron
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