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RESUMEN DE LA MEMORI A DESCRIPTIVA

Hondmero de cloruro de vinilo o una mezcla de mondmero com-
pucsta principalmente de cloruroe de vinilo, se polimeriza en un
resctor de polimerizaciln, cuyas paredes interiores y sgitador y
otras maperficies, gue se ponen en contacto con el monbmero, o los
mondmeros, se revisten con una mezela de por 1o menos un coupuesto
donate de electrones y por lo menos un compucsto aceptante de
clectrones.Por este m8todo se reduce grandemente la deposicidn de
incrustacién de polimero sobre aguellas superficies y puede pro=
ducirse un polimero de alta calidead.

FONDO DEL INVENTO

Bste invento se relaciona con una mejora para la polimerizae
oifn de cloruro de vinilo o una mezela de monbmero o monémeros
compuesta principalmente de cloruro de vinilo en presencia de un
iniciador de polimerizacin: en un reactor de polimerizaciém, por
la que 12 deposicidn de incrustacidn de pc;limero sobre las paredes
interiores del reactor de polimerizacién y las superficies de un
agitador y otras partes en conbtacto con el mondmero o los monSme—
ros puede evitarse eficazmente.

M&todos conocidos para la produccibn de polimero de cloruro
de vinilo incluyen polimerizacién de sucpensidn,polimerizacién de
emulsién, polimerizacién do solueibn,polimerizacidn de fase de
gas ¥ polimerizacidn 2 granel.Egtos m8todos convencionales de pow
limerizacidn tienen el defecto de que imerustacién de polimero se
deposita gobre las superficies de las paredes del reactor de poli-
merizacién y otras p?u'tes inocluyendo aspas agitadoras en contbacto
con el mondmero,dando por resultado la reducciln de la produccifn
del producto polimero y de la eficacia refrigerante del veactor
de polimerizacidn.ldemfs, la incrustacidn, que se depesﬁa gobre

las superficies, tiende a desprenderse y & enitrar en el producto




»e

10

15

20

25

30

~2v—

polimero, dando por resultado el descenso de la calidad del pro-
dunoto. Menlis,toda la incructacidn gue se deposita sobre las su-
perficies, tiene gue ser desprendida despufs de t:-:ada fase de pow
limerizacidn con mucho trabajo y tiempo, dando por resultado la
reduccidn de la productividad. Alemfs,las operaciones de desprene
dimiento de incrustacién comprenden un: problema aanitario,debido
al hecho de qua sl cloruro de vinilo monSmexo %iene una propiedad
carcindgena,

Con el Pin de impedir tal indescada deposicidn de incrusta
cién de polimero, sobre las paredes interiores y oiras superfi-
cies dentro del reactor de polimerizacién, se ha propuesto revesw
tir aquellas_ superficies con un compuestio de aminaz, un compuesto
de ouinona, un compuesto de aldehido y otro compuesto orginico

polar (véase la patente de EE,UU.3.669.946 0 la patente espaiiola
383.373)+8in embargo, este procedimiento es #til para la polimeri-
zacibn: de suspensidng no lo es tanto para los otros tipos de pom
limerigacidén.Sin embargo, el procedimiento aplicado, en 1a poli-
merizacidén de suspensién, es eficaz solamente para la homopolime-
rizacibn de cloruro de vinilo, cuando el. producto preventivo de
incrustacidn de polimexro puede mantenerse a través de un nimero
considerablemente grende de fases de polimerizacién repetida. e~
més,hablando en general, el procedimientm de la téonica anterior
tiene inconvenientes:

1)Cumdo sc intenta una copolimerizacidén de cloruro de vini-
lo con uno o verios monémeros copolimerizables.

2)Cuando se aiinde un ermlgante a la mezcla de polimerizacidn
como ayuda dispersante.

3)Cusmndo pe usa como iniciador de polimerizecidn~ un peréxido
de acilo, tal como perScido de benzoilo o perdxido de lauroilo ¥

4)Cuando la polimerizaciln se efectua en presencia de cierios
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aditivos de elaboracidn, teles como lubricamtes y estabilizadores
por ejemplo, fcido l&urico,Soido estefrico,sulfonato de laurilo,
gulfonato de estearilo y oiis sales.

SUMRTOC DEL INVENTO

Por lo tanto es un objeto primario del presente invento,pro-
curar un método para la polimerizaecién de cloruro de wviailo o una
mezcla de mondmero o mondmeros compuestos principalmente de clo-
ruro de vinilo, en prescncia de un iniciador de polimerizacidén en
un reactor de polimerizacilng -de acuerdo con el cual la deposicién
de inorustacién de polimero sobre las paredes interiores del reacw
tor de polimerizacidu y otras superficies en contacto con el mond-
mero o los mondmeros, puede impedirse sustemcialmente, sin tener
en cuenta los tipos de polimerizacidn,.

O%tro objetor del pregente invento en procurér un método para
la polimerizacidn de clorurc de vinilo o una mezcla de monbmexo o
monémeros, compuesta principalmente de cloruro de vinilo, de acuer-
do con cl cual puede producirse fhcilmente polimero de cloruro de
vinilo de alta calidad.

Podavia otro objoto del presenie invento es procursr un mé-
todo pora la preparscidn de resina de cloruro de polivinilo o una
regina copolimera, compuesta principalmente de cloruro d§ vinilo,
de acuerdo con el cual puede mejorarse la eficacia de produccidn
del procedimiento de polimerizacidn,

De acuerdo con el método del presente invento, los objetos
arriba indicados pueden aleanzearse por revestimiento de las pare-
des interiores del reactor de polimerizacidn y otras superficies,
gque entren en cojtacto con el mondmero o los hondmeros con una
material revestidor contenierndo por 10 menos un compuesto donente
de electrones y por lo menos un compucsto aceptante de electones

¥ polimerizando 1a mezcla de polimerizacidén en el reacior de pow
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limerizacién asi revestido,
DESCRIPCION DETALL DA DE L& EJBECUCTONES PREFERID &3

De aouerdo con ol método ael'presente invento, da deposicidn
de inerustacién de polimero sobre las pearedes interiores del reac-
tor de polimerizaocidn, sspas agitadoras y otras partes on contacto
con monSmoro o monémeros, puede eliminarse sustamcialmente,Ademfs
ventajosamente este m&todo es eficaz on cualgquier tipo de polime-
rizacidn, es decir, polimerizacién de susppnsién, polimerizacién
de emlsibn, polimerizaocién de solucifn o polimerizacién a grmmel
¥ también en la copolimerizacibn de una mezcla de mondmeros, come
puesta principalmente de clorure de vinilo, osi como también en
le homopolimerizacién: de oloruro de vinilo,

La prevencidn de la deposicidn de incrustacidn del polimero
de acuerdo con el método del presente invenio, se supone que sie-
gue el mecanismo, on gue una mezcla de un compuesto electron=do-
nante y un compuesto dectrin-coeptante, forma un compliejo de trans— |
ferencia de carga, que es eficaz &l propdsito, diferente de los
compuesios revestidores empleados acostumbradamente, tales como
minas, quinonas y aldehidos.M8s especificamente, la superficie,
gobre la que ha sido apliocade el complejo ash formodo de tramo=-
ferencia de cargeyestd hecho para tener el estado tal que la mio-
na superficie no absorba las moldoulas formadoras de incrastacidn,
presentes en la mezcla de polimerizacién.

Los dompuestos electron~donantes, dtiles en el método del
pregente invento incluyen compuestos M~electrSn-donantes, compues-
tos 6~electrén~donates, y compuestos n-electrén~-donantes. iés
egpecificamente, puede mencionanrse, por ejemplo, compueatos
apom&ticos, tales como benceno, naftaleno, entraceno,fenamtraceno,
fluoraceno, pireno,azuleno,flucreno,difenilmetamoytrifenilmetano

naftaceno y crisenoj compuestos olefinicamente insaturados, tales
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como dienos y polienos; compuestos orgimnicos conteniendo nitré-
geno, Gistintog a los compuestos nitro, tales como aminonaftale-
noydifenilamina, fenacinaycarbagol, acrilinayo-femantrolina, emi-
nas alifftioas superiores, &endicina, asobenceno,hidrozobenceno,
anilina, o-tolulidina, pirdina, nmorfolina, nicoiina,8-hidroxiqui-
nolina, indol, scatol, pirimidina, piperacins,etilamina, dietaldw
ming, trietalindna, otileno diamina, guanidina,trimetileno diaminas,
drivados de hidracina, hexametileno diamina,etanolaning,dietanol.om
mina y trietanolemina, compuestos orgfnicos conteniendo azufre,
tales como fenociatina,dibensofenotlacina,mercaptbenzotiagol,
tioéteres, mercaptamo, difeniliioures,tiourca,polisulfuro,tiocore~
g0l y tiofenol; compuesios orgfmions conteniendo oxigeno, tales
como Imnafiol,fenol, 4=clorofencl,resorcincl,piragolol,piracate
c.sholgxgluoosa,maltosa,éteres de oelulosa,fenoxacina,dxido de ddfem
nileno g otros éteres arombticos; haldgenos, tales como yodo y
bromo; tintes bhscos de quinoneiamina, conteniendo un: amillo de
azina, oxozina o diagina, teles como azul de metileno,safranina,
bage do nigrosina, negro de alcohol, indulina, azul nilo y negro
de anilina, tintos azo blsicos oonteniendo esiructura moncazo, bi- |
#azo o poliazo, tales como castaia R Bismarck y amarillo ABjtin-
Yes de difenilmoteno,toles como auramina JDjtintes de itrifenilme-
tano, tales como verde magenta y verde malaguita; tintes solubles
on aceite azo conteniendo amino, tales como negro emdin B,escar-
lata de aceite SN y amerillo de aceite; tintes bésicos de xanteno,
tales como rodamina B y otros tintes de diazol bisicos o conte~
niendo grupos electrofi~donantes, tintes bEidsicos .de stilbeno,
tintes do ftalooianina y tintes de cianina; y pgmentos tales
como azul de aloohol.

Los compuostos electrin-aceptentesm dtiles en el presente

invento incluyen compuestos H-electrén-aceptantes y compuestos
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6~slectrén~ aceptantes,lfis especificamonte, puede mencionanrse,por
ejemplo, compuestos de quinona, tales como benzoguinono,naftoquiw
nona, miraguinona,fifenoquinona,cloromilo,flnoranilo, &cidos sul-
fénicos y sus sales de sodio, potasio y amonio, tales como &cido
L-naftalenosulfénico, feido antraguinona~sulfdnico, dodecilbenceno
gulfonato de sodio, fcido metamilico, fcido ciclohexilsulfénico y
fcido s-fenilenosulfénicojhidrocarburos halogenados; fcidos carbow
xilicos, tales como &cido 3=hidroxi-2-naftéico,icido naftalencw
carboxilico, ficido difenilecaboxilico, fcido citrico, Gcido thoglico=-
1lico, fcido benzdico, &icodo maléico, y Hcido asclrbico, sus anhi-
dridos y sus sales de sodio, potasio y amonio,compusestos nitro ta-
les como L-n;tronaftalono,nitrobenceno ¥ trinitrobencenoscompueog-
tos ciano, tales como Im~ciaonaftaleno y tetracimoetilenosfcidos
fosféricos, tales como &cido tripolifosflrico y &cido fitico y sus
gales de sodlo, potasio y =monio; tinter ozo, tales como naranja
L-naftol, amarmta,castafio &ido RX,cianina Scida GR,amarillo claro
feido negro Milling VLG;tintes asomordentea foidos tales cono negm
de cromo PBjtintes azo directors, tales como casidio dirscto M, ro-
Jo congo y agul directo; tintes de antraquinona, tales como tintes
mordentes de mmiraguinona(por ejemplo,flizearina),tintes &cidos de
antraguinona(por cjemplo,Vholeta de amtraguinona JD), tintes de
cuba de mtraquinona{por ejemplo,indantrencjtintes de cuba de naf-
taguinona y benzogiinonajtales como indantreno ID=6-0Djtintes indi-
gogol y antrasoljtinies indigos, tales como indigo brillamte B;
$intes nitro, tal como wmarillo naftol Sytintes nitrosostintes de
sulfurostintes fcidos de trifenilmetamo, tales como verde J fcido
Milling y violeta foido 4BN3tintes Hoidos de quinoneiminz,contenien-
do un anillo de azina, oxazina o tiazina, tal como nigrosina y

azul brillante de alizarina 3K;tintes solubles en aceite agoaomino

libres,tales como costafio solar REKX,ro jo de aceite RBR, rojo de
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aceite S4, escarlata de aceite 308 y negro rfpido Baru 3.8043tin-
tes &cidos de xanteno,tales como base de rodamina Bjtintes reactivos
tales como naranja brillamte G5, azul brillante RS, tintes de quie
nolina,tintes de parazolona, tales como smarillo rfpido de xileno
2Gstintes fcidos de stilbeno,tales como crisofenina y tintes de
tiagolytales como rosa de diaresina BD.

De acuerdo oon el método del presente invento por lo menos
un compuesto electrén-donante ¥y por 1o menosun compuesto electrdne
geepbante, se megeclan convenientemente disolviendo o dispersfmdoles
Juntos en uninmedio adecuado.Incluso es pomible dimolverles o dige
persarles separadamente, de modo gue las dos disoluciones o dispers
piones resultantes se mezclan.Tales operaciones ddsolvente o dis~
persantes se realizan usualmente a temperaiura ambiente o algunes
veces por debajo de 02C o por oncima de 502C,opcionalmente bajo
irradacién con luz.ha luz usada en general es Iuz visible o lus
uwltravioleta dd una lémpara fluorescente o de mercurio.

Ilustirativos de los medlog en que se disuelven o dispersan
los compuestos electrén-donantes y electréu-aceptantes, son agua;
éteres, tales como tetrahidrofurano y diisopropiléter;alcoholes
tales como metanol,stanol y propanoljésteres, tales como acetato
de metilo y acetalo de etiloscetonas, tales como acetona y meti-
letilcetonashidrocarburos,tasles como benceno,roluenoyxilenc y ho
xacenoghidrocarburos clorados, tales como cloruro de metileno,te-
tracloruro de cerbono y tricloroetileno y disolvenies zprdticos,
tales como dimetilformamida,dimetilacetamida,dimetilsulitxido ¥
acetonitrilo.Bstos medies individuales pueden ser usados solos
0 en combinaciones,

Al poner en prictica ¢l método del presente invento, se dle
cenza un buen €feeto de prelrencidén de la deposicidn: de incrustae

¢ién de polimero, cuande la proporcidn de mezclado del compussto
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electrén-donante y del compuesto electrdn-acoptanie esth enmtre
13120 y 20:11,preferentemente 1:5 y.sil de peso.

Las cantidades de 1la mezcla de compuestos electrén-donantes
y eleotrdn~-coestantes, aplicade sobre las paredes interiores del
reactor de polimerizacifn y otras partes, gue entran en contacto
con el mondmero o los mondmeros, estim invariadas de aquellas'
edoptadas en Joa métodos do le técina anterior, usmdo los mabe~
riales revestidores convenciondles.Bn otras palebras, puede obte-
nerge un oufikciente ofocto para prevenir la deposicidn de incrms-
taciones de polimerc, cuando la mez¢la es gplicada sobre la su-
perficie en una cantidad de por lo menos 0,001 g,por e de frea
revestida.3¢ recomienda sin embargh, que las superficies asi rew
vestidas se laven con agua para suprimdr cualquier revestimiento
excemivo que eventualmente se degprenderia y entraria con el pro-
ducto polimero,

Alemfisyel efecto de prevenir la deposioidn de incrustacidn de
polimero, de acuerdo con el presente invento, puede fomentarse
diadiendo una o variag sustancias alcalinas, tales como Sxidos,
hidréxidos,carhonatos,fosfatos,bicarbonatos,silicatos y carboxi-
latog de metalos de flcall, metales zlealino térrenos y amonio
a la mezcla de polimerizacidf.En este caso, slm embargo, se pre-
fiere que la cantidad de tcles aditivos sea siempre menor que
19 de peso, basado en ol ménomero.- & los monbmeros, de modo que
la calidad del polimero resulbante ne ses segridada y la reaccifn
de polimerizasibn non sea transtornada.i

11 método del presento invento es eficaz para todos los Hi-
pos de polimerizacidn de clorure de vinilo, incluyendo la poli-~
merizacién de susppnsién, emulsidn,solucién y a grenel. Memés ,
ol métodod del presente invento, no est& limitado por condicio-

nes de polimerizacibmytales como temperaturas de polimerizacidn
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¥ condioiones de agitacién o por las clases de aditivos a la mez—
cla de polimerizacifn, por ejemplo, agentes suspensores, teles
como polivinil alecohol parcialmente saponificados y metilcelulosa,
emulgentes anidnicos tales como lauril salfato de sodio, dodecil
benceno de sodio sulfonato y dioctilsulfosuccinato de sodio, emule
gantes no ifinicos, tales como: nomolaurato de sorbitamo y a‘lquiiéter
de polixietileno, asentes de transferencia de cadena, tal como tri-
cloroetileno y: mexrcaptano e iniciadores, tales como diisopropil
peroxidicarboaio, perbxido de lamrcilo y dimitil valeronitrilo.
El ofecto del método del invento no estfh afectado por la presen=
cia de ciertos aditivos elaboradores, tales como rellenadores,
(por ejemplo, cerhonato chlcico y dldxido do titenio),estabilisan—
tes(por ejemplo, sulfato de plome tribsicoyestearato de calcio y
dibutil=estafio laurato),lubricantes,=(por ejemplo, cera de arroz ¥
fcido estefirico) y plastificenie,(por ejemplo, dioctid fialato y
dibutil ftalato.).

Menés, el presente inevato puede a.léanzar un excelente efeo-
%0y no solo en la homopolimeriszacidn de cloruro de vinilo, sino
femblén eh la copolimerizacién de oloruro de vinilo con uno ¢
varios mondmeros copolimerizsbles con ¢loruro de vinilo, por ejem-
plo, vinil &steres, vinil é&iteres, zorilonitrilo, Sicodo asrilico,
Satores de &cido acrilico, fcido mebacrilico, ésteres de fcido
metacrilico, &cido maldico, &steres de Zcido meldico,mhidrico
maléico, Scido fumbrico, éstercs de Scido fumfrico, mondmeros de
vinilo aromfbico,haluros de vinilo distintos a cloruro de vinilo,
haluros de vinilideno y olefinas.

El presente invento ahora se ilustrars ulteriormente DoT
los siguientes ¢jemplog:

Ejemplo l.

Varbas soluciones revestidoras fueron preparadas mezclando
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los compuestos electirén-donantes y los compuestos eledtrdn-sacep-
tantes en los disolventes, segin. se expone en la tabla I, a tem-
peratura ambiente con agitacidén duramte 3 horas, seguido de il
tracidn, parn tenor una concentracidn de 1‘;‘3 de peso basado en el
disolvente. _

Cada solucififi revestidora, asi obtenida, fue mplicada a las
superficies de las paredes interioros internas de un reactor de
polimerizacifn de scero inoxidable de 1.000 liiros, en una can=
tidad de 0,1 g/n? (como s6lido).Las superficies, asi tratadas,
entonces fueron secadas y lavadas con agua,

Después de ello se cargaron 500 kg. de sgua desionizada,
0,5 kg de hidroxipronilmetilcelnlosey 0,5 kg de monoleaurato de
sorbitano,200 g, de dimitel valeroniirilo y 200 kg, de oloruro
de vinilo en el reactor ds polimerizacidn, seguldomie polimeri-
zacidn a 572C. durante 10 horas.Despuds de completar la polime-
rizacibn, se determind la cantidad de incrustacién de polimero
depogitada sobre las superfioies, con los resultados dados en
la miema tcblas

Tabla I
Exp. Compuesto olectrén- Compuesto elecirén. Disol- Incrus-
e donmte. aceptante. vente, ‘tacildn
— {&/n?)
1x Base nigrosina Ninguno (2) 250
2x  Dieaminonaftaleno Kinghno (v) 310
3 Hingano Eascarlata aceite (b) 300
308.
4x  Ninguno Base rodamina (v) 410
5 Bage nigrosina Nigrosina () 0
6 Bscarlata aceite SN Migrooina (v) 0
7 Diaminonaftaleno Cagtaiio focido GR (b) 0
8 Etilenodiomina Wogro coomo PB (b) 0
9 Verde malaguita Escarlata de aceite (b) 0
308,
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BExp. Compuesto electrin- Compuesto electrdn- Dibol« Inoruge

id
e donante, aceptante vente. f§7man5
10  Hegro espiriti p-bonzogqiinona (v) 0
11 Indulina Mnaranto (o) 0
12 JAzuleno Bage de rodamina (v) 0
13  Base do nigrosina Rojo Opras RR (v) 0
14  Tiofenol Nigrosina (v) 0
15  Negro Sudén B/ Higrosina (%) 0
etilenodiamina xx
16  Dieminonaftaleno/ Nigrosina (n) 0
etanolamina xx.
17  Base nigrosina Difenoquinona/ () 0
fohol xx.
18  Base nigrosina Esocarlata de sceite  (d) 0
308,
19x Base nigrosina Tinguno (v) 280
negro Sudfn B/xzx
20x Diaminonaftaleno/ Finguno (v) 260
morfolina xxe .
2lx Hinguno Base rodamina/ (v) 320
Nigrosina xz.
22x  Ninguno Rojo opras RR/ (%) 350
&cido difenilo xx.
23x  Ninguno p-benzoguinona/ (v) 250
 cagtafio &cido GR xx.
24x Indulina/ . Ninguno (v) 300

Negro espiritu xz.
X xx Proporcidn de mezcla s 1 : 1 de peso

Disolvente 3(a)sDisolvente mixto de tolueno y metanol.
(b) sHetanol (o) :Dimetilformamida
(d) scloruroc de metileno,

Ejemplo 2,

La solucidn revestbdara fue preparada mezelando negro sudfn B
como electrdnpdomante y nigrosina como electrdén acepiamte en las
varias proporciones /de peso/ en clertos disolventes bajo condicio-
nes cspecificas, segiin se expuso en la tabla II,seguido de filtra=
oién, para tener una cencentracifn de 1} de pesoybasalo én el disd«

vente.Cada solucin revestidora, asi obtenida, fub apliceda a las

——
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superficies de las paredes interiores de un roactor de polimerizablon
de acero inoxidable de 1,000 litros -y las aspes agitadoras en un im=
porte de 0,1 g/m® (como s6lido).Las superfioies asi tratadas, enton=
ces fucron secadas y lavadas son agna.Después de ello} se cavrgaron
en el reactor de polimerizacidn 500 kg. de rgua desionizada, 0,5 kg.
de polivinil alcohol parciaolmente maponificado,l00 gede diiSOpr;)pil
peroxidicarbonato y 200 kze de cloruro dev vinidy segudd de polime
rizacidn. a 579C durante 10 horas con agitacién a 100 revdlucciones
por minuto.Despuls de completala la polimerizacidn, se dtermind la
cmtidad de incrustaciln de polimero deposiyala sobre la superficie
conm log regultados indicados en la {able,

TmLA IT
ﬁ?' gzg:: B gig? Diso;vente Condiciones I?g Egb ?cién
26x Ninguno  Ninguno Ninguno en ai 1.310
26x 100 Ninguno Hetanol en gi 420
27x Hingmno 100 Hetanol en si 460
28 100 100 Hetanol (a) o
29 100 100 Hetmol (1) 0
30 100 100 Metanol () 18
31 100 100 Hetanol (a)
32 100 100 Hetanol (e)
33 100 5 Metanol (2 85
34 100 20 Hetanol (a) 15
35 100 50 Metanol (a) 0
36 5 100 Ketanol (&) 60
37 20 100 Hetaol (a) 12
38 50 100 Metanol (2) 0
9xx 100 100 Etilonodiamina  (f) 0
x Control
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xx Bate disolvente se sirvié también como compuesto electrén-donante.
Condicidn (a) tAmbos compucsios estuviren juntos en el disolvente con
agitacidn durante 3 horas a temperatura ambiente.

(b) sLo misme que (a) arriba, oxcento que la bemperatura
fué de 0°C, _

(o) sIgual que (2) erriba, excepto que la temperatura fud
de 9090,

(4) sCada compuesto fue formado en una molucidén en ol di-
solventoe, con agitacidén dursnte 3 horas a temperatura
anbiente y las dos calucciones resultamtes fueron megw
clados entre si.

(e) :Igual que (&) arriba, exoepto que se siadid irradio-
ccién de luz ultravioleta,

(£) :Igual que (2) arriba, excepto gue el periodo de agi~
tacibn: fudé de 1 hora.

Lijemplo 3¢

Usando la solucidn revestidora del Experimento ne28 del ejemple
2y la superficie de las pared-s internas de un recipiente de polime—
rizacién de acero inoxidable de 1,000 litros, y el agitador teniendo
aspag del tipo-de paletas de 600 mm. de difmeiro en una cantidad de
0y1 g/m2 (como 611do).Las superficies asi tratalas entonces fueron.
sacadas ¥ lavadas con agua.Después de ello, se cargeron en el reaptor
de polimerizacibén 100kg. de cloruro de vinilo,200 k&, de agua desio=
nizada y ciertas cantidades de los aditivos elaboradores junto con
ciertas catidades del iniciador de polimerizacidn y el agente dis-
persante, %al como se dispone en la tabla III, seguido de polimeri-
zacifn a 579C durante 10 horas con agltacidn. a 100 revolucciones
por minuto.Despuds de campletada la polimerizacidn se determind la

cantidad de inorustacifn de polimero depositada sobre la superficie

con los resultados dados en la tabla bajn el $ituler de"presente inventp¥
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Para comparacidn, se repitio el mismo procedimiento arriba in-

dicado, ezceptd que la solucidn revestidora fue una soluoidn de ba~

se de nigrosina sola y la cantidad de incrustaoibn de polimero se

determind con los resuliados dados en la misma tabla bajo el titulo

de “control",

Para otra comparacibn se efectud en Exzperimento n®52 mostrado

en la tabla de una manera similar, excepto que no ge utilizd ningu-

na solucién revestidora,@omo resultado, la cantidad de deposicién

de incrustacién de polimero en este emsayo, se indicd en la columa

de "incrustacién, g/m2 " en la misma tabla,

T.ABLA. ITIT

Bxp, Iniciador Agente dis-

Ne

(kg) - porsante (kg)

40

47
48

DVN(0,03) pvA(0,1)

idenm. idem.
idenm. idem.
idem. idem.
idem. idem.
idem. apuc (0,1)

LPo(0,5) PVA(0,1)
BPO(0,7) idem.
IBP(0,02) idem.

Incrustacidn 2

Aditivo(s) Presente

%s f:d T invento Control
Acido ested O 310
rido (0,01)

Betearato- 4] 300
clilcico (0,R)

Oleato de 0 230
zino(0,1)

- - 0 170
- - 0 130
Sodio 2=~etil~ O 330
hexil=sulfo~
succionabo—

(0,1).

- 0 330
- - - ] 300
Estearato tri- O 360
bésico de plomo
(1,2)Carbonato
c8lcico (3,0)
p0P(2,0)

Acido estefrico
(0,5) Estearato,cfleio(0,7)-
Dibxido do titanio (1,5)e
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Exp ™
He

Iniciador
(kg)

Agente digw

persante(kg)

Mitivo(s) Pre In%mstam&n- (g/m2)

?la’oo ador
ea) (lcz) invento Control

49

50

51

1PP(0,02)

jden.

DNi{0,03)

jdem.

PVA(0,1)

jdeme.

DelieSe(1,0)
Cola(1H)
PVA(0,1)

Betearato dibbe O 410
sico de plomo

(0,7) estearato

tribisico de

plomo(R,0) Cera

de polietileno

(0,5) estoarate de

plomo (1,4) ectea-

rato de bario (0,2)

Acido estearico (0,1)

Betearato de 0 3%0
caleio(l,0)
Cera de arroz
(1,2) mercap-
tivro de de~
octoli (0,7)
Cera de po=-
lietileno
(051).

. 27 450

O Qo Qe e Qe O e Ot Qe e
OeQme Qs Gun O

O=Q
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Bote registiro conata do las siguientes relvindiocacioness

(1)eEn el ejorplo n? 43 se usé wne mescla de monbmero, consis-
tente en 85 kg. de cloruro de vinilo y 15 kg, de acetato de vinilo
en lugar de clorumo de vinilo, sogfin se usé en otros experimentqa.

(2) +En ol ejemplo n? 44 se utilizd una mezcla de mondmero
consistente en 95 kg, de cloruro de vinilo y 5 kg. de acetato de
vinilo,

[3)+ Bn el ejemplo n® 51 la velooidad de agitacidn fué de 30
revolucciones por minuto.

(4) «IEn 1a tabla DVN represonta dimetilvaleronitrilosLP0 repre—
senta laooilperdxidosBPO representa Benzoilperdxido;IPP representa
diisopropilperoxidicarbonato3PVA representa polivinil alcohol pom-
cialmente sapoﬁifiozﬁogmc representa hidroxipropilmetilcelulosas
Se1ieSe Tepresenta sodio,lauril,slfatosC.ds representa cetil alcohol
y DOP representa dioctilfial ato.

Ejemplo 4.

La solucién revestidora del ejemplo n? 28 del ejemplo 2, se
aplicS a las superficies de las paredes internas de un reactor de
polimerizacién de acero inoxiZable de 5 litros y las aspas do agitae
cién en una cantidad de 0,1 g/m2 y las superficies ami tratadas
fueron secadas y despuls lavalas con agua.Despuds de elle se cargaron
en ol reactor de polimerizacidn. 1,800 gre de cloruro de vinilo,
2,700 g, de agua desionlzaia 40,1 gs de polivinil &zloohol, parcial-
nente saponificala,0,l g. de estearato de sodio y 0,03 g. de dimow
tilvaleronitrilo y sc sometieron a la polimerizacidn: a 579 en pre-
sencia de wna clerta substancia alcalina, que fue =iadida en canti-
dades y en tiempo, que se indican, enm la Tabla IV.Lotes de tal pow
limerizacidn fueron repetidos con ol mismo reactor de polimerizacién

hasta que se encontrd que la incrustacidén de polimero, depositada
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sobre las superficies, excedia de 1 dmz o se ohgervabsa com simple
vista.El nfimero de lotes, justo mies de aquél lote, en que la de-
posicidn de incrustacifn de polimere fue enconiraia asi y observa-

da, fueron dontados.Los resultados se indican en la %tabla,

TMBLA IV

Bxpe
e Substancia alcalina Caontidad Tiempo adicoidn W2 de

Deso & hora x Lotes,
53 Hinguna - - 2
54 Hidrézido sbdico 0,01 0 6
55 idem. 0,01 2 5
56 idem, 0,01 4 3
57 iden, 0,1 0 12
58 etato sddico 0,1 0 )
59 iden, 0,1 2
60 Hidrdxido c8lecico 0,05 0 10

X Nfmero de horas después de la iniciaciln de la polimerizacién.

Ejemplo 5

La solucidn revestidora del ejemplo n? 28, del ejemplo 2, fu#
aplicada a las superficies de las paredes internas de dog reactores
de polimerizacifn, siendo uno de ellos un reactor de acero inoxi-
dable de 2 litros del tipo vertical y el otro siendo un reastor de
acero inoxidable de 4 litros del tipo horizonial y otras partes que
entraban en comtacto con monSmero, en una cantidad de 0,1 g/m2.Las
psuperficies revestidas fueron secadas y despuds lavadas con agua.
Después de ello, se cargeron en el primer reactor de polimerizasidn
de 2 litros ,800g. de cloruro de vinilo y Oy4 g. de dimetilvalero-
nitrilo, seguido de polimerizacidén a 602C durante 2 horas con agito-
cibn a 900 revoluciones por mimnito.ba mezcla de raccidn resultante
fud transferida al segundo reactor de polimerizacidn do 4 litros

que se habia cargado con 800 g, de cloruro de vinilo y 0,4 g. de
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dimetilvaleronitriloypara realizar una ulterior polimerizacibn a
57°C durante 10 horas, con agitocién a 100 revolucclones por miw
nuto.

Se determind 1z deposicifn de incrustacién de polimero, sobre
las superficles de cala reastor de polimeriszakifin, seglin se indica
en la Tabla V, '

Para comparacién, se realizé un enpayo similar sin el uso de
la golucién revestidora o con usoe de una solucidn revestidora cone
sistente solo en base de nigrosina.los resultados se ilustran en

la misma tabla,

TMBLAY -
Exp. . Cantidad d¢ incrustaciéneg/m2
Ne _'.5;2_3;3015;1 revesgtidora Primer reactor Segundo reactor
61 Igual que Bj. 28 0 0
62 Hinguna 1.400 24040
63 Bage nigrosina 70 80

le~Procedmiento para la polimerizacidn de cloruro de vinile, o
una mezola de mondmero, compuesta principazlmente ds cloruro de vie
nilo an presencia de un iniciador de polimerizacién en un reaotor
de polimerizacién, caracterizado porgue coliprende (a) la operacién
de revestir las paredes intermas de dlcho reactor de polimerizacién
¥y otras superfiocies, que entran en contacto con el mondmero o los
monémeros, con un materiel revestidor conteniendo por lo nmenos un
compuesgto electrén-donanie, ¥y por lo menos un compueto elecirén-
aceptante y (b) polimerizendo la megcla de polimerizacién en el reao—
tor de polimerizaciln, asi revestidc,

2.~Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carasterizado
porque dicho material revestidor oontiene dicho compuesto electréne
donmte y dicho compuesto electrén-aceptante enn una proporoidn,

que alcanzan desde 1:20 a 20:1 de peso,
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Je~Procedimiento segin la reivindicacidn 1, coracterizado porgue
dicho material revestidor contiene dicho compuesto elsctrén-donante
y dicho compuesto electron-asceptante en una proporcidén que alcenza
desde 1:5 a 531 de peso.

4e-Procedimiento seglin la reivindim=oidn 1, caracterizado porque

la cantidad de dicho material revestidor es por lo nenos de 0,061 e
por n® como folido.

Se~Procedimiento segln la reivindicacidn 1, caracteriszado porque
dicho material revestidor es una solucidn de dicho compuesto elecirdnd
donante y dicho compuesto elecirén—-aceptante en un disolvente sele-r
ccionado del grupo consiotente en agua, alcoholes, dsheres, cetonas,
higrocarburos,cloradon, y disolventes aprdiicos,

6e=Procedinmicnto segin la reivindicacifn 1, ceracterizado porque
dicho compuesto electrdn-donemte os por 1o menos uno seleccionado

del grupo consistente en compuestos aponfticos, compuestos olefiw
nicamente insaturalos, compuestos orgﬁnicog conteniendo nitrogeno,
otros que compuestos nitros,compuestos org%nioos conteniendo azufre,
compuestos orginicos conteniendo oxigeno,halogenos,tintes bisicos

de quinoneinina, tintes azo bisicos,tintes de difenilmetamo,tintes
de trifenilmetano, tintes azo contieniendo amino,solubles en aceite,
tintes bisicos de xanteno, tintes de tiazol,tintes bisicos de stile
benoytintes de fialocianina y tintes de cianina.

Te=Procedimiento segin la reivindicacién 1, ccracterizado porque
dicho compuesio electrdn~ oceptante es por lo menos uno seleccio=
nado del gzrupo consistente en compuesios de quinona, fecidos suldé-
nicos y sus sales, hidrocarburos, halogenados, &cidos carboxilicos,

¥ sus aghidridos ¥y saiea, compuestos nitro,compuestos eimmo, Scidos
fosPbricps ¥ sus sales, tintes amo fcidos, tintes azo &oido mordentes
tintes szo directors, tintes de antraguinonaz,tinies de cuba de naf-

toguinena y benzoguinona, tintes de indigosol y entrasol, tintes
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indigos, tintas nitro, tintes nitroso, tintes sulfuros, tip=
tes acidos trifenilmetano, tintes acidos quinoneimina, tintes
azo amino-libres solubles en aceite, yintes acidos xanteno,
tintes reactivos, tintes de quinolina, tintes de pirazolona,
tintes de écido stilbeno y tintes de tiazol. '

8.~ Procadimiento segin la reivindicacidn 1, ca=-
racterizado porqus dicha mezcla de polimerizacidn es una dise
persidn de dicho mondmero o dichos mondmeros en un medio acuos
80 alcalinizado por adicidn de sustancia alcalina.

9.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque dicho electrdn-donante es por lo menos
uno selaccionadn del grupe consistente en base de nigrosinas,
diaminonaftaleno, escarlata acelts SA, etilano Qiamina, var-
de malaquita, negro espiritu, indulina, azuleno, tiefenol,
negro Sudén B, etanolamina y morfolina. '

10.~ Procedimisnto gagﬁn la reivindicacidn 1,
caractsrizado porque dicho compussto slectrén-aceptante, as
por lo menos uno ssleccionado del grupo cgnsistente an \scar-
lata acelte 308, base rodaminas nigrosina, castafio écido.GR,
negro cromc’PB, =~p~benzoquinonas amaranto opras, rojo RR, di-
fenoquinona, fenol y &cido de difenilo. ’

1.~ Procedimianto segdn la reivindicacidn 1,
caracterizade porque dicha mezecla de polimerizacidn contiens
por lo menos un aditive de elaboracidn,

12,- Procedimiento segin la reivindicacion 1,
caracterizado porqus la superficie revestida dentro de dicho

reactor de polimerizacidn se lava con agua antes de la poli-
merizacidn,

13.~ "Procedimiento para la polimerizacidn de
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cloruro de vinilon,
Segiin se describe y reivindica en la presenta
mamoria descriptiva, la cual consta de veintiuna hojas fo-

liadas y escritas a maquina por una sola de sus caras.

fladrid, a 13 JUL 1976

Ca
P

Fis:z Podrs 1fbomaras
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