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SUITARTO B.3L THVETTO

Compozicioncs de resina de cloruro de wolivinilo, previo-
mente mezcladas, conteniendo varios aditivos, tales como relle-
nadores, estabilizedores, plastificonies,lubricantes ¥ agentes
colorantes, se preparan pélimerizendo moudmero de cloruro de
vinilo solo o mescl~do con uno o varios monémeros cOpolimcrizé-
bles en prosencia de los rditivos arriba mencionados, en un reac—
tor de nolimerizacidn, cuyas vzredes internas y oitras superfi-
cies, que entron en contacto con el mondmero o los monédneros,

ge revisten o se trotan por lo menos con uno seleccionado de

i

compucotos orgfnicos nolares y tintes orghnicos y por lo menos

uno selecionado cntre éxidos,hidréxidos, haluros y carboxileios
de elenmentos metflicos y oxolicidos de ciertos elementos ¥y sug
sales, f

Bsto invento se relaciona con un método para nreparar Te-'
sinac de oloruro de nolivinilo nreviemente mezcladas con verios
aditivos de elcboracidn, t¢l como estobilizantes contra el calox
lubricontes, rellenadores, azentes colorantes y semejontes, nor
la polimerizacidn de mondmero de cloruro de vinilo por una mese
cla de mondmero de cloruro de vinilo cou otro monémero o rond-
meros comolimerizables con cloruro de ¥inilo, en nrescncia de
los de arridba mehcion&dos aditivos dec élaborncién, en un reac-
tor de polimerizacibén, teniendo sus paredes internas y oires
sunerficies, oue c¢ntran en contacto ooﬁ el monémero o los mo-
ndmeros,revestidas o tratades con productos quimicos especificos,

Varios tipon de nolimerizacidn de éloruro de vinilo son co~-
nocidos en la téenics anterior, incluyendo polimerizacién de )
suspengidn, polimerizacibn de emulsi&n,‘polimerizaci6n de solu-
cibn, polimerinacibn de fage do gas y volimerizacibén a granel.’

fodos los métodos de la técnica anterior adolecen del oroblema
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de la denosicidén de incrustacién de nolimeros sqbre las paredes
interiores del reactor de polimerizacifn, aspas agitadoras y otra:
superficies en contacto con el mondmero, citmduciendo a los incon-
venientes de disminuir los rendimientos de polimero y rebajar la
canccidad refrigadora del reactor de polimerizacién, asi como el
peligro de ¢ue la incrustacifin ée polimero, desprendida de 1z
superficie, nudiera entrnr en los productos resuliantes nara afec-
tar adversarmonte 2 su calidnd. dembs, la limpiexa del reactor de
polimerizacidn, para guitar la inorustacién de polimero, reauiere
mcho tiempo de trabajo y ademﬁs cmga el serio problema smito-
rio 2 los obreros debido a la toxicidad de monémero de cloruro de.
vinilo no reaccionado, abnorbido en la incrutscién de volimero.
Por otra parte , cumdo se fabricen resinas de cloruro de
polivinilo formando articulos, las resinas de cloruro de polivi-
nilo usualnente estfn mezeladas con verias closes de aditivos de
eloboracibn, tales como estabilizentes de calor, lubricantes, re-
llenadores, azentes colorontes y semejonten y las composicliongs
resultantes, oue esthn en Torma de polvo o de tableta, estan lise
tnrg para ser moldeadas en mriticulos de forma deseaﬂns, en extru~-
gores o mfquinas de inyeccibn.Bste procedimiento, sin embargo,
es algo molesto a causa de la enigidm de mondmero de cloruro dé
viﬁilo no reaccionado perjudicial en el nrocedimicento de mesclado
asi como dificultades para semurar 12 distribucibén uniforme de
los aditivos en el compuesto.Por lot tanto, existe la reciente
tendencia a omitir el procedimicnto <e mezclado, teniendo el
monémero de cloruro de vinilo, previenente mezelado con aguellos
aditivos duronte o antes del nrocedimiento de nolimerizacibn ,
para manufacturar las asi llomadas composiciones de resinz de
cloruro de polivinilo prewirmente mezcladas.Bin embargo, ceote

procedimiento de fobricecidn para lag comnosiciones de resinas
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de cloruro de¢ nolivinilo previrmente mezcladas,.no ovuede estar
libre del problema de la deposicibn de incrustacién de polimero.

Bn nétodo de la téenica mnterior para evitar la depodcidn
de incrustacibn de nolimero sobre las pared~s interiotes del
reactor de polinmerisacifn y otras superficies, se conoce, y en el
oue las superficics, cue entran en contacto con monémeros , éon
revegtidas cor ciertos compuestos ormfnicos polares, tales como
compuestos de aﬁina, comnuestos de quinona, compuestos de alde= 7
hido y semsjantes (véose, vor ejemplo, natente de “E.UU.3.669.946).
Este método en eficaz para la prevencidn de la deposicién de in-
crustocidén de polimero en 1e polimerizacidn de susoonsidn de wlo-
ruro de vinilo o espccialmente de cloruro de vinilo solo, en un
medio ncuozo, pero os menos efigaz cusndo la polimerizacién se
rezliza en nrascacia de los aditiveos, tales cowo estabilizantes
de calor ,lubricéntes:, rellenadores, azentes colotantes y serie—
jentes, donde ci efeoto pars prevenir la devogicifn de incrus—
tacibn de polimcéo se nierde en un tiempo relativamente breve
de polimerizacidn continuada,

7l objoto del presente invento ea'proourar un método nnevo
v nnjorado para la preperacidn de composiciones de resina de
cloruro de nmoliviniloe, previamente mezéladas, por la polimerizo-
cibn de monbmeroe %o claoruro de vinilo o conolimerizacifn de
cloruro de vinilo con otro u otros monbmeros copolimerizables,
en presencia de aditivos de elaboracidn, en ocue la denosicidn de
incrqstrciéﬁ do nolimero sobre las superficies se reduce a un
minimo, sin tener en cuenta los tipos de nolimerizacidn.

El método dcl vwresente invento comprende la nuestz en pric-
tica de la polimerizacibén de mondmero de cloruro de vinile sdlo
o copolimerizacién d» una mezcla de cloruro de vinilo con otro

monémero o mon’omeros, copolimerizables ocon cloruro de vinilo
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en presencia de un iniciador de polimerizacién y por lo menos un.
aditivo de eleboracién, en un reastor de polimerizacidén teniendo
las paredes interiores y las otras superficies, que entran en con=-
tacto con el mondmero o los mondmeros,revestidos o tratados antes
de la polimerizacién con (a) por lo menos un compuesto orgénico ,
seleccionado del grupo consistente en compuestos o?génicos pol a=
res y tintes orgfnicos y (b) por lo menos un compuesto selecciona
do del grupo consistente en hidréxido,éxidos,haluros y carboxila-
t08 de elementos metflicos y oxohbcidos de los elementos pertene-
cientes & los periodos segundo a sexto de loe grupos IIB y III a
VII, de la tabla periddica y sales de los oxohcidos. El efecto del
presente método puede ser fomentado ulteriormente aialiendo, el
producto de reaccién de los compuestos arriba indicados (&) y (b)
por una cantidad de 5 a 100 partes por millén de peso,basado en el
monémero o los monémercs, que se someten & la polimerizacidén en el
reactor de polimerizaciém teniendo superficles revestidas o. trae
talas,como se ha descrito arriba,

Los compuestos orgfnicos polares, arriba mencionados,segin
el compuesto (a) se citan como ejemplos por lo que sigue:

(1) compuestos orgfnicos conteniendo nitrégeno, seleccionados
de los compuestos teniendo un grupo. amino,imino, azo,nitro,nitroso
0. azometilo o un anillo de azina y aminayimina y compuestos de amo
nio ocuaternarios, por ejemplo, azometano,azobenceno,nitrobenceno
nitrosobenceno,mono aninomononitroazobencenn,pirazing,piridina,tia-
zinas, anilina,oxazinas(morfolina, etc.) benzal anilina EDTA,&y P
-naftil aminas,stenol aminas,diet anol amina,toluidinas, asul de meti-
lenoynegro de Nigrosina,negro d? aceite,negro de espiritu,diamino-
naftalenos,difenil amina,derivados de hidrazina, N, N dimetilani-
lina,urea,laurilamina,cetilirimetil emonio oloruro, poliamidas y
polietileno iminas,

-
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(2)Compgestos orgfnicos contenicndo azufre, seleccionados de
log compuestos teniendo un grupo tiocarbonilo, ticétgr o tioalco~
hol, por ejemplo, fcido tioglicélico,tiourea, 4cido +tiocarbanilico,
fcido tiocarbimico, &cido tiobenzéico, toétercs, representados por
la férimla penersl R=-S-R, en que R y Ry que pued-n ser iguales o
diferentes, represenian cada uno, un grupo alguilo, tal como dime—
tilsulfuroe y etilmetilsulfuro, mercaptanos, tales como propilmei;
captano y butilmercapteno, polisulfuros,-polisulfonas, &cidos sule
fénicos, tales como fcido p=toluenosulfénico, &cido ciclohexilsul-
fénico, &cido antragpuinonasulfénico, &cido metanilico, &cido dode~
cilbencenosulfénico y sus sales , con metales de &lcali, tsles co-
mo sodio ¥y potasio. : '

(3) Compuestos orgfnicos conteniendo oxigeno, seleccionados
gntre ouinonas, cetonas, aldehidos,éieres, azlcoholes,8stieres, fci-
dos carboxilicos y sus sales, sulfbxidos y oximas, por ejemplo,
p-henzoquinoga, an%raquinona, bcnzofenoné,acetpfenona, diisopro:
pilcetona,formaldchido, ocetaldchido,benzaldehido, octil alcohol,
cetil elocohol, beneil alecohol, fenol, crescl,hemateina, »ropagil,
alcohol, hidr0quin6na, Tluoresceina, etileno plicol,pentacritritol,
glucosa, sucrosa, polivinil aleohol,diisonronil éter, difenil Ster
éteres de cclulosa, amilacetﬁio,etilbanzoato, fcido estefrico, Heoi-
do benzbico, 5cido‘sali6ilico, ficido maléico, fcido ox#lico, &cido
trat&tico, sal de Rochelle,ficido succinico, foido milico, fcido
isonicotinico, fenilglicina, fcido 3~oxi-2-naftdico, &cido ghlico,
poliacetales g ficidos péliacrilicos. )

(4) COmpuestds or-fnicos conteniendo fésforo,seleccionadoé
entre los &steres dc fcido fomférico ¥y volifosfdrico ¥ metal de &l-

cali o sus sales de amonio, nor ejemplo,ﬁonolauril foof ato, sorbl
tmo hexmetafosfato, polioxietileno sorbitamo, trifosfato y foido
fitico, ' " '
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(5) Aquitranes, peces,, rosinas y ceras con una egtructura
gquimica dificilmente definida.

Ademés los tinfés o}gﬁnicos, como compuesto(a), ge citm por
ejemnlo como sigue .

Tintes azo, tales como tintes monoazo, tintes poliaszo, tintes
azo conteniendo metal, tintes de naftol(tintes asbicos v tintes
anbicos inactivos) y tinten azo disnersosy tintes de antrapguinong
tales como tintes de fcido de antracuinona, tintes de cuba antra-
auinona, tintes de alizarina, y tintes de antraguinona dispersos j
tintes indigoides, toles comé Indigo B brillante, violeta RH rojo
de tdantreno y negro B de imprenta de indantren&; tintes de anufre
tales como ezul de aszufre FDB ¥y negro B de azufre, tintes de fiaw
locianina, tales como ooﬁre Ttalocianina, y compuestos de fatalo-
cionina libres de netaljdifenilmetano o tintos de trifenilmetonos
tintes nitro y nitroso, tintes de tiegol, tintes de xanteno, tin-
tecs de acridinajtintes de azina; tintes de oxazina, tintes de
tiacinajbensooiononn y tintes de naftoquinonajtinies de cionina ¥
tintes orgfnicos solubles en apua, pertenecientes a lasmles de
metai de flcali de fcidos sulfénicos orgéhicos, tales como amari-
1lo ¢ brillente directo(tinte directo), anarillo G ligero &cido,—
amarillo 4 G Levafix(tinte réactivo).Naranja ¢ brillante procidn
(tinte reactivo), escarlata ¢S rfinido directo(tinte directo), bur-
deos directo HS(tinte directo), escarlata 3R brillmte (tinte foi-
do) rojo B de alizarina fcido(tinte mordénte fcido) azul GL turco
directo(tinte dirccto) azul 3G Cobacrén(tinte reactivo),Blankophor
B(tinte fcido),Wigrosina (tinte fcido) yt,r;ris g-scirius(tinte direc—
to) sales de metal de flcali de fcidos carboxilicos, tales como
Chrysamine G (tinte direoto), amarillo GG rfpido directo(tinte

directo), amarillo cromo @ (tinte mordente &cido) amarillo cormo

ME(tinte mordente fsido) y eosina ¢ (tinte fecido) sales cuaternarias




10

15

20

25

30

de amonio, tales como flavina &cida 8G(tinte bhsicos, amarillo
aztrazén 3G (tinte bhsico) rodamina GGCP(tinte bésico) safranina
T (tinte bhoico), rodamina B( tinte bésico) y Daitovhor M(tinte
b&sico) e hidrocloruros tales como auramina concentrada(tinie V&~
sico), crosoidina(tinte b&sico) y castaio Bismarck (tinte-bésico).
Los compuecstos orgfnicos polares, arriba indicados y tintes
orgfnicos puedan ser usalos solos o en combinacién. )
Después, los compuestos, como compuesto (b), dtiles en el -

método del presente invento, por una parte se seleccionam enire

"los haluros, 6xidos,hidréxidos y carboxilatos inferiores con 1 a

8 &tomos. dé ccrbono de los elementos metilicos.Se citan como ejem~
plos, medinate metales de &lcali, sales como sodio y potasio; me—
tales alcalino térreos, tales como mammesio, calcio y bario, metae
les del gurpo de zinc, tales como zincs metoles del zrupo de alu-
minio, tales como aluminio; metales del grupo de estdio, tales i
como titanio de estaio; metales del grupo de hierro, teles como
hierro y nfquel, metales del grumo de cromo, tales como cromo
v molibvdeno, metales del grupo de mageneso, tales como maganeso,
metales del grupo de cobre, tales como cébre y vlatas y metales
del grupo de platiho, tales como platino.Son ilustrativos de eoe
toz compuestos, fluoruro de éédio, acetato de sodioycloruro de *
hierro (II), cloruro de caleis, cloruro de poatasio, tartrato de
sodio, cloruro de éodio, acetato de calclo,oxalato de sodio, clo-
ruro de aluminjo, cloruro de cobre (II),Sctoato de hierro y cloru~
ro de estaiio (IV).: .
Los compuestos (b) por otra parte, se seleccionan cnire
oxchcido de los elementos pertenecientesAa los peridos segundo &
gexto de los grupos IIB y IIT hasta VII de la tabla periédicay
sales orgfnicas de los oxofcidos.Son ejemplos de los elementos,”

zinc, boro,aluminio, carbono,silicio, estaio, titanio, nhtrﬁgenp,
’ t
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fésforo, aznire,cromo,molibdeno, tunzateno, cloro y manganeso. Son
ilustrativos de los oxofcidos y sus sales , fcido zincico, f&cido
bérico, feido aluminico, &cido carbénico, feido silicico, aido
estimnico, foido titfnico, &cidos fosféricos, inchuyendo Hcido
orto y fcidos fosfbricos deshidratedos y condensados tales como
ficido metefosfbrico, &cido virofosférico y ficido tripolifosférico,
ficido nitrico, fcido sulfdrico,’acido crémico, &cido molubdico,
fcido tﬁngstico y fcido mangfnico, fcido clérice, asi como fcido
permengfnico y fcido bicrémico en estado de oxidacién mfs alto,
fcidos nitroso, hiponitrnso,fosforoso;hipbfosffico e hipofosforoso
en estado de oxidaciéﬁ inferior , y sales de los de &rriba indica~
dos oxofcidos con amonio, metales de floali o metales alcalino

férroon,

A poner en nrictica ol método del presente invento es vene

tajoso oue los compuestos (&) y (b) se dismelvan o dispersan se=

paradamente o en coabinacibn en uno o varios dbsolveqtes adecuados
i .

antesg del revestimiento o trotamionto,Como disolventes se wusan
generalmente, agua, Ainolventes aloohblicos, disolventes de éster,
digolventes de cetona, dinsolventes de hidrocarburos ¥y disolventes
de hidrocarburos clorados, de acuerdo con la solubilidad o disper-
gibilidal de los compuestos.Bn lo cue simue se citarfn tres ejew
cuclones preferidzé nara revestir o trator la superficie o los
compuesntos (2a) y (b) de acucrdo con el método del invento.

Primero, el compuesto (&) se disuelve o dispersa en uno de
los orriba amcncionsdog digsolventes y la résultmlte snlueidn o dis-
persidn se aplica sobre lan superficies de la pored interna y otras
vartes, ¢ie entren en contacto con el mondmero o 1os nonémeros.
Bntonces, las superlficies asi revestidas, se nonen ex cwmincto o
tr?tan con cl compuesto (b) nojicndo su soluceifin o dispersién

dentro del roactor, calentando la solucidn o dispersién deseablementd




10

15

20

25

30

desde 50 a 1009C, durentc 10 minutos o.mbs después dec ello, re-
tirando 1a solucién o dispersién desde cl reactor,! secuido de
un wrocedimiento de polimerizacién en el, mismo rcactor con
los aditivos de elaboracién- oargados antes o durante la noli-
meri~ooifn es acuoso como en 1& polimerizacidn: se susvensién o
emulsign, Yy si el disolvente usado nara formar la solucifn c;
dispersidn ‘del comnuesto (b) es agua, entonces no siempre se
renqiere retirar la solucibn acuosa o dispersidn despuds de co-
lentar,

En segundo luger, el compuesto (a) es disuelto o disvergado
en un disolventc adocuado, mientras el compuesto (b) es disuelto
o disperso separademente en el mismo o en diferente dbdstlvente,
La solucién o dispersién del compuesto’ (v) se ofiade a anuella
del compuesta {2) o viceversa, seruido de calentamiento desea-
blemento deasde 50 a 1009C. La mezela resultante es aplicada a
ia superficic de la pared interior y otras partes del reactor
de polimerizacién, aue entra en contacto con el monbmero o los
monémeros,.Las superficies, asi revestidas, se lavan con a,e_»;'ua. :
si fuera necesario.Despuds de ello se t}amprende la polimerizacién
por un procedimiento, como se ha descrito agui anteriormente,

En tercer iugar se pr.epa.ran soluciones o dispersiones .
separadas de los compuestos (&) y (b) del mismo o de diferentes
disolventes.La solucién o dispersidn del compues‘bc; (2) y 1a so-
luccién o dispersién del compucsto (b) una vez mis se anlican
gdlternativamente a las superficics que' entren ey contacto cog
el mondmero o lés nonéneros.Las supcrficies asi revestidas son
sometidas a tretemiento de calor haciendo pasar agua coliente
o vapor a trovés de la camisa del reactor o insuflando aire
caliente dentro del reactor.Lo que sc prefiere es realizar 1a

aplicacién de las soluciones o dispersiones revestidtoras mientraf

[,
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la pared interior es menetenida hasta alrededor de 50 hasta 1009C
haciendo pasar agua o vcpor caliente a través de la camisa Lo que
nfs se ‘prei‘iere LY comple"bar 1la aplicacién de la soluceién o disper—
siones haciendo pasar simultmmeamente aguaz o vapor caliente a fravés
de la camisa e insuflando aire caliente dentro del reactor a cada
intervalo de splicacisn de revestimiento. ' .

Naturalmente, es posible que dos o tres de los procedimioentos
:'n'ri'ba indicados se emprendan en combinancién.Cuando se usen en
combinacién dos o varios de los compuestos (&), es recomendzble
que por lo menos uno de ellos sea un comp{:estp orzfnico soluble
en arma o un tinte orpfnico soluble en agua y por 1o menos uno de
ellos mea inmoluble en amua, para dar por ello mejores resultados
como se mostrarf agui en los ejemplos.

En alguna de las ejecuciones arriba indicadas, es importaite
que los cormuestos (a) y (b) se pongan en contacto entre si a una
temperatura elevada, mas alta que 5090 durante algunos ‘minutos hage
ta 1 hora.Si la temneratur: de contacto ez mhs baja que 509C no*
pueden c;b’cenerse resmultados satisfactorios o se requieren mis de
10 horas de tiempno para el tratamiento,

. De acuerdo con el, presente invento, las cantidndes de come
puestos (2) y (b) o de una mezela de ellos para utilizarse para el
revestimiento de lag supoerficies de las prredes interiores y otras
partes del reactor de polimerizacifn, pueden variar dependiendo de
loc compuestos, tipos de polimérizacidn, procedimientos de reves—
timiento o tratamiento ¥ otros factores, sin embargo, son usualmen~
te por lo menos de 0,0001 g/m2 o preferentemente, desde 0,005 has-
tal g/mz de 1a contidad de revestimiento con un total de (a) y(b)
lo que es suficioente imra. obtener efectos satisfactorios para la
prevencidn de 1la deposicién de incristacién de polimero.

Las proporciones de cantidad del compuesto (b) resnecto a
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aquecllas del compuesto (a) varien dependiendo de loo métodos del
revegtimiento o tratamiento,

Por ejemplo, en la arriba descrita primera ejecucidn en cque-
la concentracidn del compucsto (b) en la solucién cue llena el reac-
tor de polimerizacidd, teniendo las superficies revestidas con }al
compucato(a) es usualmente muy baja, teniendo aue ser 1o cantidad )
dclncompuesto (b) nccesarisnente gramde y la nroporcibn de peso
de los commuestos (b) respecto a (2) es preferentemcnie en el al-
cmce desde 031 a 500.Por otra parte, en la sesunda ejecucidn, don-
de una mezola de un ~roducto de reacién de los compuestos (2) y (b)
s¢ usa como material revestidor, la proporcibn de peso de peso d9

los compuestos (b) resvecto 2 (&) en el alcence de 0,01 a 50, da

resultados satisfactorios,

En la terocera ejecudn, la proporcibn do lan cantidodes de
reveatimiento de los compuestos [a) respecto & (b) esth en el al-
cance desde 0,1 a 100 de neso.

Menbs, el efe;:to del presente invento para la prevencibn de
la denosicién de incrustacibn de polimero puede fomentarse diadien=
do a la mezcla de polimerizacién por lo menos uno de los antes men-
cionados oxofcidos, sus sa.les‘y‘ los productos de reacién de los com=
puestos (&) y (b).Debe obgervarse, sin emiaargo, oue la contidad de
aquellos aditivos no deberia exceder de 1.000 paxrtes por mill®on o,
en zlgunos ¢osos 4100 pertes por millén de peso, basado en la canw-
tidad total del monbmero o de los mondmeros, puesto que una cm't'i-'
dad mayor pudiera ejercer algunos efectos adversos sobre la calidad
de los productos polimeros resulimtes, ) i

. En adicidn, el efecto para prevenir deposicién de inerustacidn
de polimero nuede fomentarse ul'terior'menté, en esgpecial cwendo la
polimeritzacién se realiza en un medio acuoso, alcalinizando el medio

acuoso a un valor de pH desde 8 a 11.Cumﬁ6' el compuesto (b) afiadido

.

v



10

15

20

25

30

 tales como butil oleato y metilacetil ricinolato; ésteres de &cido

a la mezcla de polimerihsisidn, no es alcalino, pueden afiadirse
culesquiera compuestos alcalinog adecnados distintos para obte-
ner los valores arriba indicados del pH.

El matodo del presente invento es zplicable a cualquier {ipo
de polimerizacién de cloruro de vinilo o copolimerizacibn: de clo=
ruro de vindlo con uno o varios comocdmeros incluyendo polimefiza-
cién dc suspensién, nolimerizacién de emulsidn, polimerizacibn de
solucién y polimerizacién a gramel, en tmto aque la polimerizacién
se realice en presencia de por 19 menos uno de los aditivos de
elaboracidn afiadidos a la mezcla de polimerizacifn antes o du-
rante la mercha de nolimerizacién,.

Poles aditivos de elaboracifn son aguellos que son mezclados
usualmente con las resinas de cloruro de polivinile en el proceso
de fabricacibn.Incluyen plastificomten, estabilizaontes de calor ,
lubricantes,rellenadores, materiales de refwerzo, 2gentes colo-
rantes y. agentecs antiest&ticos, asi como antioxidentes y absorbe-
dores de luz ultrévioleta, en cantidadds;que no exhiban efectos
inhibitorios sobre la polimerizaciﬁn.Soﬁ'ejomplos de los aditivos
los sigulentes, 1 )

Plestificantes: ésteres fthlicos, tales como dicotil,ftalato
dibutil Ttalato y dimitil ftﬁlaxo; &oteres mixtos de fcido ftalico
trles como butibencil ftalato; &oteres de fcidos aliffticos dibhe
sicos, tales como dioctil odipato, dioctil acelato y dioctil sebom
catoséstores de aleoholes polivalentes, tales como dietilenoglicol

dibenzoato § éoteres de pentacitritol; &steres de ficidos 2liffticos,

fosfbrico, tales como tricresil fosfaoto, trioctil fosfato y trife-
nil fosfato y planstificantes evoxi, tnloo como epbxido de aceite
de soja, epdxido de acelte de linaza y 2-etilhexil epoxihexshidro-

ftal ato..
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Ectabilizantes de calor: sales do plomo orgfmicas, tales
como sulfato de plomo triblsico, fosfito de plomo diblsico y
silicosulfato de plomo bhsico; jobdn methlico, tal como estearato
de plomo, ricinelato de borio, lourato de calclo, estearato de
caloio y estearato de zinej compuesto de estofio orgfnico, teles
comp dibutilestafio, dimitil meleato, dioctil estofio, dilarauto,
dibutil estalio laurato, dibutil estafio =5=3< bis(isooctilmercep-
toacefa.to) ¥y dioctilestaio dilauril wercantiuroe; compuesios enoxi
¥y ésteres de orsano-fosfito.,

intioxidantes: bisfenoles, tales como 2,2-bis(4-hidroxifenil)-
pronano(bisfenol A) y his (2-hidroxi-5- clorofenil) gulfuro: 2, 4-
dihidroxi-bensofonols 2-hidroxi-4-metoxibenzofenona y fenil sali-
cilato,

fbaorventes de luz ultravioleta: derivados de benzofenona,
trles comn 2,4-dihidroxibenzofenona y 2-hidroxi-4» metoxibenzofe~
nonas Arivados de benzotriozdl, teles como 2-(22hidroxi 5°metil-
fenil)benzotringol y 2-(22 hidroxi-3;52di~tert-butilfenil)benzo-
triezol; y &sicres de fHcido salicilico, tales como fenil sali—
cilato y 4~octifenil salicilato,

Arentos enticstfticos: Asentes superficie actives miSnicos
tnles como soles de feido groso, seales de &steres de sulfato con
alcoholes superiores.y sales de &nteres de sulfato con aceitesw.
grasos liouidoss cmentes superficie activos crtibnicos, tales
como sales de omines aliffiticas y sales cuaternarias de amonio; y
arentes sunerficie activos no iénicos, tales como polioxietileno
alauil &%eres ¥ sorbiten olouil éstercs. ‘

Rellenadores: silice nulverulento, arrbonato dfe efleio, arci-
1la y silicrto de ecolcio, l

Af:ente.s colorantesn: didxzido de titanio, negro de coarbbn,li-

targirio y 8xido Ae hierro amarillo, .
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Lubricentes:prrafina licuida, >orofina $olida, cera,hidrocar—
buros cerogos, iales como cera de polietileno, fcidos grosos su=—
periores, tales como fcido estefirico y Bcido lfuricol,anidas de
Scidos gragos, tales cow aidn de foido estefrico, Isteres, fo-
les como biatil estearato, %cidos grasos, tales como aceite de Tiw
cino endurecido, alccholes superiores, tales como etil nlcohol.y
estearil alcnhol y jabon nmetllico, tal como estearato de plomo,

Meteriales de rofucrzo: nolimetil netacriloto, copolineros
de etileno~vinil acetato y cowolimeros tornarios de etileno »nro-
nllenociclopentadions y conolimeros de injerto drivadqé de ello,

De ncuerdo con ¢l m’ctodo del presente invento,los timevmos,
las cantidades y mineres pars la @dicibn de los arriba menciono-
dos sditivos do elaboracién no son 1imitativog y deberia determi-
narge de tal modo que la resina de cloruro deI;SIivinilo nrevi a-
mente mesclada tenga las propiedades deseadas.Usualmente se aiade
bien sea ontes o durante(de)la marcha de polimerizacién.

#1 método del presente invento es aplicable a cualcuier tipo
de polimerizacién de c¢loruro de vinilo, incluyendo la polimeriso-
cibn de susvensidn, la polimerizacidén de emulsidn, la polimeriza-
cién de solucién y polimerizecién a granel yno esth restringida
por lan condiciones de polimérizacién resnecto & los aditivos, nor
ejemnlo, iniciadores de polimerizacidn, asentes dc susnensién, emenw
tes de emulsidn, agentes de tronsfercncia de cadena y semejantes,
tenperatura de polimerizokién, fuerza de agitacidn, etec.Adembs el
método es anlicable no so0lo a la homomolimerizacién de cloruro de
vinilo, sino también @ lz conolimerizacién de cloruro de vinilo
en uno o varios mondmeros copolimerimables, tales como vinil és-
teres, vinil &teres, &cido acrilico, finido metacrilico, y sus
ésteres, Scido meléico, fcido fumfrico y sus &steres, anhidrico mae

18ico, monSmeros de vinilo amomdticos, holuros de vinilo otros que
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cloruro de vinilo, haluros de vinilideno, nitrilos insaturados y
olefinas.

Log siguientes ejemplos son para ilustrar ulteriormente el
nresente invento, vero no para Jimitar el 2lcance del invento.

En las tablas adjuntas, la deposicidn de incrustacién de polimero
fue ilustrada alcanzoando desde (a),(b) 6 (c) de acuerdo con su
centidad.El grado (a) indica incrustacién devocitada sobre la mb-
yoria de la superficie dentro del reactor; el grado (b) indica in-
crustacién depositada sobre pgrtes de las superficies, es decir,
hacia alrededor de 50% y el grado (¢) indica muy pequefia deposi-
eidn de incrustacibn.

Eiemplo 1,

En un autoelave de acero inoxidable de 2 litros, equipado con
un agitador con aspas de turbina se cararon 900 g de agua desio-
nizada,5 g.de estearato de calcio, 3 g. de dioctil fialato, 0,9 g.
de polivinil alchhél 415 g. de cerbonato 'de caleio y 20 g. de ﬁ;-
lietileno oxidado ée baje densidad.Desnugs, pasados 60 minutos ée
arzitacién a 609C y separacibn de oximeno en el amtoclave por rebe;
tida evacuacién e introduccién de gas defnitrGgeno, se afiadieron
a la mezcla 600 g.vde monémero de cloruro ‘de vinilo y 0425 g. de
L.Liazobisdimetilvaleronitrilb, seguido ée plimerizacidn de suspen—
sibn a 579C durente clrededor de 5 horas - con el agitador acciono~
do a 1,000 revauluciones por minuto. ' ’

Mtes de 1o intrdduceidn de los erriba mencionados materiales
dentro del midclave, las superficies de las paredes del agitador
del autoclave fuer&n revestides con un %inte(compueéto 4) como
se ilugtra en la tabla I en una cantided de alrededoi de 0,05 g7m2
como glido aplicando una solucién o dispersibn etanblica al 0,1%
del tinte, seguido de desccacibén a 7090,’durante 30 minutros y :

después de ello las suverficies fueron uiteriormente revestidas con

"




wne soluccidn acuosa al 15 o dispersisn acuosa al 1“,(;| de un oxoiecido
o una sal de oxoficido(compuesto) B, como se ilustra en la tabla en
una contidad de 0,05 g/rn2 como sblido, seguido de secado a 702G,
durante 60 minmutds.

Dospués de concretade cade lote de polimerizecifn, loo saper-
Tieies Tueron examinadas para depooicibn de incrumtacidn de polinme-
ro.,Los rosultodos ne exmonen en la tabla. V

Pera commarescibn, las superficlesc fucron revestidas, bien sen

con el comwuesto Am & con el compuesto B en una cantidad de clre-
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dedor de 0,1 g/m2 como s6lido ybse realizé nolimerizacién sinilar,

Log resultados se exponey en lo tabla ITI y IIX.

Ix.

Tebla I -

Donosicibn de

Ne Compucsto A Comnuesto B %ggﬁgggci&n de

1l Negro de MNiorosina Silicato de sodio Uinpana

2 Hegro de espiritu Nitrito de potasio Yinguna

3 Hesro de aceite fcido bérico Ninfuna

4 Gris K Threne Acido silicilico Hinpuna

5 Negro de mnilina Bicromato potasio Hinmuna

6 Amarillo R de alizarina gg(ilriag}ifosfato de Hinsuna

7 Mnarillo ¢ eclaro rfnido g%-?onato de magne- MNinpuna

8 AMmarillo dorado RK Threne Acido estfnnico Ninguna

9 Rojo de pirazolona Molibdato de sodio‘ Finmuna

10 Naranja vermenente G9S Acido Titfnico Tinmmna

11 F4alocianina de cobre gg%-.?‘migfumto de Tinguna

12 Amarillo 8 de naftol Borr~to de godio tYineuna
Tabla IT

- patn s e

Ne Compucoto A e

13 Negro de nigrosina ()

14 Negro de espiritu (v)

15 Negro de aceite (=)
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Ex. Deposicién de incruse
- Compuesto A tacibén de polimero.
16 Gris Threnek (2)

17 Nerro de anilina (&)

18 Marillo R de alizarina (2)

19 Mmarillo G claro rfpido (2)

20 Amarillo RK dorado Threne (2)

21 Rojo de pirazolona (a)

22 Haranja GTR permancnte (a)

23 Ptalocienina de cobre (a)

24 Admarillo § de naftol (2

Tabla ITIT Devposicibn de incrus-

f;g. Compuesto B tacibn de polimero
25 8ilicato de sodio (2)

26 Hitrito de motasio (a)

27 Aeido bbrico (a)

23 fcido silicico (a)

29 Bicromato de notasio (a)

30 Tripolifosfato de sodio (=)

31 Carbvonato de megmesio (a)

32 Acido csténnioé (2)

33 Molibdato de sodio (a)

34 fcido titfnico (a)

35 Permangonato potésico t(a.)

36 Boreto de sodio (=)

Bn el mismo reactorrde polimerizacifn, que fué empleado en

el ejemplo 1, gse cargaron 100 gr. de cpbxido de aceite dd soja,

12 g.de dibxido de titenio,5 gr. de cera de parafina, 2 gr. de

dioc¥il Ptalato y 100 g. de agua desionizada, seguido de mezclado
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!

a 609C durante 90 minutos.Despufs se efidieron 0,8 gr. de polivinil
aloohol, 0,4 gr. de metilecelulosa y 800 gr. de pgua desionizada %
ge megeclaron a 5090 durante 30 minutos.Despuds de la eliminacidn
del oxigeno dentro del reactor por sustitucién de nitrégenoc, se
afiadieron a 1la mezecla 600 rr. de monbmero de cloruro de vinilo y
0,2 gr. de L,L~ azobismetilvaleronitrilo, segudo de polimeriza&iGn
de pucpensidn con malenbomiento a 680 BAO aritacidén o 1.000 re~
voluciones »or minuto durente 5 horas, al final de lo cual se o=
dieron 8 g, de dibutilestcfio 5,5 bis(isooctilmercaptoacetato) con
aritacidn continuada durante 30 minutos adicionales.

Mtes de 1a introdeién de los materiales arriha mancionados
dentro del reactor, las parcdes del reactor fueron revestidas con
los compuestos Ay B como se expone en la Tabla IV, de la misma
manera que en el ejemplo 1 y fue examinada la deposicidn de incrus-
42cibn de nolimero despuls de completado cada lote de nolimeriza-
cidn.Log resultados se ilustran en la tabla.

Para comparacifn, se repitieron los mismos procedimientos,
excepto que se usé, o bién 4, o bien B, en lugar de los compuestos
Ay B en combinacién, como el material de revestimiento para ob-

tener los resultados mostrados también en la tabla,

| IALAIV

;2. Compuesto 4 Cormuegto B §§ﬁ§5%§§ggndge
31 Hegro de negrosina . ggagg%ifosfato de Ninguna
38 Negro de cepiritu Molibdato de sodio Hinguna
39 Negro de owceite Kitrito de codio Rinmuna
40 Wegro de nigrosina Silicnto sddico Hinruna
41 Yepro de espiritu ~ Acido bérico Wincuna
42 - Negro de nigrosina - - - (v)
43 3 Negro de cspiritu -—— - (v)

. Silicato de sodio (2)

44 x -_———
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Deposicibn: de

EJe inerustacidn
e Compucsato A Compuesto B 2

N de nolinero
45 = -——— witrito de sodio (2)
46 = —— - Acido fosférico (=)
= Control

B .IGTJIZ].O !c

En el mismo reactor de polimerizacidn empleado en ol ojemplo
1, se cargaron 8 gr. de dioctil fialato,-12 g, de dibxido de titam
nio, 6 gr. de corbonato de caleio, 8 gr. de cera de parafina y 100
gr. de arua desionisadae, seruido de mezc}ado a 702C durante 2 horas.
Entonces se aiadieron 0,8 gr, de polivinil alcohol 0,3 or. de metil—
celulosa y 800 gr. dé csua desionizada f se mezclaron a 509C duron-
te 30 minutos.Después de alininar el oxirzeno deniro dci reactor por
sustitucién con nitrdgeno, se aizdieron 550 gr. de mondmero de clo~
ruro de vinilo ¥ 0,22 ar. do Lpi-asobigdimetilvaleronitrilo,sesiido
de polimerizacifn 4c sucpensin con calchtamicnto a 579C, con agita-
cién a 1,000 revoluciones por minuto durante 6 horas, ol final de
lo cual se aiadieron 1 g, de bisfenol Ay 8 gr. de estearato de cal-
cio, a la mezcln de molimerizacién, scruido de agitacibn a 60%C due
rente 1 hora adicional,

Intes de 1la introducciéﬁ de los moteriales arribe mencionados
dentro'del reactor, las paredes del reactor fueron revestidas won
los compuestos x.& B como se expone en la tabla V de la misma ma
nerz auc en ¢l ejemplo 1, La deposicidn de incrustacién de polimero
segin se determina despuéz de completada cada marché-de nolimerizsae.
cibn se ilustra cn la tabla,

Se emprendieron exnerimentos commaratives en que se emp1é6
bién seca el compuesto A s6lo o el éompuerto B s6lo o empleado éomo
el material de rcfestimiento.Lcs resultados,ce muestren también en

3

la table.
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Tobla V

!

Denosicidn de

Exs inerustacién de
e Commuesto A Compuegto B polimero

47 Negro de nigrosina Moido silicico Ninguna
48 Negro de aceite Ca gga?g%ifosfato da Ninpuna
49 Negro de nigrosina Nitrito de potasio Ninguno
50 Regro de aceite Acido bérico Ninguno
51 Negro de nigrosina Aeido fosférico Hinruno
52 Negro de eﬁpiritu Holibdato de so0dio Tinguno
53 Negro de nigrosina Silicato pothsico Ninguna
54 #= MNegro de nigrosina -~ - ) (v)

55 = Negro de aceile - - - (a)

56 # Negro de espiritu -——— (v)

57 = -———- Folibdato de modio (a)

58 = -———— fcido silicico (2)

58 = -————— Pripolifosfato de sodio (a)

x Control

Eijemnlo 4

el ejemplo 3, cxcepto que la volimerizacién fue la copolimerizacibn
de una mezcla de mondmero consistente en 50gr. de acetato de vinilo

¥ 550 gr. de cloruro de vinilo, en lugar de la homopolimerizacién

Se realizaron experimentos en las mismar condiciones que en

de cloruro de winilo.

miemas condicones que aguellos en el ejemplo 3.

Experimentos comparativos también fuerom realizados en las

Los resultados se exponen en la Tohla VI,

Zebla VI Deposicidn de
Eje incrustacidn de
e Compuesgto 4 Compuesto B polimcro
60 Negro de nigrosina Acido silicico Ninguna
61 Hegro de-aceite gg%ggliafosfato de Ninguna
62  Negro de nigrosina Nitrito potfsico  Hinmuna

.....
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Deposicidén de

Eje incrustacién de
e Comnuesto A Compuesto B polimere
63 Negro de aceite Aido bbrico Ningana
64 Negro de nigrosina Acido fosf§rico Hinguna
65 Negro de espirifu _ Holibdeoto de sodio Hinguna
66 Negro de nigrosina Silicato potésico Ninguna
67 x  Negro de nigrosina - ———— (v)
68 x  lNepro de ccelte o o= m = = - (2)
69 x  Negro de “cspiri.ti c——- - (2)
70 x - ———- " Holibdato de sodio (2)
TLx === ==- » Acido silicico (v)

- 12 x —— - '.I‘ripolisf;xéfato de sodio (a)
x Controle - '

Ejennlo 5

Se repiticron los mismos procedimibntos de revestimiento y
polimerizacidn que en el ejemplo 1., excento que el material de
revestimiento fue una dispersién etanblica al 0,05% de tin’te(c;om-
puesto A) y un oxoficido o una sal de oxofheido (ampuesto B) en
cantidades iguales para cada experimento, semin se expone en la
tabla VII.Los resultados de la deposicién de incrustacibn de po-

limero determinados se ilustran en la tabla

shla
Zeble VII Denosicidn de ine
Eie. crustocidn de No=
Ne Conpuesto & Compuecgto B limeoro
13 Negro de nigrosina Borato de sodio Ninguna
14 Negro de eapiritu Witrito de potasio Ninmuna
75 Negro de acelte Aido silicico Hinpuna -
. { :

16 Griis K de Threne Acido bbrico ; Winguna

e anili " mpipolifosfato de ¢ Ningun:
11 HBegro de anilina ££3111?8hf°5* to de : Ninguna
78 Amarillo R de alizarina Bicromato de potbside Ninguna

79 Mnarillo G claro répido Acido estfmnico Ninguna
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Deonicién de

Ej.  inorustacién de
e Comnuesto A Commuesto B nolinero,

80‘ %ﬁggkg}o RX dorndo dg Silieato sédico Ninmuna

81 Rojo de pirazolona fcido tithnico Yinguna

82 Noranja OTR permmmente Permanconato potésico Hinpune

83 TItalocimnina de cobre dcido fosférico Ninguna .
84  iAmorillo D de naftol Holibdato sédico .  Minguna
Ejemnlo 6

En este ejeﬁplo se clectud copoltﬁérizaci6n de clorure de
vinilo y zcetato de.vinilo, bajo las misma: condiciones ou en el
ejemnlo 4 y los procedimientos de revestimiento fueron los mismos
gue en el ejemplo 5, con los compuestos de Ay B sezlin se exnone
en la taﬁla VIII.Los resultados sec ruesiran en la tabla .,

Tabla VIIT
i S Deposicidn de

Bj. incrustecibn de

e Comnuesto A Comvuesto B polimero

85 Hegro de nigrosina  Acido silicico Ninguna

86 Hegro de aceite Prinolifosfato de sodio MNinmuna

87  Negro de nigrosina Witrito nothsico Winpuna

88 Negro de aceite doido bbrico Ninguna

89 Yerro de nigrosina leido fosférico Ninguna

90 Wecro de espiritu ' Holibdato sédico Ninguna

9% Hegro de nigrosina Silicato pothsico Winsuna
Ejemnlo 7 '

Se realizaron los mismos procedinmientos de revestimiento y
polimerizacién que en el ejemplo 1, excento nue el compuesto de
revestimiento A usado fue negro de nigrosina en 1la forma de una
soluccidén al 0,15 etandlica o dL tolucno en las cantidades varia-
bles que se indican en la tabla IX, mientras que el compuesto B
fue silicato sddico en.la forma de una solucién acuosa al 1%

de peso en una cantidad de 0,05 g/m2 como s6lido.
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Los pesultados se ilustran en la tabla,

Tabla IX
Bje Cantidad de revestimiento Deposicién de ine-
Ne de negro de nigrosina- = crustacibén de po-
s/m_coko s6lido limero

92 10 (o)

93 2 (o)

94 1 ﬁinguna

95 045 i Ninmuna

96 0,05 Ninguna

97 0,005 Winguna

93 0,0005 (e)

99 0,5 (e)
100 0,5 Ninguna
101 0,01 Ninguna

Notasg(1) En los Bx.Nos.92 hasta 98, se emplearon soluciones et&-

nolicas de negro de nigrosina,

(2) En los ejemolos n® 99 hasta 101 se emplearon soluciones

de tolueno de negro de nigrosina,

(3) En los Ex.n® 100, los revestimientos de negro de nigrosina

fueron secados x las superficies secas fueron suavermente frotadas

con una gasa humedecida con etanol y secadas de nuevo 60 minutos

con aire caliente a 709C, seguldos de subsiguiente revestimiento con:

la soluccién: acuosa de silicato sddico.

Ejemnlo 8

Se realich polimerizacién de susnensibn de cloruro de vinilo,

bajo las mismas condiciones gue en el exnerimento n® 95, del:: ejem-

plom T con adicién de silicato sbiico a1 'medio de polimerizacibn

acuosa en una cantidad de 5%,0,1%, 0,003% 8 0,0001 % de -ego, basa-

do en el mondmero de cloruro de vinilo, al objeto de mejorar
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ulieriormente la nrevencién de deposicidn de inerustacién de poli-
mero y se repitid hasta que 1o depsosicién de incrustacién de po-
limero se encontrd sobre las superficies de las paredes del reac~
tor.El nimero de lotes de volimerizacibn agui repetidos sin la ocu-
rrencia de depasicidn de incrustacidnm de polimero, fue de 9,7,5
6 1, resvectivamente, de acuerdo con la centidad de silicato s6dico
aiiadido, mientras cue el nfimero de lotes de polimerizacion  sin
adiccién de silicato de sodio, fue solamemte 1,

Ejemnlo 9

Las superfies de-lan naredes interiores de un reoctor de po-
limerigaci6n de acero inoxideble y el agitador del tipo de prletan
fueron revestidas con una solucibén metanblica al 0,5% de veso de
Sudan B y Nigrosina en las proporciones indicadas en la Tabla X.
Siendo el frea rovestida de alrededor de 4m? y siendo la cantidad
revestida de 0,05 g/m2 como sflido.Bntonces se colocé dentro del
reactor 500 kg, de una solucibn acuosa conteniends 10 g. de una
sal de metal, por éjemnlo, cilicato s8dico ¢ sodio hidrbpeno car-
bonato, sesin se indics en la tabla y la nolucibn fue calentala
a 909C duraate 30 minutos con enitacidn a 110 revoluciones por mi-
nuto.Despuds de haber sidoe enfriada entonces 1n solucidnm, se aio~
dieron 200 g. de polovinil aleohol noreidlnente sanonificado,100 g.
de dimetilvaleronitrile,3,0 kp. de cstearato de caleio, 1,0 K3, de
cera de arroz, 200g, de cera de polictileno, 4,0 kg, de carbonato
chlcico, 3,0 koo e dibxido de titanio, 400 ¢, de dloctil fialato,
600 g. de dioctilestaio dilamrilmercaptiuro y 200 kg; de monénmero
de cloruro de vinilo, seguido de polimerizacién de suspensibn de
una manera convencional calentandb a 55%C¢ durmte T horas.Después
de completar la polimerizacidn cl reactor vaciade fue lavado con
asua ¥ la cantidad de inerustacidn de polimero depositada sobre

las superficies fue determinoda.
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Los resul-h‘mlos ge ilustran en la tabla X,

Zobla X Incrustasidn
Ej. de polimero
ye Sud.an B/Higrosina Sal ds metal Ag/mz
102 100/10 Silicato de sodio 0
103 100/100 Silicato sbdico - 0
104 100/1000 Silicato sédico o
105 100/100 . Sodio hidrdgeno carbonato O
106 x ¥inzuna Ninguna = 1.200

x=Control.

Ejemnlo 10

Las paredes interiores de un reactor de polinerizacidn le
1,000 litros fueron revestidaq con unz golucién revestidora o-una
dispersién de revestimiento formada mesclando una solucidn o disper—
sifn 2l 1% de peso en el disolvente del éompuesto o de log compues-—
tos orgfnicos polares y una solucibn o dispersién acuoga de la sal
de metal, como sc expone en la tabla XI,glas cantidades de los dos
compuestios orgénic;s polares y la gal de"metal ugada ciendo de 1 ¢
1 ¢ 1 de peso, scguido de calentamiento a 909C durante 30 minutos.
Entonces, después de haberse lavado la superficie de pared reves-
tida con agua, el rcactor fue cargado con 200 kg, de mondmero de
clorure de vinilo, 500 kg, de amua desioﬁinada, 100 g. de diisopro-
pil peroxidicarbonato, 260 g, de hidroxifropil metileelulosa, 1,0 kg
de sulfato de plomo dibhsico,200 g. de s@lfato de plomo triblsico,
2,0 kg, de estearato de plomo, 1,0 g, def estearato de bario y 600 g
de &cido estefirico, sepuido de polimerizacién a 459C duronte 8 horas
con agitecibn a 160 revoluviones vor minuto.Despuds de comﬁletﬁda
la polimerizacién, fue determinaéa la deposicién de inorutacién de

polimero sobre las paredes segin se miestra en la tabla. -
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Tabla XI )
Ex  Compuesto (s) Sal de metal  Disolvente Incrustacibn
He polar (es) de polimero
. g/m?.
107 Sudan B/ Nigrbsdma  Nap 5104  Etanol 0
108 Diaminonaftaleno/ NaCc03 Etanol 0
nigrosina ;
109 Base nigrosina/ NaC03 Etanol - . 0
nigrosina
110 x Ninguna - Ninguna Ninguna ‘. 1,250
111 x Suden B Ninguna Tolueno i 380
112 x Diaminonaftaleno- Ninguna Metanol : 420
113 x Base de nigrosina Hinguna Télueno 290
’ Mot anol
114 x Higrosina Ninguna Agua 1.100
x= Control '
Ejemnlo 11 '

Las poredes interiores y otras superficies del aparato de po-
limerizacién, compuesto de una combinaci’on de un primer reactor de
polimerizacién de acero inoxidable de 2 litroa del tipo vertical y
un segundo reactor de polimerizacifn de acero inoxidable de 4 litros,
del tipo horizontal, fueron revestidas con la solucién o dispersién
revestidora, como sc expone en la tabla XIT, sepuido de lavado con
agua y secado.Dentro del primer reactor ga cargaron 800 g..de moné=
mero de cloruro de vinilo,0,4 g. de dimetilvaleronitrilo, 8 g. de
estearato de calein,0,16 g. de estearato de zine, 2,4 g, de cpbxido
dea aceite de séja vy 4 ge de pentaeritritgl, se;uido de polimeriza~
cibn agrapnel a 602C, durante 2 horas, con acitacién a 900 revoluciow
nes por minuto.Entonces la mezcla de poliéerizaci6n fue transferida
a2l segundo reactor, en el que se c;rgaron 800 g, de ménomero de clo-
ruro de vinilo y 0,4 g+ de dimetilvaleronitrilo, seguldomde polime-

rizacibn a 579C durmmte 10 horas con agit%ciGn a 100 revolucciones

- por minnto. Las cantidades de incrustacién de polimero depositadas

ge ilustran #n la tabla, *
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Exp.Ne

Tabhla XIT

Soluccién/dispersién de
revestimiento

115
116
117
118 x
119 x

x=Control

Igual que en el Exp.n? 107
Igual que en el,Exp.n¢ 108

Igual que en el Expe.n? 109°

llinguna

Jaual que en el Exp.n? 113

OO Qom0 mOm D=0 Qe OO me)
Qe Qo (oae (Y wn Yoe Oone:

Q= Q=0

Incristacién polimero g/md

l-er reactor 2«0 rcactor

¢ -0

3 0

1 | o
1.100 1.800
90 130

2 i,
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Este regisiro consta de las siguientes reivin-
dicacioness
l.=Método para preparar una composicidn de resina de cloruro de
polivinilo previamente mezclada,caracterizado porque comprends poli-
merizar mondmero de cloruro de vinilo solo o una mezcla de cloruro

de vinilo con unos o varios monémeros copolimerizables com cloruro

" de vinilo en presencia de un iniciador de polimerizacién y por lo

menos un aditivo de elaboraciém en un reactor de polimerizacién,
teniemdo las paredes interiores y otras superficies, que entran enm
contacto con el monémero o los monbmeros tratadas antes de la po-
fimerizacidén con (’a) por lo menos un compuesto seleccionado del
grupo consistente en compuestos orghnicos polares y tintes orgini-
cos y (b) por lo menos un compuesto seleocionado del grupo consis-
tente en hidréxidos,6xidos, haluros y carboxilatos de elementos me-
t8licos y oxohcidos de los elementos pertenecientes desde el se~
gundo 2l sexto periodos de los grupos IIB y III hasta VII de la
tabla peribdica y sales de los oxofcidos.

2.-Método segin la reivindicacién 1, caracterizado porgue las
superficies son tratadas por revestimlento de dichas superficies
con una soluctén o dispersién de compuesto (a), y después, puesta
en contacto de las msuperficies asi revestidas con el compuesto (b)
poniendo su solucibn o dispersidn dentro del reactor de polimeriw
pacidén, seguido de calentapiento desde 50 a 1009C,

3.~N8todo segin la reivindicacién l,caracterizado porque leas
superficies son tratadas por revestimiento de dichas superficies
con una soluoidn o dimpersién de los compuestos (a) y (b) disueltos
o dispersados en un disolvents, y calentada de 502 a 100%C,

4.=-Método segin la reivindicacién l,caracterizado porque las
superficies son tratalas por revestimiento de diohas superficies

alternativamenté con une solucién o dispersién de compuesto (a) y
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/
con una solucibn o dispersibn del. compuesto (b);/é.-ﬂétodo seglin:
la reivindicacién 4, caracterizado porque dichas superficies se so
meten a calentomiento de 30 a 1009C,

6.~l1étodo semin la reiwindicoeibn 1, caracterizade porgue las
superficies son tratadas por lo menos por dos mét0dos en combinae

¢ibn seleccionados enire los m§£odos de las reivindicaciones 2, 3

v

¥ 4.

To~l1étodo segin la reivindicacién 3, caracterizado norque las
cantidedes de compucstos (a) ¥ (b) estfm en una proporcién de 0,0 1
1 a50: 1 de peso. ' !

8.-11étodo segln la reivindicecidn 2, caracterizado porcue las
cantidades de los compuestos (a) y (b) estfn en una proporcién de
0,1: 1 a50: 1 de vego. : ’

9.~Método semin la reivindicacién 4: caracterizado porque las
cantidades de compuestos (2) y (b) estfn'en una proporcibn de 0,01:
1 2100: 1 de peso. B

10.-M&tddo sesfin la reivindicacién 1, caracterizado poéque.ias
superficies son tratodas por revestimiento por lo menos con doé
compuestos diferentes (2) siendo por lo menos uno, soluble en agua,
¥s por 1o menos uno, es insoluble &l Fua,

11.-Método seqin la reivindicacién 1, caracterizado porgue por
1lo menos uno seleccionado del pgrupo consistente en los compuestos
(a),compuestos (b) y productos de rcaccién de los compuestos (a) &‘
(b) est8 presente en la mezcla de polimerizacién. '

12,=Método scgin la reivindicacién 1, caracterizado porque
dicho compuesto orgfnico polar es por lo’menos uno sgleccionaﬁé del
grupo consistente on compuestos orgfnicos conteniendo nitrégeno ,
compuestos orghulcos conteniendo azufre, compuestos brghnicos con-
teniendo oxigeno, compuestos orghnicos cbnteniendo fésforos, alqui=

tranes, peces, resinas y ceras.

, | f
) - -
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13.-Método serin 1la reivindicacidén 1, coracterimado porque
dicho tinte orzfnico es por lo menos uno seleccionado del grupo
congistente en tintes ago, tintes de antraguinona, tintes de indipo
tintes de sulfuro, tintes de fialociamina, tintes de difenilmetmo,
tintes de trifenilmetano, tintes nitro, tintes nitrosos, tintes de
tiazol, tintes de xanteno, tinfes de acridina, tintes de aziﬁa,
tintes de oxazina, tintes de tiasina, tintes de benzoquinina, tine
tes de naftoquinona y tintes de cianina, .

14.=étodo segfin la reivindicacién 1, caracterizalo porcue
dicho tinte orginico es por 1o menos uno soleccionadb del grupo
consistente en amarillo G brillante directo,” amarillo 2G claro
&cido, amarillo AG Levafix, naranja ¢ brillante Procion,BEscarlata
S rfpido directo,Burdeos NS directo, escarlata 3R brillante,-
rojo B de alizerina fcido, agul GL turco directo, azul 3G Cibacron,
Blankophor B,lligrosing,Sirius G,Cyrysamine G, imarillo GG rfpido
directo, amerillo cromo Gyamarillo cromo ME.EosinaIG,Flavina bh-
sica 80, amarillo 3G Astrazon, rodaminé 6GCP,Safrenina T,Rodami-
na B,Daitophor AN,Muramina concentrada,Chrisoidina y castaio Brown
BG. '

15.~Método sexin la reivindicacibén 12,caracterizado porque
dicho compuesto érgénico conteniendo nitrégeno es por lo menos
uno seleccionado 'del grupo consistente en compuestos teniendo un
Srupo amino, imiﬁo, ago,nitro, nitroso o azométﬁna, o un anillo
de azina y compuestos de amonio cuaternario. ‘

16.-M8todo segfn la reivindicacién 12, caracterizado porgue
dicho compuesto orgfnico conteniendo aéﬁfre es por lo menos uno
geleccionado dol'grupo consistente en compuestons tenidndo .
grupo. tiocarbonilo,tiodter o tioclcohol,

17.-§étodo segln la reivindicacién 12, cerscterizado poroue

dicho compuesto orgfnico conteniendo oxigeno, es por lo mends uno
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seleccionado del grupo vonsistente en guinones, cetonas, addehidos,
&teres, alcoholes, 8steres, Hcidos carboxilicos y sus sa:los, sus
S$xidos y oximas,

18,-Hétodo zeghin la reivindioacidi 12, caracterizalo porgue
dicho compuesto orrfnico conteniendo fdsforo es por lo menos uno
seleccionado del grupo consistente en ésteres de fcido i‘osféicico
¥y polifosférico y metal de &lcali o sus sales de amonio. .

19.-18todo .semin la reivindicacibn 1, caracterizado porgue
dicho aditivo de elaboraci@n se selecciona del grupo consistente
en plastificantes, cstabilizantes de calor, antioxidentes, 2booT-
bentes de luz ultravioleta, agentes an:'biest&ticos,rellenadores,lu—
bricmtes y materiales reforzadores,

20,~116todo para preparar ina composicién de resina de clo-
ruro de polivinilo previamente mezclad(ﬁ.

Seglin se describe y reivindica en esta memorie desorptiva.

Y cuya memoria descriptiva consta de 30 hojas de texto,”fo-s

liadas y escrites a mfguina por una sola de sus caras.

Madrid, 21JUL~{976
. 4!
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