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MBIORIA DESCRIPTIVA

Los procedimientos químicos de tipo diverso 

se llevan a cabo, por lo  comdn, en grandes recipientes 

agitados que están provistos frecuentemente con equipo* 

au x ilia r , ta l como deflectores, serpentines do transí 

5.  rancia de calor que fa o ilita n  o l que el oalor sea sumi­

nistrado o extraído del contenido de lo s  recip ientes, 

y sim ilares. Sin embargo, en muchos casos, estos proce­

dimientos -producen, oventualmente, dopósitos indesea­

b les sobre la  superficie  del equipo con e l que entra 

10. en contacto la  mezcla reacclonal. Estos depósitos

obstaculizan la  efioaz transferencia do calor haoia



o l  in ter io r  y hacia fuera de lo s  recipientes. Además, 

estos depásitos tienen tondencia a deteriorarse y a 
fragmentarse parcialmente produciendo la  contamma- 

cián de la  mezcla roeccional y de lo s  productos con 

ósta producidos. Esto probloma os particularmente 

relevante en las roaccionos d e l tipo  do polim erización, 

ya que lo s  depósitos do polímero só lid o  en la s  supera 

f ie  ios  de lo s  reactores no solo obstaculiza la  trans­

ferencia  do ca lor , sino que disminuye lo  productividad 

y afecta adversamente la  calidad del polímero.

Esto probloma es particularmente perju­

d ic ia l  en la producción comercial de polímero y copo- 

limo ros do haluros do v in ilo  y v in ilidono, cuando 

se colJ...1Crizan solos o con otros monómoros do v i n i l i -  

deno que tienen un grupo toim incl OH^C^ , o con 

monómeros p o lio io fin ico s  polim erizablos. Por ejemplo, 

on la  producción comercial do polímoros do cloruro 

de v in ilo , óstos so produeon usuclmonto on forma do 

discretas partículas en sistema de suspensión acuosa. 

Cuando se u tiliza  un sistoma do polim erización de 
este tip o , e l  cloruro de v in ilo  y otros comonómeros, 

cuando óstos so u tilicon , se mantienen on forma de 

poqaoñas gotitas con o l  omplco do agentos do suspensión 

y de agitación. Una voz completada la  reacción so 
laca y soca o l  polímero resultante. Estas reacciones 

do polim erización dol sistema do suspensión acuoso 

so llevan a cabo, usualmonto, bajo presión on reactores 

metálicos equipados con d o fle ctor ía  y agitadores do 

elevada velocidad. Sin ombar'o, estos aistomas do
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suspensión son inherontemento inostables y durante 

la  reacción do polim erización se foima polímero de 

cloruro do v in ilo  en las supo r f ic io s  in teriores 

del reactor do polim erización, incluyendo las super­

f i c i e s  do lo s  d eflectores  y agitador. Evidentemente 

este polímero formado debe eliminarse ya que de e llo  

resu lta  la u lte r io r  formación de polímero en las 

sup erficies  del reactor creando una crosta que afecta 

adversamente la  transferencia do ca lo r  y contamina 
e l  polímero que so produce.

la  naturaleza del polímero formado o 

depósito insoluble en las paredes del reactor es t a l  

que en la producción comercial de polímeros, ta l come 

se ha descrito  anteriormente, ha sido práctica  común 

en e l pasado, dospuós de completarse ceda reacción 

de ¡olim orización, e l  que penetre un operario en o l  

reactor y separe por rascado o l  polímero formado en 

la s  paredes y d e flo ctorcs , asi como en e l  agitador.

Una operación do este tipo  no solo  os costosa, tanto 

por o l  trabajo como por la detención dol reactor, sino 

que presenta temblón riesgos potenciales de salud.

Si bien hasta ahora se han propuesto divorsos mótodos 

para reducir lo  cantidad y naturaleza dol polímero 

formado on las superficies do lo s  roactoros de p o l i ­

merización, t a l  como limpieza por disolvente, divorsos 

limpiadores hidráulicos y mecánicos de reactor y similares^} 

ninguno ha demostrado ser d e fin itiv o  para la separación 

del pO'.ímero foimado. Es d ecir , estos diversos mótodos 

y aparatos han llevado a cabo un trabajo aceptable,



jhero existe todavía campo para mejorar esta área, p ar- 

ticulorneute desde e l  panto de v ista  económico.

Por otra parte so ha determinado recien te - 

monte gao e l  cloruro de v in ilo  en la  atmósfera os 

p erju d icia l para la  salud, de los  humanos y, como 

resultado, o l gobierno de lo s  Estados Unidos ha 

dictado ciertas regulaciones que requieren que 

lo s  productos do cpV (cloruro de p o l iv in ilo )  mantengan 

una concentración muy baja de cloruro de v in ilo  en 

la  atmósfera de sus instalaciones. Por consiguiente 

os deseable poder hacer funcionar una planta do CPV 
sin toncr que abrir lo s  recipientes de reacción o 

polimerizadores dospuós de que cada carga o partida 

se polimeriza con e l  f in  do lim piar e l  reactor. La po­

sib ilid ad  do operar un sistema do-,polimerización cerrado 

evitaría  e l  escapo en la  atmósfera del cloruro de v in i­

lo  residual presonto en e l  reactor despuós de elabo­

rarse cada partida. Asimismo, la  eliminación del p o l í ­

mero formado olimina tambión la  presencia dol cloruro 

de v in ilo  residual en dicha formación, por consiguiente, 

seria  do lo  mas deseable y desd.oluego esencia l o l  pod :r 

disponor de un procedimiento o medios para producir 

CpV y polímeros sim ilares, que no so lo  eliminara la  forma 

ción  de polímero, sino que redujera y /o  eliminara tambión 
la  contaminación de la  atmósfera.

Se ha descubierto que cuando un recipiente 

do reacción se ha revestido previamente por sus super­

f i c ie s  in teriores con e l  revestimiento apropiado puede 

disminuirse sustancialmento la formación do polímero in -
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dososble en dichos superficies y , on c iertos  casos, de 

fomia completa, la peticionaria  ha descubierto sorpren­

dentemente que cuando so revisten las superficies in te­

riores de un reactor o recipionce de polim erización, ya 

soa metálico o forrado de v id rio , oon una pelícu la  o 

revestimiento conteniendo, como ingrediente principa l, 

una amina poliaromática do cadena lin e a l o ramificada 

obtenida do la reacción con cualquiera, por s i  mismo, 
o con uno o mas do lo s  compuestos elegidos entro p o l ia -  

mino-boncenos, fenoles p o lih id r icos , aminofenolos, ami- 

nofenolos a lqu il-substitu idos, difenilaminas y d ifo n ila -  

minas a lqu il-substitu idas, incluyendo la  sustitución 

de halógeno de cualquiera de dichos compuestos, so e l i ­

mina sustancialmonto la  formación do polímero en dichas 

superficies y pueden llevarso a cabo en dicho recipien­

te do reacción múltiplos caigas o partidas de polímero 

sin quo soa nocosario abrirlo . La pelícu la  o revesti­

miento poliarom ático so aplican con gran fa cilid ad  a las 

superficies in teriores del recipiente de reacción a 

p a rtir  de una solución do disolvente oigánico do ósto.

De conformidad con e l  presente invento 

so aplica a las superficies intornas del reactor 

una p e lícu la  o revestimiento de una amina po liaro ­

mática modianto una solución do disolvonte oigánico 

de ósta , on donde se llevan a cabo las reacciones de 

polim erización del reactor. Asimismo so revisten 

do igual modo todas las superficies expuostas del 

in te r io r  d e l xeactor, ta los  como lo s  doflectores , 

e l  agitador y sim ilares. El revestimiento así aplicado



so in solu b iliza  facilmonto con o l  empleo 3o ca lo r  

para evaporar o l  disolvonto oxgánico, dejando con o lio  

sobre .'ichas superficios un rovoatimicnto a modo do 

barniz fuertemente adherido quo perdura a travós do 

5. mdltiples c ic lo s  do polim erización antes de que precise

su nueva aplicación . So desconoce con exactitud e l 

mecanismo por o l  quo actda o l  rovostimiento do amina 

policrom ótica para impedir la formación do croatas 

polim óriccs on las superficies intom as dol recipiente 

10. de roacción, poro so considera debido a un mecanismo

que destruyo o l  radical lib ro  o quo atrapa o l  radical, 

lib r o . E llo  so dosprondo dol hecho quo la s  diamiaas 

aromáticas son conocidas como destructoras do radicólos 

lib ro s , por ejemplo como en su bien conocida actividad 
15. como cntioxidantos. Asi pues, con la destrucción de

los  radicalos lib ros  por o l  revestimiento do amina 

poliaromática so inhibo la  polim erización sobro las 

superficies revestidas.

Las aminas poliaromótio as do cadena lin o  al 
2Q o ramificada d t ilo s  on lo s  revestimientos dol prosonto

invento so obtienen haciendo reaccionar cualquiera de 

lo s  compuestos quo se indican a continuación oon s i  

mismos, con la  excepción do lo s  fo n d o s  p o lih íd r icos , 

mediante una reacción de condensación o haciendo 

2̂ , reaccionar o condonsando dos o mas do dichos compuestos

entro s i .  Por lo  general estas reacciones so llevan 

a cabo con ca lo r  on presencia de un catalizador ácido. 

Las aminas poliaromáticás asi i o  imadas tienen las 

estructuras gonoralos siguientes:



(A) Rj-
H!

A-N-

T H!

**x
-N-B- R2

- 'y

en la  que
A, B y C representan

10

15

20

en donde.

y R. tienen e l  s ign ificado antes indicado y 

R̂  es -N- o un gmpo alquilánico o alquilidónico 

de cadena lin e a l o ramificada conteniendo de 

1 a 5 átomos de carbono y

A, B y C pueden ser iguales o diferentes y cada uni­

dad repetitiva  puede ser igual o d iferente;

R- y R son -R, -OH, o
i  2 ¿

R

os -H, halógono, o un grupo do a lqu ilo  conto- 

nionao do 1 a 8 átomos do oarbono y puodon sor 

iguales o diferentes;

os -H, -OH, -NHg, o un grupo do a lqu ilo  conto-
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ni judo d j 1 a 8 dt oraos de carbono y puodon sor 

igualas o d if  ju n to s  y ouando so hallan presan- 

tus mas da dos grupos R̂  y R ,̂ dos por lo  nonos 

son -NHg y /o  -0H$
x os un número entero comprendido ontro 1 y 20 o 

y os un ndnjro entoro comprendido antro 0 y 20.

Cuando s j  u t iliz a  un compuesto trifu n cion a l, como 

lo s  bañe un os tr iliid ro x ilico s , por ujamplo, sa obtondrdn luo- 

go cadenas ramificadas produciendo asi una amina p o liaro - 

ndtica ramifioada.

15.

(B)

on la  que A y B son

20.

2 5 .

Ry R̂  y R̂  tionan o l s ign ificado expuesto on 
la  fórmula (A) y

A y B puodon sor iguales o diferentes y cada

unidad respectiva puedo sor igual o diforento 

R̂  es -H, -OH, -NHg o
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R̂  es o

10.
*

x es Lm námeyo entero comprendido entre 1 y 4; e 

y es titn ndrnero entero comprendido entre 1 y 15* 

;b s  compuestos generalmente d t ile s  en la  

obtención ce las aminas poliaromáticas utilizadas en 

e l  presente invento son (a) lo s  poliamino-bencenos que 

tienen la fám ula

NHc

15.

20.

25.

on la  que
R̂  os *H, -NH ,̂ -OH o un grupo a lq u ílico  con­

tení ando do 1 a 8 átomos de carbono, y 

Rp os -H, halógeno, o un grupo a lq u ílico  ta l

como so ha defin ido para R^,.oomo por ojomplo 

orto, mota y parafonilon-diaminas$ diamino- 

- toluenos, diamino-xilonos; o t i l ,  p rop il, 

b u til y pontil d i -  y tri-amino-bonoonosg y 

similaross siendo lo s  compuestos más profo- 

ridos aquellos en dondo R̂  os -H y Rg es -H, 
mbtilo o etilo$
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(b) los  fenoles polih ídricos quj tienen la  fórmula

5.

1 0.

15.

20.

2 5 .

on la  que

es -H, -NH ,̂ OH o un ¡grupo a lq u ílico  conte­

niendo de 1 a 8 Atomos de carbono y

R es -H, -OH, halógeno, o un grupo a lq u ílico  
4

ta l como se ha definido para R ,̂ por ojom- 

plo, ca tecol, rosorcin o l, e lo ro -resor- 

c in o l, hidroquinona, florogLucinol, p iro- 

gal o l , e tc . ? dihidroxi-toluonos y x ilo n o s ; 

trih idroxi-toluenos y  xilenos; o t i l ,  pro- 

p i l ,  b u til y p cn til d i-  y trih idroxi-bon - 

conos; y sim ilaros, siendo lo s  compuostos 

más preferidos aquellos on dondo R̂  os -H 

y R̂  os -H o -OH;

(c) lo s  aminofendes y lo s  aminofonolos a lqu il­

-substitu idos quo tionon la  fórmula

OH

un la  que

R̂  os -H, -NHg, -OH o un grupo a lq u ílico

conteniendo do 1 a 8 átomos do carbono y



Rg ^s -H, -NH ,̂ haló-¿no o un grupo u lq u ili-  

oo cor,i,o ha defin ido puodon sor igualos 

o diferentes, para R̂  tales como, por ojom- 
plo, orto, mota y paya-aminofonolos$ d ia - 

mino- y triamino-fcnolosg motilo^ o t i l ,  

prop il, b u til y pontil amino y diamino- 

fonolus; y sim ilares, siendo lo s  compuestos 

más proferidos aquellos on donde R os -H
y Rg es -H o -NH^ y

(d) difenilaminas, d ifenilaoinas alquil-substitu idas 

y otros compuestos 4uo tengan la  fórmula

o ramificada conteniendo de 1 a 5 átomos de 

carbono y

R^, Rg, y pueden ser, cada uno, -H, -NHg,

-OH, halógeno o un grupo a lqu ilico  conte­

niendo de 1 a 8 átomos de carbono y dos, 

por lo  menos, son -NHg, **0H o uno de cada, 

t a l  como, por ejemplo, bis-^enol A y simi­

la res , siendo lo s  compuestos mas preferidos 

aquellos en donde R̂  y son -OH o -NHg y

Rg y R̂  son -H.

El halógeno on las fórmulas anteriores



pucr'c sor c lo ro , bromo, yodo o fld o r . la presencia do 

lo s  átomoa de halógeno no afecta la  solubilidad de las 

aminas poliaromátices en lo s  disolventes oigén icos.

Cuando se hacen reaccionar dos o mas de 

lo s  anteriores compuestos aromáticos entre s í ,  por 

medio de una reacción de condensación, uno, por lo  

menos, de los  compuestos puede contener un grupo aminicc 

y en e l  caso de que estón implicados en la reacción 

mas de dos compuestos, se prefiere  que dos, por lo  

menos, de dichos compuestos contengan un grupo aminico. 

Por ejemplo, las  aminas poliaromáticas titiles  son 

las fouñadas condensando entre s i  m-fenilendiamina, 

resorcinol y p-aminofenol, asi como condensando entro s i  

m-fenilendiaminas, resorcinol, flo rog lu o in o l y m-amino- 
fen ol, ote.

E l peso molecular o grado de condensación 

de la  amina poliarom ática depende de la  relación  en que 

so combinen los  reactivos, ouando se u t il ic e  mas de un 

compuesto, e l  tiempo y temperatura de calentamiento 

y la  concentración del catalizador. Cuando se autooon- 

dense oualquiora de los  compuestos antes indicados, 
será tambión importante para regular e l  peso moleoular 

fin a l e l  tiempo y la  temperatura do calentamiento y 

e l  tipo  de concentración. Además, e l  poso molecular 

puede regularse utilizando poquezas cantidades do 

compuostos mono funcionales. Por ejemplo, puodon 

u tilizarse  pequeñas cantidades de monoamina aromática 

o un fen ol para cubrir la polim erización y controlar, 

por tanto, o l  peso molocular. Las aminas poliaromáticas
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que uionen un poso molecular suporior a alredodor do 

250 son sa tis fa ctorias  pora u tilizarso  en o l  prosonto 

invento. El lim ito superior del poso molecular variará 

sogdn sea 01 compuesto o compuestos particulares u t i l i ­

zados on la obtoncián do lo  amina poliaromática. Bastará 

d ec ir  que e l  compuesto particu lar deberá tener un peso 

molecular t a l  que sea elaborable y soluble en un d iso l­

vente orgánico de modo que pueda aplicarse fácilmente 

a las superficies internas del reactor. Se ha descubierto 

que se prefieren  las aminas poliaromáticas que tienen un 

peso molecular comprendido entre alrededor de 250 y 
alrededor de 2000.

S i bien todas las aminas poliaromáticas 
anteriormente descritas son titiles  para lle v a r  a cabo 

e l  presente invento, las aminas poliaromáticas particu­

larmente ú tiles  son aquellas que se obtienen cuando 

se hoce reaccionar una diamina aromática con un fen o l 

p o lih id rioo . Normalmente estos compuestos se hacen 

reaccionar'; entre s i  en cantidades aproximadamente 

equimclecujLares. Sin embargo, puede u tilizarse  un 

exceso de La diamina o del fe n o l. La única d iferencia  

estriba  en que cuando se u t il iz a  un exceso del fenol 

p o l ih id r ic ) so obtienen aminas poliaromáticas que tienen 

un punto do ablandamiento algo superior a l de las 

obtenidas on presencia de un exceso do diamina aromática. 

S i bion algunas de las aminas poliaromáticas utilizadas 

en e l  presente invento no tienen un punto de ablanda­

miento definido so ha encontrado que entre las aminas 

poliarom áticas la s  mas sa tis fa ctorios  son las que tienen



un punto do abJaíidamiento comprendido entre alrededor 

de 659C y alrededor do 175SC.

El punto do ablandamiento do la  amina-, 

poliarom ática, t a l  como aquí so u t il iz a , se dotormina'. 

como sigue: so funde y v iorte  la  amina poliaromática 

en un moldo do aluminio dividido para obtonor un cubo 

de media pulgada do lado. Se en fria  e l  moldo, so separa 
e l  cubo do ésto y se doja en friar  por comploto. Luego 

so uno o l  cubo a un bulbo do termómetro, calentando 

o l  bulbo hasta una temperatura en exceso del punto do 

ablandamiento provisto, dejándolo luego en 04 la tera l 

dol cubo y onfriándoso a continuación a 353C. So inser­

ta  o l  tomóme tro  con o l  cubo unido en un baño de mer­
curio que so ha calentado previamente a 353C. La inser­

ción  so efectúa de modo que la  cara 1 la te ra l superior 

del cubo so encuentre una pulgada por dobajp de la  su­

p e r fic ie  de mercurio. Luego se calienta e l  baño de mer­

curio a una velocidad de 43C por minuto. E l punto de 

ablandamiento se determina como la  temperatura a la  que, 

cuando se dc-sclaza hacia arriba o l  cubo óáto rompe la  

superficie  del mercurio. Debe hacerse constar que e l  
cubo dobo arrastrarse sobro o l  tormómotro y no despren­

derlo de ósto . Esto se rea liza  controlando con cuidado 

la  velocidad do elevación de la  temperatura del baño 
de mercurio.

De nuevo se reitera  que muchas aminas 

poliaromátioos ú tiles  en la  práctica  dol presento 

invento no tienen puntos do ablandamiento definidos 

pero son materiales v iscosos y flú id o s , só lidos normal-



monte a la temperatura del ambiento. Sin ombaigo, 

cuando estas aminas policrom áticas so disuelven on 

un disolvonto orgánico y so depositan sobro las super­

f i c i e s  d e l reactor dojan sobro óstas una pelícu la  o 

revestimiento monomórico y acuoinsolublo con la  sopara- 

ción del d isolvonto, cumpliendo asi los  ob jetivos dol 

invonto.

Hasta ahora so ha indicado quo cuando 

cualquiera do los  compuestos antes referidos se auto- 

condonsa, o so hace roaccionar con uno o mas do otros 

compuestos, so u t iliz a  un catalizador do ácido. Se ha 
encontrado que o l HC1 es o l  catalizador mas e fe ct iv o .

Sin ombaxgo, puodon emplearse también otros ca ta liza ­

dores d t iie s , ta los  como, por ojomplo, ácido motan- 

su lfón ico , ácido benconsulfánico, ácido su lfa n ílico ,

ácido fo s fó r ic o , yodo, ácido benoen-disulfónico, 

bromuro do hidrógeno (HBr), yoduro de hidrógeno 

(H l), cloruro do aluminio y sim ilares. La concentra­

ción  del catalizador variaré sogán sea e l  que ge 

u t il ic e  en particu lar. Sin ombaxgo, so ha encontrado 

que es sa tis fa ctoria  una concentración do catalizador com­

prendida entre alrededor do 0,005 mol y alrededor do 0,20 

mol por mol del compuesto que so autocondensa, o por 

mol del compuesto amínico cuando se hacen reaccionar 

uno o más compuestos. En cualquier caso, la  cantidad de 

catalizador emploada no os c r ít ic a .

La temperatura do la  reacción de lo s  compues­

tos , ya sean so los  o con otros, variará sogán e l  tiempo 

de la  reacción y e l  poso molocnlar desoado en e l  producto
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f in a l. Por ojomplo, puodon calentarse los  ingrodiontos 

do la reacción hasta 3153C do foimo rápida y mantanorlos 

luego a dicho tomporotu.ro duranto varios periodos do 

tiempo. Animismo lo s  ingrodiontos do la  rooccián puodon 

5. calontarno a. diversas tomporaturas por encima de 300ac.

y enfria  rao inmediatamente. Cuando so u t iliz a  oste último 

proccdhaiento ol tiompo do reacción so defino como do 

O horas. Por conságuiento, la  tomporotura do la  rooccián 

variará entro alrododor de 250SC y alrededor de 360SC 

10. y o l  tiempo do la  reacción !variará entre alrededor de O
horas y alrededor de 3 horas. La gama proferida de 

la  tomporatura do reacción 'está  comprendida entre 

2752C y 330SC y e l  tiompo <̂o la  reacción ontre O horas 

y 1 hora. Se entenderá, evidentemente, que o l  tiempo 

15, particu lar y temperatura elegidos dependerá del

catalizador utilizado y del pose molecular f in a l de la  

amina poliaromática deseada.'
la  solución do revestimiento do amina p o l i -  

aromática se obtiene siguiendo mótodos convencionales,

20. utilizando calentamiento y agitación  cuando sea necesario.

La amina poliaromática so disuelvo on un disolvente 

oigánico apropiado o on una combinación de disolventes 

como, por ejemplo, dos o mas disolventes oigánioos o un 

disolvente oigánico mezclado con un material inoxgánico 

25. t a l  como agua, para obtener una soluoión con una v isco ­

sidad ta l quo puoda pulvorizarso o aplicarso con p incel 

sobro las superficies del reactor, oomo es o l  caso do 

la  pintura o barniz. Por lo  general es sa tis fa ctoria  
una solución do rovostlmiento con un contenido do



sólidos comprendido ontrc alrododor do 0 ,1(% y alrododor 

do 10 ,C% on poso. Sin embaído, o l  contenido do s ó l i ­

dos depende dol poso molocular do la  amina policromá­

t ic a . Eo d ecir , e l  contenido do sólidos podría on c ie r ­

tos  casos sor  superior a l 10, 0% o in fe r io r  a l 0, 1C¡% on 

peso. A-'emás, s i so desoa, pueden u tilizarse  aditivos 

en el revestimiento t a l  como p la stifica n tos , colorantes, 

osteb ilizadoros, lubricantes, re lión os, o pigmentos, y 
sim ilares. Evrdontomontc, cuando so u tilizan  aditivos so 

lleva  e cabo un ajusto apropiado del contenido do s ó l i ­

dos do le  solución de rovostimionto. Para obtener los  

revestimientos dol prosonte invento puoden u tiliza rse  

muchos disolventos orgánicos conocidos segdn sea la  omi­

na poliaromática utilizada. Como ejemplos do estos d i­

solventes puodon citarse  e l  alcohol m etílioo , alcohol 

e t í l i c o ,  Collosolve (óstor  monootílico de o t i le n g lic o l ) ,  

tetrahidrofurano conteniendo 1C% de agua, dimetiíformami- 

da, sulfóxido de dim otilo, motilamina, otilamina, bu tila— 

mina, dibutilamina, ciclohexilam ina, dietilontriam ina, 
acetona, o t i le n g lic o l  y sim ilares.

Dospuós do la  ap licación  dol rovostimionto 

a las superficies quo han do protegerse, e l  revestimiento 

o la  amina poliarom ática se soca o cura evaporondo e l  

disolvente. Con disolventes puy v o lá t i le s , como o l  me- 

tanol, os moramente su ficiente  in su flar aire a travós 

dol recipiente de reacción para oliminar e l  disolvonto 

o lo s  vaporeo. Con disolventos de punto de obu llición  

superior, t a l  como dimotilfoimcmiña, puodo sor necesario 

calentar la  pared d o l rocipionto do reacción miontras



so insufla airo a trovós 3o l rocip ion to, o evacuar o l  

rocipionto, para oliminar o l  disolvente dol revestimiento. 

Asimismo, o l  calentamiento dol rovostimionto puedo , ^

llevarse a cabo con e l  empleó do, ca lefactores dispuestos. ' 

on o l  in ter ior  del reactor o mediante ca le facción  radian- 

to .

Debido a que o l  rovostimionto o amina p o l i -  

aromático debo sor insolublo on la  mezcla roaccional, 

ósta debe sor insolublo on ^ u a  y cloruro de v in ilo  

y /o  otro monómoro o monómoros presentes on la  mozo la  

roaccional. Las ominas poliarom&ticas dol prosonto 

invonto son insolubles en agua y tienen una solubilidad 

muy roducida, cuando no nula, on cloruro de v in ilo  y 

otros monómoros ú tile s  en lo  formación de polímeros y 

copolímcros, disminuyendo la  solubilidad cuando 

aumento o l  peso molecular o e l  punto do ablandamiento. 

Tambidn os nocosario que o l  rovostimionto permanezca 

sustancialmonte inalterado química y físicamonto en 

presencia do lo s  componentes do la  reacción, o sea, 

dobc ser snstancialmento inorto bajo las condiciones 
de la reacción.

Tal como so ha indicado previamente, e l  

revestimiento puede aplicarso a las sup erficies  inte** 

riores dol recipiente do reacción de cualquier modo 

convencional, t a l  como mediante rociado, pintado, 
inmersión, inundación y sim ilaros. El pintado se ha 

oncontrado que resulta e fica z  ya que asegura la  completa 

cubrición do todas las superf ic io s .  Debe evitarse 

quo quodo algún área sin cubrir , t a l  como poros, o t e . ,
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ya quo ostas áreos expuestos constitu irán puntos para 

la  formación do polímero. Cuando so dosoa puodo u t i l i ­

zarse mes do una aplicación  o capa dol revestimiento. . . 
En muchos,casos, segdn sea ó l  .ostado de la  superficie*

5. - qao ha de revostirso son deseables varias capas ya

que cón e l lo  so asegura la completa cubrición^ A esto 

respecto r!cbo haccrso constar quo para obténor lo s  mojorog 

resultados* la  superficie  que so revisto debo oncontrarso 

tan limpia y l is a  como soa posib le . En o l  caso do 

10. superficies motálicas rosulta sa tis fa ctoria  la  lim pio-

za por. ataque químico.

la  cantidad do rovostimiento aplicado o 

su grosor no os particularmente c r í t ic o .  Sin embargo, 

por razones do oconomia debo aplicarse un rovostimiento 

15. t a l  fin o  como soa posible a las suporfioies que han do

protegerse, poro asegurando una cubrición completa.

Do nuovo debo tenerse en cuenta quo además do rovestirso 

las su p o ific io s  in teriores o paredes del recipiente de 

reacción, deberán revostirse también todas las demás 

20. partes ta los  como d e flectores , árbol del ^ ita d o r ,

paletas, serpentines ca le fa ctores , sondas de temperatura 

y sim ilares. Bastará d ecir  que debe u tilizarse  una 

cantidad, su ficionte  do revestimiento para obtener 

una pe lícu la  continua sobre todas la s  superficies 

25. internas d e l rocipionte do reacción sin que queden

áros de dichas superficies sin  protección .

Degpuós do la  ap licación .y  curado o socado 

dol rovostimipñtp sobrñllas shporficios intom as dol . 

recipiente do reacción ,* la 'reacción  que deba llevarse a

S
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cabo en o l equipo puede comenzar inmediatamente, 

no requirióndoso modificaciones; particulares do las 

técnicas de elaboración por la  prosoncia del re v e s ti- 

miento. Por otra pqrto, 'la  u tiliza c ión  del recip ien te  

do reacción rovostido inte.rio'nnónto del prosénte invento 

no afecta advorsamente la estabilidad tórmica u otras

propiodadps f ís ic a s  y químicas de los  polímeros en data
i

producidos. Evidentemente deberá tomarse cuidado en 

ev itar o l  contacto f í s i c o  rudo con las superficies 

revestidas ya que puede dañarse la  pelícu la  con dichos 
contactos.

Si bien o l  presento invento so ilu stra  

do formo concreta a continuación con respecto a la  

polim erización de suspensión do cloruro de v in ilo  

dobo entenderse que o l  aparato y procedimiento pueden 

aplicarse tambión en la  polim erización do dispersión, 

emulsión o suspensión de cualquier monómoro o monómaros 

polim orizablos otilónicamente insaturados en donde 

tonga lugar la  formación de polímero indeseable.

Ejemplos do estos monómoros son otros halaros do 

v in ilo  y haluros do vinilidono.,. t a l  como bromuro de 

v in ilo , cloruro do v in ilidono, o t o . ;  monómeros de v in i -  

lidono con, por lo  monos, una agrupación torminal 

CH2=C^ , t a l  como ásteres do ácido a c r í l i c o ,  por 
ojomplo, acrila to  de m otilo, a cr ila to  de o t i lo ,  a cr ila to  

do b u tilo , acrila to  do o c t i lo , a cr ila to  do cian ootilo  

y sim ilaros; acetato do v in ilo ; ástores de ácido mota- 

c r í l io o  ta l como m otacrilato do m otilo, motaorilato 

do butilo  y sim ilaros; ostireno y derivados de ostirono



inoluyondo a lfa -m otil-ostiren o, v in il-to lu on o , co lo ro - 

estireno? v in il-n a fta lon o; d io le fin as incluyendo buta­

dieno, isopyono, cloropreno y sim ilaros; y meadas de 

ou.alqu.ioya do estos tip os  do monómoros y otros monómoros 
de v in ilideno copolimerizabloa con óstos; y otros mo­

nómoros do v in ilideno do estos tip os  conocidos por lo s  

expertos en e l arto.

Sin ombargo, e l  presente invento es p a rti­

cularmente aplicablo a la polim erización do susponsión 

do cloruro do v in ilo , ya soa so lo  o on mozcla con uno

o mas de otros monómoros do v in ilidono quo posean, por
z

lo  monos, una agrupación torminal CH^Cy , copolim cri- 

zablo con óstos on cantidades tan clovadas como do a lre­

dedor del 8(%, o mas on poso, basado on o l  poso do la  

mezcla monomórica, ya quo aquí os un problema particu lar- 

monto dosfavorablo la  formación do polímero on o l  r o c l -  
piento de reacción.

En o l  presento invonto o l  procedimiento 

do polim erización so llova  a cabo, normalmente, a una 

tomporatura comprendida on la  gama do alrododor do 

03C y alrededor do lOOsc, sogón sea o l  monómoro o 

monómeros particulares que so polim oricon. Sin embargo, 

so p rofiero  u t il iz a r  temperaturas comprendidas entro 

alrododor do 40SC y alredodor do 703C, yo que a ostaa 

temperaturas so producen polímoros quo tionon las pro­

piedades mas vontajosas. El tiompo do la  reacción de 

polim erización variará normalmente entro alrododor do 
2 y alrededor de 15 horas.

El procedimiento de polim erización puodo
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llovarso a cabo a presionos autógonas, s i  bion puodon 

: u tilizarso  prosionos superatmosfóricas do hasta 10 

atmósforas o mas con alguna ventaja con lo s  monómoroa 

mas v o lá t ile s . Las presiones superatmosfóricas tambión 
pueden u tilizarso  con aquellos monómoros que tienen 

la  vola tilid ad  requerida a las temperaturas do reacción 

que pe imiten e l  enfriamiento de ro flu jo  do la  mezcla 

roaccioncí. ¡

Con e l  f in  de d o fin ir  con mayor claridad e l  

presente invonto se ofrecen lo s  ejemplos esp ecíficos  

siguientes. Sin embargo, deberá entenderse que su fin a ­

lidad os tínicamente ilu strativa  y no suponen lim itación  

del invento.

En lo s  ojampios todas la s  partos y porcontajos 

son on poso a monos que se expreso do otro modo.

EJEMPLO I

En osto ejemplo so hizo reaccionar 

m-fonilondiamina (m-PDA) con rosorcinol (R) en una 

relación  molar do m-PPA/R do 1 ,2  on un recipiente 

20. do reacción do v id rio  on prosoncia do 0,10 mol do HC1

por mol do m-PDA como catalizador. La tomporatura do 

la  mezcla ronocional so elevó hasta 3053C y luego so 

en frió  inmodiatamonto. E llo  ascendió a 0 ,0  horas a 

la  temperatura máxima. La amina poliaromática rosu l- 
25. tanto presontó un punto do ablandamiento do 92ac.

Luogo s6 d iso lv ió  la  amina poliaromática en C ollosolvo, 

lo  que dió un 0,5 % on poso do solución  do revestimiento. 

Las suporficios intom as do un ronctor do polim erización 

so rov istic ion  por pintado con la  solución modianto
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una almohadilla absorbonto y modiante socado por ca lor.

Al rocipionto do reacción revestido in torio  re­

monte so adicionó la  fórnala s iguio nte*

Cloruro de v in ilo

Agua (desminoralizada) 
+

100 paites 

180 partos 

0,06 partos

0,075 partos

Methocol

2, 2' -a z o b is -(2, 4-d im otil-

v a lo ron itr ilo )

**"Hidroxipropil-motil-celulosa -  Dow

Chemical Company

La reacción se llovÓ a cabo on la forma 

usual bajo un manto de nitrógono y prosión con agitación. 

La temperatura do polim erización fuo do 56ac y so 

prosiguió la  reacción hasta quo so produjo una caída 

sustancial do la  prosión (aproximadamente 5 horas y 

modia) lo  que indicó que so había complotado la  reacción. 

A continuación so extrajo o l  contonido del reactor en 

la  forma usual. So llov ó  a cabo una sogunda pruoba 

en dicho reactor t a l  como so ha indicado antos y se 

extra jo o l  contonido, examinándose dotcnidamonto las 

su p orficios  con rovostimionto interno dol roactor.

El rovostimionto rosultó intacto y osoncialmonto 

inaltorodc. Las suporficios so c la s ifica ron  como 

lim pios, o soa, sin  partículas do cloruro do p o liv in iio  
sobro óstas.

Cuando so polim crlsó la  mismo fórmula 

ta l  come so ha oxpuosto antes bajo los  mismas condi- 
cionoa o,< un roactor quo no so había revestido in to r io r - 

monto so formó on las pnrodos nm densa polícu lo  do

!
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polímero muy áspera on zonas. Asi pu.os, e l  rovosti'- 

miento dol presente invento sapera esta d ificu lta d .

En este ejemplo se s igu ió  e l  procedimiento 

d e l ejemplo I  para la  obtención de la  amina poliaromática 

para e l  revestimiento a excepción que la  relación  molar 

do m-3?DA a. R fuó de 1,0  y la  cantidad de catalizador 

de HC1 fuo de 0,10 por mol de m*-3?DA. La temperatura 

do la  mozcla reaccional so elevó hasta 3153 y se mantuve 

durante 1 hora. La amina poliaromática resultante 

presentó un punto do ablandamiento de 96SC. Luego 

se d iso lv ió  la  amina poliaromática on C ellosolvo, lo  

que dió 1, 0% en peso de solución do rovestimionto.

Las superficies intem as dol roactor do polim erización 
se rev istieron  como en e l  ejemplo I  y so u t il iz ó  la  

misma fórmula do polim erización. So u tilizaron  la s  

mismas condiciones reaccionalos y so ofectuaron 

cuatro cargas o pruebas antos dol oxamon de las parodos 

intom as.

El revestimiento resultó osoncialmonto 

inalterado y las suporficios so c la s ifica ron  como 

limpias con muy pocas partículas do cloruro do p o l i -  

v in ilo  sobro óstas.

EJEMPLO III

En osto ojomplo so u t il iz ó  la  amina 

policrom ática preparada como on o l  ojomplo 00. So 

d iso lv ió  la  amina poliaromática on dimotilformamida 

para obtonor una solución do revestimiento dol 2,0 % on 

poso. Una mitad do la s  parodos intom as dol roactor
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do polim erización se pintó con la  solución do revesti­

miento y se socó por medio do ca lor . E l rosto do la  

pared interna so dejó sin  rev estir  como testig o .
En la  polim erización do cloruro do v in ilo  so u t il iz ó  

la  misma fórmula que la  empleada on e l  ejemplo I . So 

u tilizaron  las mismas condiciones de reacción y se 

efectuaron cinco cargas o pruebas. Despuós de cada 

prueba se examinó la  parod interna con los  rosultados 

siguientes:

CpV Amina poliaromática Pared sin revestir
Pared. revostidA.., ____  .ÍT o s t ig o )___

1 Limpio p elícu la
2 Limpio Gruesa pelícu la
3 Limpio Revestimiento del­

gado uniforme do

polímero

4 Unos pocos puntos Revestimiento grue­
de arena osparcidos so y uniformo de po

limero

5 Puntos de arene e s - Revestimiento muy
pare idos grueso do polímicro

rugoso en zonas.
Puodo aproeiarse qub e l rovostimionto d.ol

pro sonto invonto mejora on gran monora la situación quo 
origina la  formación do polímera.
EJEMPLO IV

En esto ojomplo so liovó  o cabo uno d otor- 

minaclón cuantitativa do 1c formación. So u tilizaron  

las coudicionos do polim erización dol ojomplo I  a 
excepción do que la  fórmula do polim orizoción fuo
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como sigue:

. Cloiuro de v in ilo  100 partes

Agua (doaminoralizada) 182 partes

Alcohol p o l iv in ilic o  0,10 partes
2, 2' -a z o b is -(2, 4-d im etil- 

va leron i-trilo) 0,075 parto.

Se sume ig ie  ron en e l  reactor durante la  

polim erización dos placas de acero inoxidable de 

1 l /2  pulgada por 2 l /2  pulgada por l /4  de pulgada.

Una placa se rev is tió  con e l  revestimiento descrito 

en e l  ejemplo I I I ,  o sea, una solución al 3% de la  

amina policrom ática en dimetilformamida. la  otra placa 

quedó sia  tra tar y s irv ió  como te st ig o . Ambas placas 

se pesaron antes de la  inmersión en la  mezcla reacciona 1 
y se pesaron de nuevo cuando se extrajeron del reactor 

una vos completada la  reacción de polim erización. Los 

resultados fueron lo s  siguientes:
Testigo (pin revestir) ganancia do 0,09 gramos de peso 

Amina poliaromátioa
(revestida) ganan ia  de 0,01 gramo do peso

Esto demuestra la  gran diferencia  en la  

foimación do polímero entre las superficies rovostidas 

y sin revestir  en lo s  reactores de polim erización.

EJEMPLO V.
En oste ejemplo se u t iliz ó  e l  producto 

do autooondonsación de m-fonilcndiamina (m-FDA). Esto 

producto so obtuvo cargando 109 gramos de m-f onilond iam ina 

a un matraz equipado con un condonsador do r o flu jo  

y mediante oalontamionto a una temperatura do 20000.
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luego se adicionó 0,5 gramos de catalizador de A1C1- 

y se elevó la  temperatura a 250BC. Se prosiguió la  

reacción durante l l  horas y e l  NHg originado se 

recogió en un co le c to r  de agua. A continuación se 

d e s t iló  en vacio la  mezcla reaccional para separar 

de óste cualquier diamina sin reaccionar. Luego se 

d iso lv ió  la  m-fonilendiamina condensada recuperada en 

dlmetilfoimamida, lo  que dió una solución de revesti­

miento de 2,(% en peso. Las superficies internas de 

un reactor de polim erización se revistieron  aplicando 

la  solución sobre ástas con una almohadilla absorbente 

y socándola por medio do ca lo r  y circu lación  de a ire .

Al recipiente de reacción revestido so 

adicionó la  fórmula del ejemplo I  con la  excepción 

do que se u t il iz ó  0,05 partos del catalizador ( 2, 2'-a zob is- 

- ( 2, 4 -d im G tilva loron itrilo). luego se llevó  a cabo 

la  reacción de polim erización en la  forma descrita en 

e l  ejemplo 1. Despuós do completada la  reacción se extrajo 

e l  polímero en la  forma usual, se lavaron las superficies 

internas con agua y so llevó  a cabo una segunda prueba.

El mismo proccdimionto se siguió en una tercera prueba.

Al tórmino do la torcora prueba so apreció que e l  

revestimiento quedó intacto y esencialmente inalterado.

El mismo ndmero de pruebas so cfoctuaron en un reactor 

sin  revestir  como tostjg o . Dospuós do cada prueba so 

examinaron los  superficies internas revestidas y so 

apreciaron loo  resultados siguiontoo:

TABLA I

(
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Sin revestir  ¡

Después de la  Ligera formación 

primera caiga: do lámina sobro parte 

de la s  sjuporf ic io s  

Después de la  2a igual 

caiga:

Después de la  3B Completamente ro - 

carga vestido con f o r ­

mación do lámina

A p a rtir  do estos resultados queda claramon- 

te evidente la  superioridad do las superficies revestid 

das sobro las superficies sin  rovostir.

En esto ejemplo so u t iliz ó  e l  producto 

de autocondensación del p-aminofonol (p-AP). El producto 

so obtuvo cargando on un matraz de tros  cuellos  109 gramos 

do p-AP y 8,3 cc do HC1 concentrado, estando equipado 

dicho matraz con condensador. Luego so calentó e l  matraz 

y cuando la temperatura alcanzó I 69SC se adicionaron 

lontamonte 180 cc do xileno a la  mezcla roaccional.

La finalidad del xileno fuo la  do eliminar e l  agua f o r ­

mada durante la  reacción do condonscción como un azoo- 

tropo. El calentamiento so prosiguió durante un poriodo 

do tres horas a un máximo do 2223C. A continuación se 

en frió  lá  mozcla y so lavó con HC1 dilu ido y la  fase 

acuosa se separó por decantación. Luego so d isoció  o l  

rosto on vacio para oliminar cualquier matorial sin 

roaccionar. Con o l onfriamionto so vo lv ió  sólido o l

Limpio -  solo 

un punto do f o r ­

mación do lámina 

igual

Banda do lámina 

formada sobre l /3  

dol área superfi­

c ia l
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producto y luego se desmenuzó hasta obtener un granulado 
fin o , se lavó con agua y se f i l t r ó  y socó. El producto 

f in a l (p-aminofenol condonsado) so d iso lv ió  en d im etil- 

foimamida para obtoner una solución do revestimiento 

de 1 ,Q& en peso. Esta solución se u t iliz ó  luego para 

revestir  las superficies internas de un reactor de p o l i ­

merización a l igual que en e l ejemplo V.

Utilizando la  fórmula del ejemplo I  so 

obtuvo un polímero on e l  recipiente revestido en dos 

cargas sucesivas utilizando un enjuagado de agua entre 

las cargas, como on e l  ejemplo V. En un reactor sin 

revestir  so cfoctuaron tambión dos pruebas como to st ig o . 

Despuós do cada prueba se examinó e l estado do las 

sup erficies  internas revestidas, obteniéndose lo s  re­

sultados siguientes;

TABLA II 

Sin reves t i r

Despuós do la  Ligora forma-
Rovestido

Absolutamente lím elo
13 carga: 

Despuós do la  

2a carta:

ción de lámina 

Formación de 

gruesa lómina

Limpio a excepción 

do unos pocos puntos 

do formación do arena. 
De nuovo rosulta fácilmente evidente la  

superioridad do las superficies revestidas.
EJEMPLO V il  .

En esto ojomplo so obtuvieron una serio de 

aminas policrom áticas utilizando o l  procedimiento 

descrito  on e l  ejomplo I . So apreciará quo algunos 

do las aminas poliarom áticos son productos autocondon
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10.

15.

aados miontras que otras son productos do reacción 

do dos do loa compuestos aquí descritos. Las aminas 

poliaromáticas so obtuvieron condensando lo s  compuestos 

con e l  omploo do ca lor  y HC1 como catalizador. Las 

aminas poliaromáticas so d isolv ieron  en diversos d iso l­

ventes oigánicos, t a l  como so indica en la  tabla quo 

sigue, y so aplicaron a la s  superficies intom as do 

un reactor do polim erización, t a l  como en e l  ojomplo V. 

La fórmula del ojomplo VI so polimerisó on o l  reactor 

en cada caso asi como en un reactor sin revestir  paro 

fin os  de testig o . En cada o aso so polimo rizaron dos 

caigas sin  lim piar o l  reactor entro las caigas. Dospuós 

do cada caiga o prueba se oxaminó o l  estado do las 
superficies intem as revestidas, obteniéndose los  

rosultados siguientes:
TABLA I I I

ruo- 
t N3

Amina poliarom áti- 
ca

D iso l­
vente

% de 
s ó l i ­
dos 
on 
ceso

Dospuós do 1 car 
ga

Dospuós do 2 
caigas

1 reactor sin  re­
v e s t ir

- - Arona media l /2  
área Arena lig o  
ra l /2  área

Arena media den 
sa poT todo la*"
superficie

2 m-fenilend iamina/ 
resorcinol

Me OH 1 Perfectamente
limpio

Pocas manchas -  
e l  resto limpio

3 m-PD A/p -am in o -  
fen o l

Me OH 1 Peifectamonto 
limpio

Perfectamente
limpio

4 . o-PDA/catocol Me OH 1 perfectamente
limpio

P orfoct amonte 
limpio

5 p-PDA/cateool Me OH 1 Porfoctamento 
limpio

Perfectamente
limpio

6 p-PDA/hid roquino- 
na

MoOH 1 Porfoctamonto 
limpio

Perfectamente
limpio
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TABLA 111 (Continuación)

Pruo- Amina poliarom éti- 
ha Na— oa-

D is o l-
vonto

% de Despuós do 1 car
s ó l i  ga
dos
en
coso

Después do 2 
caigas

7 o-EDA/hid roquinona MoOH 1 Perfoctamcnto
limpio

Manchas espar­
cidas 1/3 dol 
área

8 m-EDA/bisfenol A MoOH 1 Perfectamonto 
limpio

Porfoctamonto
limpio

9 m-EDA/floroglu-
c in o l

Me OH 1 Cubierto con 1¿ 
gora formación 
de arona 
(ligoremonto me 
jo r  que e l  te s ­
t ig o ?

Mejor quo o l  
testigo

10 — m-PDA/pirogalol DMF 1 Porfoctamonto
limpio

Limpio a excep­
ción  do una 
fran ja  do 1" on 
la  parto suporior

m-PDA/catecol DMF 1 Porfoctamonto
limpio

Porfoctamonto
limpio

12 o-PDA/rosorcinol MoOH 1 Porfoctamonto
limpio

Porfoctamonto
limpio

13 p-EDA/rosoncinol MoOH 1 Porfoctamonto
limpio

Porfoctamonto
limpio

14 Toluono-2,4-d la ­
mino/resorc in ol

MoCH 1 Perfectamente
limpio

Limpio a oxcop­
ción do una frem 
ja  on la  parto 
suporior

15 m-PDA autocondop. 
sada

MoOH 1 Porfoctamonto
limpio

Limpio on la  ma­
yor parto l ig e ­
ra arona osparci 
da

16 T olueno-2,4-d ioiiti 
n o /rosorcin ol

He OH 1 Pe rfoctamonto 
limpio

Complotamonto 
limpio a excep­
ción de pOqnoL 
Has manchas os­
eases

17 m-PDA/f lo  rogluc i -  
nol

DMF 1 Franjas do are­
na on la parto 
superior y con 
t ral

Arona on franjas 
sobro la  1 /2  del 
ároa
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P m o
ba

Amina poliarom étj,
''0 8  :

TABLA 111 (C ontinuación )

D ls o l  % de Después de 1 ca r  
vento s ó l i  ga 

dos 
en

........... peso ............. .......... .........

Después de 2 
cargas

18 m -P 3M /resoroi- MeOH 1 Perfectam ente Perfectam ente
n o l /p -a m in o fe -
n o l

lim p io lim p io

PDA -  fonilendlamina 

MeOH -  alcohol m etílico

DMF -  dimotilfoimamida

10.

15.

20.

25.

De lo s  resaltados qu.o procodon ro saltan ov id en­

tos lo s  resaltados naevos y sorprondontos de lo s  diversos 

revestimientos.

EJEMPLO V III

La finalidad do osto ejemplo fae la  do 

demostrar qao c ierta s  aminas o compaostos monomó ricos 

de bajo poso molecalar no son e fica ces  para ov ita r  la  

formación do polímero en las sap orflcios  Intomas do un 

recipiente do reacción do polim erización. Al igual qao 

en e l  ejemplo IV so llev ó  a cabo una determinación cuan­

t ita tiv a  do la  formación. En cada experimento so u t iliz ó  
la  fórmala do polim erización siguionto;

Cloruro de v in ilo  40 lib ras

Agua (dismineralizada) 72,8 lib ras

M otil-celu losa  545 gramos de so l.

de H9O al %
pcroxidicarbonato de ^
d i-sccubutilo  5)45 gramos.

Se revistieron  placas do acoro inoxidable

de 1 l /2  pulgadas por 2 l / 2  pulgadas por 1 /4  de pulgada



oon una solución, a l 2% ge diversas aminas en un disolvente 

orgánico, t a l  como se indica en la  Tabla IV que sigue.

En cada caso se u t iliz ó  como tostig o  una placa sin  

revestir. Las placas se pesaron antes de la  inmersión 

5. en e l  medio de polim erización y la  reacción de p o l i ­

merización so llev ó  a cabo a 56SC bajo presión. La 

polim erización se prosiguió hasta quo la  presión 

descendió on 10 lib ras  por pulgada cuadrada. Luego se 

extrajeron las placas, so lavaron y se socaron y luego 

10. se posaron para detoxminar la ganancia en poso producida

por la formación de polímero. Los datos se oxponon 
en la tabla que sigue;

TABLA. IV
Amina Disolvente Ganancia 

de roso
Estado do la  placa

D ifonilam i­
na

Alcohol me­
t í l i c o

0, 20 gm. Lámina densa uniformo + forma­
ción do arena

0,10 gm. Un la tera l casi oxonto do lámi­
na
Otro la te ra l -  ligera  lámina + 
arena ligera

Triotilamj, 
na sin  re­
v e s t ir

Alcohol rno 
t i l i c o

0,06 gm. 

0,09 gm.

Ligera lámina + lig era  arena so­
bre toda la  superficio 
Ligera lámina + ligera  arena so­
bro toda la  superficie

T r ifo n ila - 
mlna s in  
rov ostir

Acetona 0,08 gm. 

0,09 gm*
Ligora lámina + ligora  arena so­
bró toda la  superficie 
Ligera lámina + ligora  arena s o -
bro toda la  superficie

De lo s  datos antes expuestos puede apreciarse 

fácilmente que algunas aminas no impiden la  formación.

S i bien la difonilamina muestra c ierto  e fecto , e llo  
pono 'T¡r manifiesto que lo s  motorialos do bajo peso mole­

cu lar no desempeñan e l  comotido.



En esto ejemplo se u t il iz ó  e l  producto de condon 

saoión do m-fonilondiamina (m-PDA) y 4 -clororesorcin o l. El 

producto so obtuvo cargando un matraz do tres cu o llos , 

equipado con condensador do re flu jo  y agitador, con 

16,2 gramos de m-fenilendiamiua y 21,7 gramos do 4 -c lo ro -  

resorcinol. la  relación  de lo s  ingredientes fuo equ i- 

molar. Luego so adicionó 1,3 ce de catalizador do HC1 

y so calentó e l  contenido hasta 275&C con agitación 

y so mantuvo a esta temperatura durante media hora.

Luego se separó o l  producto y so d iso lv ió  on alcohol 
m etílico , lo  que dió una solución do rovostimionto 

del 3% en poso. Las su p erficies  intom as do un roactor 

do polim erización so revistieron  con dicha solución 

aplicándola con p in col o con una almohadilla absorbento 

y socándola con ca lo r  y airo circu lanto.

Al recipiente de roacción revestido so 

adicionó la  fórmula siguionto;

Cloruro do v in ilo  

Agua (desminoralizada)
M otil-colu losa

Poroxid-icarbonato do d i-b u ti­
lo  secundario

La roacción so llovó  a cabo on la  forma 

usual bajo un manto do nitrógeno con prosión y agitación. 

La temperatura so mantuvo a 563C y so prosiguió la  

reacción hasta quo so produjo uno caída sustancial do 

la  presión indicativa do quo se había completado la  

roacción. Dospuós quo so extrajo o l  contonido dol roac-

80 lib ras  

144 libras 
0,048 lib ras

0,024 lib ras .



t o r  en la  forma asnal so examinaron la s  anporficios 

internas y se hallaron absolatamente limpias de forma­

ción ge polímero. En dicho reactor se llevó  a cabo 

una segunda praeba como so ha expuesto antos, so extrajo 

e l  contenido y so examinaron las sup erficies . Do nuevo 

las sup erficies  quedaron absolutamente limpias do 

formación de polímero.

Cuando la  misma fórmula, t a l  como se ha 

indicado anterioimonto, so polim orizó bajo las mismas 

condiciones en un reactor sin  revestir, despuós do 

la  primera oaiga so produjo un lig o ro  ompañado on las 

sup erficies  intom as y dospuós do la  segunda caiga dichas 

sup erficies  so cubrieron con una ligera  foimación do 

lámina. Puodc apreciarse que e l revestimiento elimina 

e l  probloma de la  foimación.

ü l revestimiento do las superficies intem as 

de un recipiente do polim erización o reactor do polim eri­

zación do conformidad con e l  presento invonto roduco 

sustancialmcnto la  formación do polímero y de e llo  

resu lta  una mayor producción durante una unidad do 

tiompo. En aquellos casos on dondo so acumula un 

poco de polímoro on las suporficios intem as, ósto no 

os dol t ip o  duro y ésporo do d i f í c i l  oliminación y 

so elimina fácilmente enjuagando dichas superficies 

con agua, t a l  como modianto chorro do manguora, sin 

quo sea necosario u t il iz a r  lo s  mótodos d i f i c i l o s  y 

engorrosos quo son actualmonto nocosarios on o l  arto.

Como mas importanto, o l  prosonto invonto 

facu lta  producir m dltiplos partidas do polímoros on



un reactor sin  toncr que abrirlo entro las caigas, 
ü&n e l  caso áe polimerización o copolim crizcción de 

cloruro de v in ilo , este reduce on gran manera las part *s 

por m illón de cloruro do v in ilo  on lo  atmósfera do 

la  instalación  fa cilita n d o  asi e l  que un productor do 

CPV reúna las nuevas normas del gobierno con respecto 

a l cloruro do v in ilo . Además, oon la reducción de la 

formación do polímero se producen polímeros de superior 

oalidad. Otras numerosas ventajas del presento invento 

resultarán evidentes pora los expertos en e l  erbe.

Si bion o l  presente invento so ha descrito  
por lo que respecta o modalidades esp ec ifica s , c iertas 
modificaciones y equivalentes resultarán ovidontos 

para los expertos en e l  arte y deberán considerarse 

incluidas en e l  alcance del presento invento, que 

queda limitado únicamente por e l  clcance razonable 

de los reivindicaciones adjuntes.

, ^yimicAcioMs.. j
D osciito e l  objeto dol presente invento se de- ¡

claran nuovas y do propia invonción las siguientes r c iv in - )!
dicacioncs como d ivisionales do lo so lic itu d  de potente ! 

do invención nR 439*977 dol 2.6.75 con prioridad do lo so­
lic itu d  de patonto USA se r ia l n.B 566.086 del 8.4.75.

1. Un procedimiento pora la polimerización de
¡

monómoros o lo fín ico s , caracterizado porque comprendo po- 

lim crizar o l  monómero y monómoros en un medio acuoso de 

polim erización y mantener dicho medio en oontccto constru- 

to durante toda 1a reacción de polimerización con una ou-



' . ..r

5.

10.

15.

20.

25.
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p orfíe le  provista de un revestimiento acuoinsolublo coná- 

t itu id o  por una amina policromática que tionc la estructu­

ra

(A) R.
H

-A-Ñ*
H

-Ñ-B* -R

on la que

A, B y C son

on dondo
- f

Ir es -N- o un grupo alquilánico o alquilidánioo 

de cadena lin ea l o ramificada conteniendo 

do 1 a 5 átomos do carbono, o

y en la que

A, B y C pueden sor  iguales o diferentes y cada

unidad repetitiva puedo ser igual o d iferente; 

R̂  y Rg son -H, -OH, -NH  ̂ o
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5.

1

. '1 .
10.

y puMon sor iguales o d iferentes;
R̂  os -H, halógeno o un grupo niquélico conteniendo 

de 1 a 8 ¿tomos do carbono y pueden ser iguales 

o d iferentes;

os -H, -OH, -NHg o un grupo a lqurlico  conteniendo 

do 1 a 8 ¿tomos do carbono y pueden sor  iguales o 
diforentos

y cuando so hallan prosontos mes de dos grupos 

y R ,̂ dos, por lo monos, son -NHg 

u -OH o uno do cada; 
x os un número entero de 1 a 20; o 

y ós un námero ontero de 0 c. 20; y

;

!
i

15.

on la  que

20.

25.

A y B ticnon e l  mismo sign ificado que en (A); 
R ,̂ R ,̂ R̂  y tienen e l  mismo s i jn if ic c d o  qu: 

en (A);

R- os *-H, -OH, o¿

X

y

os un numero ontero de 1 a 4; c 

os un número ontero de 1 e 15, 

siendo dicha amina policromática de cadena lin ea l o 

ramificada y presentando un peso molecular superior a
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alrededor de 250, con lo que, debido a dicho revesti­

miento, so elimina sustanciaImento la formación do po­

límero sobre dicha superficie .

2. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación  1, oaraoterizado porque e l  monómoro os 

cloruRo de v in ilo .

3. Un procedimiento, do conformidad con la 

reivindicación  1, caracterizado porquo la reacción do 

polim erización so lleva a cabo a una temperatura com­
prendida entre 03 y lOOac*

4. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación  1, caracterizado porque la  omina p o lia ro - 

mótico es un producto de auto-condensación de cualquiera 

de los  oompuestos elegidos entre poliamino-benoenos, ami- 

nofenoles, aminofenoles a lqu il substituidos, difenilam incs 
y difenilominas a lq u il substituidas.

5. Un procedimiento, de conformidad con la  

reiv indicación  1, caracterizado porque la amina p o licro ­

mática es e l  producto de! reacción de condensación de mas 

de dos de los  compuestos elegidos entre poliamino-ben­

oenos, fenoles p o lih íd ricos , aminofenoles, aminofenoles 
a lq u il substituidos, difenilamincs y difenilam incs c l -  

q u il substituidos.

6. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación  1, caracterizado porque la emino policromá­
t ic a  es e l  producto do reacción de m—f  enilendiaminc. y r c -  

aorcinol.

7. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación  1, caracterizado porque la emina p o lia -
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aromática es e l  producto de reacción do m-fenilendiamina 

y b isfen ol A.
8. Un procedimiento, de conformidad con la 

.re iv ind icación  1, caracterizado porque la amina, poliaromá-

5̂  t ic a  es e l  producto de reacción de o*^enilendicmina y resor-

c in o l.

9. Un procedimiento, de conformidad con la  

reivindicación  1, caracterizádo porque la amina p o lia - 

romática es p-aminofenol auto-condensado.

10. Un procedimiento, de conformidad oon la. 

reivindicación  1, caracterizado porque la amina, p o lia ro - 

mátioa es m-fenilendiamina auto-condensada.
11. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación  6, caracterizado porque e l monómero es

^  cloruro de v in ilo .

12. Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación  1, caracterizado porque la temperatura de 

polim erización está comprendida entre alrededor de 4030 

y alrededor de 70ac.

20, 13* Un. procedimiento para la polimerización de

monómeros d e f in ió o s .

Segán so describe y reivindica en la presente 

memoria descriptiva que consta de 41 páginas foliadas y 

escritas a máquina por una sola de sus caras.



41

Madiid, a FEB. 1977
p.a. P. p.

-JA¡ME fSERM,

!

!


	Bibliographic data
	Description
	Claims



