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MBMORIA D3SCRIPTIVA

Log procedimientos quinicos de tipo diverso
g6 llevan & cabo, por lo comin, en grandes recipientes
agltados que estén provistos frecuentemente con oquipo:
auxilier, tal como deflectores, sorpentines de transfe~
rencia de calor que facilitan el que el calor sea sumi-

ndgtradg 0 extrafdo del contenido de los recipiontes,

y similares. 8in aubargy, en nuchos casos, ogtos proco~

' dimlentos producen, -eventuslmente, dopdsitos indesoca-

bles sobroe la superficic del equipo con el que entxa
en contacto la mezola reaccional. Estos depbsitos

obgtaculizan la efiocaz transferoncle do czlor haoim
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ol interior y hecia fuore de los recipientes, Ademds,
ostos depbsitos tienon tondencis a doteriorsrse y a
fragmentarsc parcialmente produciende le contamina~
cién de le mozcla roeccional y 3o los produétos con
Sata producidos. Bste probloma oz particularmento
relovente oen las roacciones del tipo de polimorizacidn,
ya que los dopbsitos do polimero sélido en las super-
ficies de los rcactores no solo obstaculiza la trans—
ferencia do calor, sino que disminuye le productivided
y afccte odversamente la calidad del polimoro.

Bote problems es particulamente perju-
dicisl on lo produccibén comercial de polimero y'cOpb—
1imcros d¢ haluros de vinilo y vinilideno, cuendo
86 pol.coizan s0log o con otros mondmeros do vinili-

7
deno que vionen un grupo torminal 0H2=C\ s O CON
monéme rog poliolefinicos poluﬁerizablos. Por ejoemplo,
on la profuccién comercisl do polimoros do cloruro
de vinilo, ¢atos so produ.on usucluonto on forma do
discreios particulas en sistoma de suspensidn acuosa.
Cuando s6 ubtiliza un sistoma do polimerizacidén de ,
ogste tipo, ¢l cloruro de vinilo y otros comondmeros,
cuando éistos s0 utilicon, se mantiencn on forma dc
poguofias ;ovitas con ol emplco d¢ agentos do suspensibn ,
¥y d¢ opgitacibu. Una vey complelala la rcaccién sc
laca y goca ol polimoro rosultento. Begtas reaccionos
do poiimurizacién dol sistema (o suspensibn acuoso
go llevan a cabo, usualmontc, bajo presién on rosctorcs
metdiicon cquipados con deflevivw s ¥ agitadores do

eleyvade velocided. Sin ombarto, Cavos zistomas do
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su.Spensidn gon inherentomente inocstebles y durante

la reaccibn do polimorizecibn se fomma polimero de
cloruro do vinilo en las suporficies intoriores

del rcactor dc polimerigzacién, incluyendo les super—
ficies do log doflectores y asgitador. Bvidentomcntc
egte polimero fomedo debe eliminarse ya que de ello
regulta la ulterior formacidn de polimero en las
superficics del reaector creando una crosta que afocta
adversamente la trangferencia 4o calor y contamine

ol polfmero que se produco.

_ Ia naturaleze del polimoro formedo o
depdsito insoluble en las paredes &el reactor es fal
que en le produccidn comercial dc polimeros, tal comn
86 hz descrito anteriormente, ha sido préctica comin
en el posndo, despuds de complotarse ceda roaccibn

A¢ solimorizacién, ol que pcnetre un opersrio en ol
reactor y separe por rasecdo ol polimero formado en
las jarcdces y defloctores, asi como en el egitador.
Una operacidén de esto tipo no solo 0 costosa, tanto
por el trabajo como por la detencibn dol reector, sino
que procsonta tambidn riegzos polenciales de salud.

Si bien hegta ahore se hen propucsto divorsos métodos
para reduclr lo cantided y naturaloza dol polimoro
formado on las suporficics do los roactoros de polis-
merizacién, tal como limpieza sor disolvente, diversos
limpindores hidréulicos y mecémicos de reactor y similaresy
ninguno ha demostrado ser definitivo para lo separccidn
del po-fuero formado. Bs decir, cutos diversos métocos

¥y ajyaratos hen llevaco a cabo un trevejo aceptable,

-
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pero oxigte todavia campo pare mejorar esta édrea, par—
ticulomente desde el punto de vista econdmico.

Por otrn parte se ha determinedo recionte-
monte guc ¢l cloruro de vinilo 6n la atmésfora os
perjudicial para la salud de los humenos y, como
rogultado, 0l gobiemo de los Estados Unidos ha
dictado ciortas regulaciones gue requisren que
los productos dc CPV (cloruro de polivinilb) mantenson
une concentracidn muy baje de cloruroc de vinilo en
la etmbésfera do sus instalaciones. Por consiguiente
6g deseable podor hacer funcionor una plenta de CPV
gin toncr que abrir los recipientes de reaccibn o
polimerizadores despuds de que cada carge o partide
86 polimeriza con ¢l fin de limpiar el reactor. La po-
sibilidad do operar un sistema do.polimerizacién corrado
evitavin el escapc en la atmbésfora del cloruro de vinis
lo rcsicual presente en el reactor despuds do elabow-
rarsc ca’e partide. Asimismo, la oliminacién del polf-
mero fommado oliming también_la presencia dol cloruro
de vinilo rcsidual on dicha fomacibn. Por consiguiente,
seria de lo mas deseable y desdolucgo egonciel el pod:r
disponor de un procedimiento o medios pare producir
CPV y polfmoros similares, que no solo eliminare la fommg
cién de polfmoro, sino que mdujera y/o eliminara también
la contaminacién de la atmbsfora.

Se ha descubierto que cuendo un recipiente
de roaccidn se ha revestido previamente por sus suporw
ficlos interiores con el rovegtimionto spropiedo puede

disminulrse sustancislmente le fomacibn de polimero ine
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dogueble en fiches supcrficies y, on ciertos casos, de
forma completa, Le peticionaris ha descubierto SOrprens—
fentomente gue cuando sc rovisten las superficices intow
riores 7¢ un rveagctor o recipioente de polimerizacidn, ya
gon metdlico o forrmdo de vidrio, con una pelicula o
rovestimionto conteniendo, como ingrcdiente principal,
une amina pcliaromftice do cadcna lineal o remificada
obtenida dc la roaccidn con cualquicra, por si mismo,

0 con uno o mas do los compuestos elogidos entre polia~
mino-boncenos, fenoles polihidricos, aminofenoles, ami-
nofenoles algquil-substituidos, difenileminag y difenila-
mings alquil-subgtituidas, incluyendo la sugtitucidn

de haldgeno de cumlquicra de dichos compuestos, se eli-
ming sustencialmente la fommacién do polimero en dichas
superficies y pueden llevarsc a cabo on dicho recipienw

to do reeccién miltiplos cargas o partidas de polimerc

gin que sea nccosario gbrirlo. ILa pelicula o rovesti-
I

miento puiiarombtico se aplican con gran facilidad a lag

superiicicy interiores del recipiente de roaccibn a

partir dc una solucidn do disolventic orgénico de Ssto,
De confoxmidad con el presente invento

80 a@plica 2 las spuperficies intornas del reactor

una pelicula o rovestimiento de una amina poligroe

nética mediento una golucién do disolvonte orgdnico

de ésta, on donde se llevan a cabo las reacciones dc

polimerizacién 4ol reactor. Asimismo so revisten

do igual modo todes las suporficles oxpuostas del

intorior del rosctor, tales como los doflectores,

ol sgitador y similares. Bl rovostimiento asi aplicedo
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80 insolubilizae facilmonto con ol empleo do calox
para cveporar 01 disolventc oxzénico, dcjeando con olle
sob1C lches supcrficiocs un rovostimicnto a modo de
bamigz fuertemonte adherido que perdura a través do
miltiples ciclos de polimorizacién antos de que procise
su nueva anlicacibén. Se desconoce con oxactitud el
mecanismo por ol que actla 6l revostimiento de aming
poliorondtica para impedir la formacidn do crostas
polimérices on las suporficios intomas dol recipionte
de roaccibn, pero ge congidora dcbido a un mecanismo
que degtruyo el radical 1ibro o que atrepa ¢l radical
libre. Ello se dosprondo dol hecho gque las dieminas
arondticas son conocidas como destructoras de radicalos
libres, por cjemplo como cn su bicn conocida actividad
como cmtioxidentos. Asi puss, con la destruccibn de
los radicales libres por ol revcgtimionto do amina
poliaromdtice se inhibo la polimorizecidén sobro las
supcerficics revestidas, '

Lag emines poliarvonfétices de cedona lincal
o ramificada dtilos en los revostimiontos dol prosonto
invento so obtionen heciendo roaccionar cualquiera de
los compucstos que s¢ indican a continuacibn con si
mismon, con la oxcepcidén do los fonolos polihidricos,
modicnie una reaccién de condensacién o haciondo
reaccionar o condonsendo dos o mas do dichos compuestos
ontre gi. Por lo goncral estas reacciones so llovan
a cabo con calor on presenciam de un catalizedor 4cido,
Las aminag poliarométicas as{ formadas tienen laes

ostructuras gonoralos siguiontos:
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(4) Ry~ At C A—N-B— R,
y

en la que

4, B y C representan

5.
AN A I
| 35 . Y 3
3 M By R R
en donde . '
: R3 y R4 tienen el significado antes indicedo y
10, H
Ry os ~N~- o un grupo alquilénico o alquilidé_nico
de cadena lineal o ramificada conteniendo de
1l a 5 étomos de carbono y
4, B y C pueden ger iguales o diferentes y cada wni-
15. dad repetitiva puede ser igual o diferente;
Rl ¥ R2 son ~H, -~OH, --I\TH2 o
;
R3 R4
20. R{3 o8 -H, halbgono, o wa grupo do alquilo conto-

niondo do 1 a 8 dtomog d. carbono y pucdon sor
iguales o difurontoas

H, os -~H, -0H, "NH?.’ 0 wn grupo do alquilo contowm
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niondo d¢ 1 a 8§ dtonos do corbono y puodon sor
lgualos 0 difurcntes y ounndovso hallan proson-
teg 1as qu dos grupos R3 ¥ R4, d0s por lo nonos -
son ~HH, y/o ~OH; _
x os w nlmcro onturo comprondido ontro 1 y 20 ¢
¥y o8 wn ntnore ontoro comprendido untre 0 y 20,
Cuondo sc¢ utiliza wn comvuvsto trifuncional, como
los boncunos trihidroxilicos, por .jouplo, so obtundrdn__luo—-
€0 cadenas  ramificadas producicndo asi wad amina poliaro-

ndtica ranificuda,

() B

on 12 que Ay B son

on dondo
R3; R4 y R5 tionon ¢l signlficudo oxpuceto on
la férmula (A) y .
Ay3B pucdon sor igualos o difurontoes y oada )
unirf.{:ld rospoctiva puede sor igual o diforuvnto

R, os -H, -OH, ~NH, o



R es -H, -OH, o

2
3
B3R
5. x eg un ndmero entero comprendido entre 1y 4; e

¥ o8 {n nfmero entero comprendido entre 1 y 15.
i:s compusstos generslmente Utiles en la
obtencién ge las eminas poliarométicas utilizadas en
el presentd¢ invento son (a) los poliamino-bencenos que

10, tienen la fémula

15.

R1 08 eff, ~NH,, ~0H o un grupo alquilico con-
toniondo de 1 a2 8 dtomos de carbono, y
R, c¢s ~H, hal6gono, 0 un grupo alquilico fal

como so ha definido para Rl,LOOmQ por ojourplo,

20,
orto, mgta y parafonilon-diaminass QiaminOé
~to0lucnosg, diumino—xilqnos; otil, propil,
butil y pontil di~ y tri-amino-bonecnos; y
simllercs; siondo 1os compuostos mds profow-
- r;dOS aguollos un dondo R1 os ~H y R, ¢8 -H,

mbtilo o wbilog
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(b) los funolos polihfdricos aus ticnen la férmula

H

-0l

on 1la quu
H3 e8I, ~NHé, OH o un grupo alquilico contom
niondo de 1 a 8 ditonog dc carbono y
R4 us ~H, ~O0H, halégono, o un &rupo a}quilico
10, tal.eomo N pa definido para 33,'porhajom~
plo, catecol, rosoréinol, €1 O0ro=rosor-
cinol, hidroquinona, floroglucinol, piro--
galol, ctie,; dihidroxi~tolucnos y xilgnog;_
trihidroxiwtolucnog T xilenos; otil, pro-
15. pil, butil y ponﬁil di= y trihidroxi-bon-
conoss ¥y gimilaroa, sicndo log compuostos
nds preforidos aquollos on dondo R3 os ~H
y R4 cs ~H o ~OH;

(e) 1los aninofinoles y los aminofonoles alquile

20, ~gubstituldos quo tionun la férmula
OH

Nﬂé

25,

un la quo
R5 08 -H, —NHé, ~0H 0 w1 grupo alquilicg

contoniundo do 1 a 8 4tomos go earbono N
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RG s =H, -Ni,, haléseno 0 un grupo alquili-
€0 cono g¢ ha dofinido pusden sor iguslos

o difcruntos, para Ro talos como, por ojole

5.
plo, orto, nota y puraaaminofunolos;.diaa
mino- y triamino-~fenolos; motilos otil,
propil, butil y pontil amino y diamino-
funolousy y sinilarce, sicndo 1og compuostos
mds proferidos agucllos on dondo R5 o8 ~H

y R6 os.uH 0 ~NH2§ ¥y

(a) difonilaminas, difonilaninas alquil-substituidas

¥y otros compuustos Quo' tongan la formula

en la que

By Ros

R 3

H
(X
es «ll= o un grupo alquilico de cadena lineal

o ramificada conteniondo de 1 a 5 &tomos de
carbono y ‘ ‘
R3 y R4 pueden ser, cada uno, «H, -NHZ,
~0H, haldgeno o un grupo alquilico conte-
niendo de 1 a 8 étomos’de carbono y dos,
por lo menocs, son -NHQ, ~0H ¢ uno de cadsm,
%al como, por ejemplo, bis-fenol A y gimi-
lares, giendo los compuestos mas proferidos
aquellos en donde R, y R4 son ~OH o -NH, y
R.y R, son «H,.

2 3 :
Bl naldgeno on las fémmulas entoriores
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pucfc sor cloro, bromo, yodo o £ldor. Ia presencia de
10s &bomos de halégeno no afecta la solubilided de las
aninas poliaromdtices en los disolvontss oxrgénicos.
Cuando se hacen reaccionar dos o mas de
los anteriores compuestos arométicos entre sf, por
medio de una reaccién de condensacidn, uno, por lo
menos, de los compuestos puede contenser un grupo aminice
y en el caso de que estén implicedos en la reaccibn
mes de dos compuestos, se prefiere gue dos, por 1o
menos; de dichos compuestos contengen un grupo eminico,
Por ejemplo, las eminas poliarométicas Wtiles son
las fomadas condensendo entre si m-fenilendiamina,
regorcinol y p-eminofenol, asi como condensando entro sf
m~-fenilendiaminas, resorcinol, floroglucinol y m-amino=
fenol, ¢ic.
El peso molecular o grado de condensacién
de la amina poliaromética depénde de la relacidén en que
g¢ combinen los reactivos, cuando g0 utllice mas do un
compucsto, el tiempo y temperatura de calentamiento
¥ la concentracién del catallzedor. Cuando se aubocon-
dense cunalquiocra de los compusstos antes indlcados,
serd tombién importante para rogular el peso moleculer
final el tiempo y la temporatura do caelentamiento y
el tipo de concentracidn, Adomés, ol peso molecular
pucde rogularse utilizemdo poguefias centidades do
compuostos mono funcionalos. Por ejemplo, puodon
utilizerse pequetias centidades de monoaming aromé;bica
0 un fenol para cubrir la polimerizacién y conbrolar,

por tanto, ol peso molocular. Las aminas poliaromdticas
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que tionen un peso molocular suporior a alredodor de
250 con gat.sfactorias para ubtilizarso en ol presento
invento., Bl 1imito superior del pogo moloculer variard
gozin sea ol compuosto o compuestos pérﬁioulares-u#iliw
zados on la obtoncidn do le emina poliaromética. Bastard
doecir que cl compuosto particular deberéd tener un peso
molecular tal que sea elaborable y soluble en un disol=~
vente orgénico de modo que pueda aplicarse facilmente
a las superficies internas del reactor. Se ha descubierto
que se prefieren las aminas poliaromdticas que tienen un
peso molecular comprendido entre slrededor de 250 y
alrededor de 2000,

81 bien todas las aminas poliarométicas
anteriomente descritas son dtiles pera llevar a cabo
ol pregente invento, las aminas poliarométicas particu~—
lamente d¥iles gon aquellas que se obtienen cuando
g6 hece regccionar una diamina aromébica con un fenocl
polihfdrico, Normalmente estos compuestos se hacen
reaccionar' entre si en cantidedes aproximademente
equimolecu}args. Sin embargo, puede utilizarse un
8xc6s80 ¢6 [la diamina o del fenol. Ia Unica diferencia
egtriba enjque cuendo se utiliza un exceso del fenol

polihidricp se obtienen emines poliarométices que tilenen

un punto 4¢ ablendamionto algo superior al de las
obtenidas ¢n presencla de un excoeso d6 diemina avomfbica.
81 bion algunes de las emines poliaromdticas ubilizadas
en 6l presente invento no tienen un punto de ablanda-
miento definido sc¢ ha encontrado que entre las aminas

poliarométicas las mas satisfactorics son las que tienen
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un punto de abisndamiento comprendido entre alrededor
de 659C y nlrcdedor do 1759C.

El punto do -gblendemiento de la amina- 7
poliaromgiica, tal como aqui se utilizg, se dotérhina'.j
como sizucs s¢ funde y viorte la amine poliasromética
on un molde de aluminio dividido para obtoner un cubo
de media_pulgadu do lado. Se¢ enfria el moldc, go sepera
ol cubo do ésto y se doja onfriar por comploto, Lusgo
8C uno ol cubo a un bulbo do tomdémetro, celentendo
ol bulbo hasgta una temperatura en excoso del punto do
ablendamiento previsto, dejéndolo luego en o} latoral
dol cubo y onfridndoso @ continuacién a 352C, Se insor-
ta ol tomémetro con ol cubo unido en un bafo de mer—
curio que s¢ ha calentado proviamente a 358C. Le inser-
cidn =0 cfecetia de modo que la care 1 lateral superior
del cubo se encuentre unae pulgada por debajo de la suw
porficic de mercurio. Iwmego e calienta el bafio de mer—
curio 2 unn velocidad de 49C por minuto. El punto de
ablandamicnio se detemmina como la temperatura a la que,
cuando se desplaza hacia arriba ol cubo é§te rompe la
superficie del mercurio. Debe hacerse constar que ol
cubo dobe arrastrarse sobre ol tomémetro y no despron-
dorso de dsto. Esto se realiza controlando con cuidado
la velocidas de elevacién de la temperestura del bafio
de mercurio, _

Do nuovo ge reiters quo muches emines
polisrondtices {tiles en la préctica del presente
invento no tiencn puntos de ablandemiento definidos

pero son meteriales viscosos y fliidos, sblidos nomal-
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monte o la temperaturse del ambionto. Sin embargo,
cuando cchos aminas poliaromfiticas se disuelvon on

un disolvonte orgénico y so dopositan sobro las supor-
ficico del rogctor dojan sobxe Sstas una pelicula o
revestimiento monomérico y acuoingolublo con la sCparas
cidn del disolvento, cumplicndo asi los objetivos dol
invento. .

Hagta ehora g0 ha indicado quo cuando
cualguicra do los compucstos antes roferidos se aubo-
condonsn, © SO hace roacciongy con uno o mas d0 otros
compuestos, s utiliza un catalizador de Acido. Se ha
encontrado que ¢l HCl es ol cataiizador mas efectivo.
Sin ombargo, puoden omploarsc tembién otros cataliza—
dorog §tiles, talos como, por ejomplo, Acido metan=

sulfénico, Acido benconsulfénico, fcidgo sulfanflico,

gcido fosfdrico, yodo, écido bencen-disulfénico,
bromuro de hidrégeno (HBr), yoduro de hidrbgeno
(HI), cloruro 46 aluminio y similares. La concentra-
cibn del catalizador variard sogin sea 6l que s6
utilice en particular. Sin embargo, se ha encontra@o

que es satisfactoria una concontracidn do catalizador coms

~prendida ont;e alrededor de 0,005 mol ¥y alrededor do 0,20

mol por mol del compuesto que s0 autocondensa, o por
mol 4ol compudsto aminico cuando se hacen reaccionar
uno o més compuestos. Bn cualgquier caso, la cantidad de
catalizedor emploada no os critica,

Ia temperatura do la reaccién de los compues—
tos, yo sean solos o con otros, veriard sogin el tiempo

de la roaccibn y ol poso molocular desoado en el producto
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final, Por ojomplo, puodon calentarse los ingrediortog
do la rcaccién haste 315¢C do forma rdpide y mentenorlos
luego a dicha toemporotura duranto varios poriodos de
tiompo, Aginismo los ingrediontos de la roeccién puodon
calouverno a diversas tomperaturns por encima de 300aC,
y cufrierse inuediatamente, Cuando so ubtllize oste ltimo
procediaiento ol tiompo de veoaccibn se define como de
0 horas., Por consiguiento,.la tomporatura de la roaccidn
variard entre alrogedor do {2502C y alrededor de 3609C
y el tisapo do la reaccidn!vaxiaré entre alrededor de 0
horag y alrededor d6 3 horas. Lo geme preferida de
la fomperatura de roaccidn?esté comprendida entre
2752C y 3308C y el tiempo do la reaccidén ontre O horas
¥y 1 hore. Se cntenderd, evidentomento, que el biempo
particular y tomperatura elegidos doponderd dol
catalizador utilizado y del pcsc molecular final de la
emina poliaromética deseada.’

ia solucién qo revegtimionto 4o emina poliw
aromftica se obticne siguiondo métodos convencionales,
utilizondo calentemionto y sgitacidén cuando goa necesario,
La amina poliaromética so disuelvo on un disolvente
orgfnico opropiado o on une combinacidn de digolventos
como, por cjemplo, dos o mas disolventes orgénicos o wn
disolvente omgénico mezclado con un meborial inorgénico
tal como ague; para obtensr una solucién con ung visco-
sidad tal quo puoda pulvorizarso ° aplicarso con pincol
gobre las suporficies del rcaclor, como eg el caso do
lae pintura o bamiz. Por lo genoral es setisfectoria

une solucidn do rovogtimiento con un contenido de
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961idos comprondido cntrc alrododor do 0,106 y elrodedor
do 10,0% en puso, Sin ombarso, ol contenido do sblie-
dos dopende Ael poso moloculor 46 la amina polisromb-—
ticae ¥y decir, el contenido do sblidos podria on cierw
tas cesow ser superior @l 10,04 o inferior al 0,106 on
pcso. Accadas, si s0 degoa, puoden utilizarse aditivos
eén cl reveghbimionto tal como plastificantes; colorantes,
ogtchilizadoros, lubricentes, rellonos, o pigmentos, y
gimilares, Evidontomente, cuondo go ubilizan aditivos se
lleva © cabo un ajusto epropindo del contenido de séliw-
dos 40 lc solucién de revoestimiento, Para obtener log
revogtimiontos dol prosonte invento puoden utilizarse
muchos digolventes orgdnicos conocidos segin see la amiw
na poliaromAtice utilizada, Como ejemplos do egtos di-
solventca pucdon citarse el alcohol metilico, alcchol
otilico, Cellosolve (Sstor monoctilico de etilenglicol),
tetrahid rofurano conteniondo 10x do agua, dimetilfomami-
da, sulféxido de dimotilo, mo¥ilamina, otilemine, butila~
mina, dibutilomina, ciclohexilamina, dietilentriemina,
pcotona, citilenglicol y gimilaoros.

Degpuds do 1la eplicacién dol rovestimiento
a las superficies quo han de protcgoerse, el revestimionto
o la naina poliaromébica sé scca 0 curm eveporondo el
disolvenie. Con disolventcs muy volétiles, como ol mo-
tanol, oo meramonte suficiento insuflar aire a travds
dol rocipiente de roaccidn para oliminar el disolvento
o los Veporess Con disolventos dc punto de obullicidn
gupcrior, ol como dimotilformemicia, pucdo ser nocessrio

calontar la pared dol rocipionto de roaccidén miontras
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s0 insufla aire a trevés del rocipionto, o ovacuar ol
reeipionto, pare oliminar ol disolvonte dol revestimionto.
Agimismo, 0l calcntgmipnﬁo del ;pjgsﬁigien$o puqdo o
1levarce a cabo con al dmpléé‘ﬁé caiefacfbrog aiéﬁgosﬁpésJ‘
en ol interior dcl reactor o mcdiantb calefaccién redisn-
%o, '

Debido a que ol revostimionto o emina poli-
aronética debo sor insolublc on le mozela roaccional,
dsta dobc gor insoluble on sgua ¥y cloruro de vinilo
y/o otro monémoro o monémeros prcsentes on la mozcla
reaccional, Las eminas poliaromfbicas del prosonte
invonto son insolubles en agua y tienon una solubilidad
myy roducida, cuando no nula, on cloruro de vinilo y
otrog monémoros Wtiles en la formacién de polimeros y
copoldincros, disminuyendo la solubilided cuando
aumenta 0l peso molecular o el punto do eblandamiento,
Tembidn o5 noccsario que ol rovestimiento permanezca
sustancialmonte inaltcerado quimica y flsicamonte en
presenciae de los componentes do la reaccidn, o sea,
dobe ser susbancialmente inerto bajo las condlcionos
de la rvaccidn,. ' ]

Tal como go ha indicado previemente, 61
revegtlinionto puede aplicarso a lag superficies inte-
riores del recipiente do roaccifn de cualquier modo
convencional, tal como modiente roclado, pintado,
inmoreidn, inundacién y similaros. El pintado se hea
oncontrado que rosulta oficez ya que asogura la complcta
cubricidn do todas las superficios. Dobe evitarse

quo guodo ealgin 4rea sin cubrir, tal como poros, ObC.,
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ya que ogtas froes expuestas constituirén puntos para
la fomacidén dc polfmero. Cuando so dosca puode utili-
zarso mes do una eplicacdén o capa dol revestimiento. .
En muchos casos, sqg@n'séa dl.ﬁétaao‘de_la supeffigio*:"
5. - qQue ha ge revestirsc son dcséablqs varias_caﬁas &é |
gue con clYo 506 ascgura la. completa oubrioién;‘A este -
rOSnCODO ﬂcbo haccrso constar que para obtenor los mojozos
r*sulbvaou Ia supcrficie quc 80 rovisto-debo oncontrﬂrso
tan limyia y lisa como goa posible. En ol caso do
10. - superficicds motdlicas rosulte satisfactoria la limpiow
z8, pof.ataquo quimico. '
Le centided do rovestimiento eplicado o ‘
8u grosor no ¢s particulamonte critico. Sin embargo,
por razones do oconomfa dobe aplicarse un revestimionto
15. tal fino como soa posiblo a las suporficies que han do
protogerse, pero ascgurando una cubricibn completae
Do nuovo Acbe tenerse on cuenta quo adomds de rovestirso
las suporficios interiorcs o paredes del recipiente de
reaccidn, deberén revostirse también todas las domés
20, partés tales como deflectorps, érbol del egitador,
palotes, serpentlnes calefactorcs, sondas de temperatura
¥ similzres. Bastard 6001r que debe wtilizerse wne
cantidad suficionte do rovestimiento para obtener
una pelicula continue sbeévﬁdéas las suporficios
25, intemas del i%cipioﬁté?do reaccibén sin gue queden
dros de dichas suporflcles 31n pzotecclén.
Despuds do la apllcac16n y ocurado o sooado
dol rcvost:mlonto sobre las Suporficies intermas del
rocipiontc do reamccién, la-reatcién que doba llovarse a

vy
"

3



| v

3.

10,

15.

2 O.

25,

cabo on ol eguipo puede comenzar inmediatamente,
no requiriéndoso modificecionog particulares de las
técnicas de elaboracién por la proaoncla del revestl—

'
’

micnto, Por otra parto,'la umxlizacidn del reciplento“

do reaccidén revostido 1nt0raoxmonto del pr0sente 1nvenio'

no afOuvu’advorsamente la cstabilidad témica u otras
prOpiOdﬂdLS fisicas y quimicas do los polimeros on dsta
produciﬂog. Evidontomente debord tomarse cuidedo en
ovitar ¢l contacto fisico rudo con las suporficies
revegtiras ya quoe puede dafiarse la pelicula con dichog
contactug,

Si bien 0l presentc invento se ilustra
do forma concrota a continuacién con respecto a la
polimcrizaciln de susponsién do cloruro de vinilo
dobe entenderse que ol aparato y procedimionto puceden
aplicarse tembidn on la polimorizacién do dispersién,
emulsibén o susponsién de cualquier monémoro o mondémeros
polimorizables otilénicemento insaturados en donde
tonga lugar la formacidén de polfimero indeseable.
Ejemplos do estos monémeros son otros haluros de
vinilo y haluros de vinilidono,. tal como bromuro de
vinilo, cloruro de vinilideno, ofc.; mondmeros do vinie
lidono con, por lo monos, una agrupacién tormingl
CH=C :r y tal como dstores de feido acrilico, por
ejomplo, acrilato de motilo, acrilato de etilo, acrilato
do butilo, acrilato do octilo; gerilato do cilanoetilo
y sinilaroe; acetato do vinillo; éstores de dcido meta~
crilico fal como motacrilato de motilo, motacrilato

do butilo y similaros; ostireno y dexrivados de estirono

l--‘\
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incluyondo alfa=-metil-cstireno, vinil-tolueno, coloro=
estireno; vinilenaftalono; diolefinas incluyendo bubta~
dieno; igoprono, cloropreno y similaros; y moagclas de
cualquiora do estos tipos de monémoros y otros monémeros
de vinilideno copolimerizablos con dstos; y otroa mo—
nbémerog de vinilideno do cetos tipos conocidos por los
oxpertos on el arto,

Sin ombargo, el progente invento es parti-
culamontc aplicablo a la polimcrizacién do susponsién
de cloruro de vinilo, ya sca solo o on mozcla con uno
o mas de otros mondmeros de vinilidono quo posean, por
lo menog,; una agrupacibn tomminal CH2=C( s CcOpolimcri-—
zablo con éstos on centidades tan clovadas como d6 alro-
dedor del 80%, o mas en pcso, basado on ol poso dc la
mezela monomérica, ya que aquf og un problome particular-
monte desfavorgblo la fommacién do polimero en ol roci-
plento dc rcoceidn.

En o0l presonte invonto ol procedimiento
do polimcrizacién go llova a cabo, normalmonte, a une
tomporatura comprendida on la gama do alrodedor do
02C y alredcdor de 1009C, sogin sea ol mondmero o
monémeros particuleres que s6 polimoricon. -Sin cmbargo, .
80 profioro utilizar temperaturas comproncidas entro
alredodor de 402C y alredodor dc 702C, yo que a ostaa
tompereturas so producen polimoros que tionon las pro-
picda‘cs mag vontajosas. Bl tiompo do le roaeccibdn dc
polimorizacidn variard nomsalmontc cntro alrododor dc
2 y alreGedor dc 15 horas.

El procedimionto dc polimerizacibn puodo
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l1levarso a cabo a prosionos sutdgonas, si bilon puodon

+ - subtilizeyso presionos superetmosféricas de hasta 10

atmésforaé 0 mag con alguna ventaja con los mondme ros
mas voldtiles, Ias prosionocs suporatmosférices tambidn

puedon utilizerso con aguellog monémeros que tienon

- la volotilided requerida a las tomperaturas de reeccién

que pemiton el enfriamiento de roflujo 4o la mezela
roaccioncl. |

7 Con el fin dé gofinir con mayor cleridad ol
presente invonto se ofrecen log cjomplos espocificos

siguientes; Sin ombargo, dobord entonderse gque su finn-

lidaed os ¢nicamente ilustrativa y no suponen limitacidn

dol invonto.
Bn los ojemplos todes las partos y porcontejes
80N On pPesCc & mones que s¢ oxprese do obtro modo.
RIEMPLO I
'.En osto ojomplo sc hizo reaccionar

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

rolacibn moigr do m-PNA/R do 1,2 on un recipionto

~doproacqién do vidrio on prosoncia de 0,10 mol do HC1

por mol do m~FDA como catalizador, La tomperatura do

la mezcla roaccional so¢ elevd hasta 305¢C y luogo so
onfrif inmodimtemonte. Bllo ascondid a 0,0 horas a

la temperatura méxima. La emina poliaromética rosul-
tanto pxqponté un punto do ablendamionto do 92eC.

Iuogo a¢ disolvid la amina poliamromética on Collosolvo,
lo que did un 0,5 % on peso do solucidn do revestimionto.
Las suporficios internas do un rcactor do polimorizacidn

80 rovigticron por pintsdo con la solucién modiento
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una almohadilla absorbontoc y modiante secado por calox.
Al recipionto do romccién revestiso intoriom-

monte g6 adicioné la fémmule siguiontes

Cloruro de vinilo 100 partes
Agua (desminoralizada) 180 partog
Methooolf 0,06 partes

2,2' wazobisg=(2, 4~3imetil-

valoronitrilo) 0,075 partos

*Hid roxipropil-metil-celulosa - Dow

CChemical Company

Ie roaccién se 1lové a cabo on le forma
usuel bajo un mento de nitrégono y progidén con agitacidn.
La tcmperatura 46 polimerizacién fuo de 562C y so
prosiguid la roaccidn hasta quo =0 produjo une caide
sustancial de la prosién (aproximadamonte 5 horas y
modia) 10 quo indicé que so habia complotado la reaccidn.
A continuacidén se cxtrajo ol contonido del reactor en
lo forma usual, S0 1llové & cabo une sogunda prucbs
en dicho rcactor tal como s6 ha indicado mntos y se
extrajo ¢l contonido, oxaminindosc dotonidamonte las
supcrficios con rovostimicnto interno dol roactor.
Bl rovestimicnto rosultd intacto y osoncialmento
inaltoradc. Las supcrficios aso clasificaron como
limpirs, o sca, sin partfculas do cloruro do polivinilo
gobre éatos. _
Cuondo so polimerizé 1l nisima £fémmula

tal couo s0 ha oxpuosto antcs bajo las mismos condi-
clonog ¢ un roactor quo no so habfe rovestido intorior-

montc so formé on lag paredos una donsa policula do

cmna g

. ey e e g e S e
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- polimero muy dspera on zonas, Asl puos, el revosti~

mienxo del presente invonto gupora osta dificultad.

EJRYMPIO  II_

En egte ejemplo se sigpié el procedimiento
del ojomplo I para la obtencién de la amina poliaromébica
para ol revesbimiento a excepcidn que le relacidén molar
do m-PD4 a R fud de 1,0 y la cantidad de catalizador
de HC1 fuo de 0,10 por mol de m«PDA., La tomperatura
de la mozcla reaccional s6 elové hasta 3152 y so mentuvc

durante 1 hora. Ia emina polisromdtica resultento

present§ un punto do ablandemiento de 962C, ILucgo

96 disolv;é le eming poliaromitica on Cellosolve, lo
que ¢id i,O% en peso de solucidn do rovestimionto.

Iag suporficies intemas dol roactor do polimerizacibn
ge rovistieron como on 6l ejemplo I y so utilizd la
misma férmule de polimorizacibn. S0 utilizeron las
mismag condiciones regcciongles y 80 ofectuaron _
ocuatro cargas o prucbas antes dol oxamen de las parodes
intormas,

Bl rovostimlento rosulté osoncialuente
inalterado y las suporficics go clasificaron como
limpias con muy pocas particules do cloruro do poli-
vinilo sobre éstas,

BJEVPTO IIT

"'Bn osto ojemplo se utilizé la emine
poliarométioa'prepéradu como oun ol ojomplo 00, So
disolvié lc omina poliaromAtica on dimotilfomemida
para ocbtoner unas solucién do rovestimicnto del 2,0 % on

poso, Une mited do las parodes intornas dol roactor
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de polimorizacién se pinté con la golucibén do revosti-

mionto y se gocé por medio do calor. El resto do la

pared interna se dejé sin revoghir como fostigo,

En la polimorizacién do cloruro 4o vinilo se utilizé
5. la misma férmula gue la omploada on ol ojemplo I. So

utilizaron las mismas condicionos de reaccién y'se

efoctuaron cinco cargas o prucbase Dospués do cada

prueha g6 examind la pared intowma con los resultados

gigwionies:
10. CPV Aming poliaromética Pared sin revestir
_Prucbg No Pared revestidn _(Tosbizo) _._
1 Iimpio Pelicula
Iimpio Gruesa polioule
3 Limpio Roveosgstimionto del-
15. gado uniforme do
polimero
4 Unos pocos puntog Revestimionto £ruo-
de arena Osporcidos - 80 y unifomme dc po
1imero
20. 5 Puntos de aren4 Cow Rovestimicnto muy

parcidos ‘ grusso do polimcro

! Yugoso 6n zonas,

Puede aprociarse qu; ¢l rovostimionto del
prosonte invonto mojora on gron manora la situacién quo
25, origina la fomacién do polimcro.

EJEMPIO IV
"En cuto ojemplo sc liové a cabo una dotor-
minacién cuantitativa 4o lo fomacibn. So utilizaron

los condicionos do polimoriszpeidn qol ojomplo I a

cxcepciu do que la férmula do polimorizacién fuo
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como sigue:

. Cloruro de vinilo 100 partes
Ague (dcemineralizada) 182 partes
Alcohol polivinilico 0,10 partes

2,2' ~azobis~(2,4-dimetil-
valeronitrilo) 0,075 parte.
Se sumergieron en el regetor durante la

polimerizac;Gn dos places de acero inoxidable de
1 1/2 pulgada por 2 1/2 pulgada por 1/4 de pulgada.
Una placa se vevigtié con el revestimiento descrito
en el ejemplo III, o sea, una solucibn al 2% de la
aning poliaroméfica en dimetilformamida. La otra placa

qued$ sin tratar y sirwié como testigo. Ambas placas

ge pesaron antes de la inmersidén en la mezcla reaccional

¥y se pesaron de nuevo cuendo se extrajoron del reactor
una ves completsda la reaccidn dc polimeorizecidn. Los
resultados fueron los siguienteé:_
Tegtigo @in revestir) ganencia do 0,09 gramos de pewso
Amina poliaromética _
(revestida) genen ia de 0,01 gremo 4o peso
Esto domucstra la gran diferencia on la
formacibn do polimero ontre las superficies rovestidas
y sin revestir en log roactorcs de polimerizacibn.
EIBMPIO V.,
En ogto ojemplo se utilisé el producto

de'autocdndOnsacidh de m=fenilendiamina (m~FPA). Boto

producto so obtuvo cargando 109 gramos de m-fonilendieamina

a un matraz oguipado con un condonsador do roflujo

y modiante calontamionto a una temperaturs do 2002C.

——tose smaten
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Iuego se adiciond 0,5 gramos de catalizador de AlOl3
y se elevé la temperatura a 2508C. Se prosiguié la
reaccién durante 11 hores y el ﬂHB originado ge
recogié en un colector de sgua. A continuacibn se
destilé en vacfo la mezcla reaccional para separar
de dgte cualquier diaming sin reaccionar. Luego so
disolvié la m-fonilendiamine condensada rocupérada en
dimetilformamida, lo que dié una solucibn de revesti-
miento de 2,06 on peso. Las supcrficies internas de
un reactor de polimerizacién se revistieron aplicando
la golucibén sobre éstas con una almohadillas sbsorbente
¥y secéndola por medio do calor y circulacibén de aire.

Al recipionte de rcaccidn revestido se
adicioné la férmula del ejemplo I con la excepcién
do que se utilizbé 0,05 partos del catalizador (2,2'~azobig-
-(2,4-dimetilvaloronitrilo). iLngo s6 1levd a cabo
la reaccién de polimerizacién on la forme descrite on
el ejempin L, Dospuds do completada la reaccidén se oxtrajo
el polimcro‘en la foma usual, gc lavaron las superficics
intemes con agua y se 1levd a cabo una segunda prucba.
Bl misno proccdimionto se siguié en una tercern prueba.
Al témino do la torcora prucba o aprecid que el
revestimiento quedé intacto y csencialmonte inaltorado.
El mismo némero do prucbas so cfoctuaron en un reactor
gin revestir como testigo. Despuds de cade prucba go
examinaron los superficies internas rovustidas y so

aprecieron los resultados siguicntog:
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Sin revest;;;l Revegtido
Dospuds de la Ligera ﬁormacién Limpio - solo
primera carga: de lémiﬁa sobre parte un punto de for-

do las sbperficies macién do lémina
Dospuds de la 28 igual | igual
carga; )
Después do la 32 Completamento ro- Banda do lémina
cargea vegtido con for- formada sobre 1/3
macibn de lémina dol érea superfi-
cilal

4 partir de estos resultadus queda claramon=
to ovidente la superioridad do las suporficies revestiw

des sobro lag suporficies sin rovostir.

BIBIPIO VI

En ogto ojemplo sc utilizé el producto
de autocondensacibn del p-aminofonol (p-AP). EL producto
80 obtuvo cargando on un matraz de tres cuellus 109 groaos
de p-4P y 8,3 cc do HCLl concentrado, estando equipado
dicho mctraz con condonsador. Luogo se calontd ol matrez
¥ cuando la temperetura alcanzé 1692C se adicionaron
lontamente 180 cc de xileno a la mozcla rosccional.
In Tinalidad del xilono fuc la do climinar el agua for-
mada Furente la rcaccidn de condonsacidn como un azoo-
tropo. El calentemionto so prosiguié durente un porfode
do tros horas & un méximo do 2222C, A continuacibén sc
enfzdé»la mozela y 86 lavd cou HCL diluido y la fasc
acuosa se gepard por docantecidn, ILucgo sc disocid ol
regto on vacic pars oliminar cualquicr matoriel sin

roaccioners Con ol onfriamionto so volvid sbélido ol
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producto y luego se desmenuzé hasta obtoner un grenulado
fino, s6 lavd con sgua y se £iltrd y secb. EL producto
final (p~-aminofenol condensado) so disolvid en dimetilw
formamida para obtoner una solucién de revestimionto
de 1,0% cn noso. Bsta solucidn se utilizé luego para
rovestir las superficios intcrmas de un reesctor de poli-
merizacién al igual quoe én el ejemplo V,

Utilizendo la férmula del ejemplo I so
obtuvo ur poifmero on el rocipiente rovostido en dos
cargas succsivas utilizendo un enjusgado de agua entre
las cargas; como on 6l ojamplo V. En un reactor sin
revegtir so cfoctuaron tembidén dos pruebas como tostiso.
Despuds do cado prueba se exemind el cstodo de las
superficics internaes revestides, obltenidndose los re-

sultados siguiontes:

TABIA IT

Sin reyegbir Revegtido
Despubs de 1la  ILigora foma- Absolutamente lfmpio
12 carga: cibfn dc lémine
Dospués de la  Fomacién de Iimpio & excopecilén
28 carc: grucsa léming do unos pocos puntous

do formecién g6 arcns,
Do nwovo rosulta facilmento ovidente la
suporioridad de las supcrficics revestidas.
BJBMPIO Vil |
En_esto ojomplo so obtuvicron una serio de
amines polierométices utilizando ¢l procoedimicnto
doscritc on ¢l ejomplo I. Se apreciord que algunas

do las aminas poliaromftices son productos autocondon-
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sados mlontres que otras son productos de regccidn
de dos do los compuestos agui doscritos. Les aminag
poliarométicas se obbtuvieron condengando los compuestos

con 6l omploo de caler y HCL como cetalizador. Ias

'5. aminas poliarométicas s¢ disolvieron on diversos disole-
V ventcs orgénicos, tal como so indica en la tabla quo
gigue, y =0 aplicaron a las suporficies intoynes do
un reactor 4o polimerizacibn, tel como en el ojomplo V.
La férmula del ojemplo VI so polimorizd on ol reactor
10. on cade caso asf como en un reactor sin roevestir pare
finos do tegtigo. En ceda caso 80 polimerizaron dos
cargas sin limpiar ol recactor entrc las cargams. Dospubs
de cade carga 0 pruocba =e oxaminé ol estedo do las
suporficics internas revestidas, obteniéndose log
15. rogulbtados siguientos:
~ TABIA IIT
Prue~ Amine polisrométi- Disol- % de Déspués do 1 car Dospuds do 2
ba N¥' ca vonte 8béli- ga cargas
- dos
on
peso
1  rosctor sin ro- - -  Arong modim 1/2 Arena media den
vegtir drea Arenn lige  sa poT todc la
ra 1/2 droa  superficie
2  me-fenilendiamina/ MeOH 1  Perfectamonto Pocas manchag -
Yésorcinol Limpio el resto limpio-
3 n-PDA/p-emino- MeOH 1  Porfectamento Porfectamonto
fenol limpio limpio
4 . o-PDA/catocol MeOH 1  Pporfectamonte Porfoctamente
5  p-PDA/catecol ~  MeOH 1  Porfoctemente  Porfoctamemic
1dmpio 1impio
6

p=PDA/hidroquine~ MeOH 1 Perfootamonto Perfectamonte
ha

ldmpio 1{mpio

N oy
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TABTA II1 (Continuacidén)

Digol~ % de Despuds do 1 car

Dospuds do 2

he Nloca. vente sbli ga cargas
dos
en
pe g0
7T  o-PDA/hidroguinona MoOCH 1 Perfoctamento Manchas ogpar-
1impio cidag 1/3 dol
, érea
8  m~FDA/bisfenol A  MoOH 1 Porfectamonto Porfectamonto
1impio 1dmpio
9 n-FDA/floroglu— Me OH 1 Cubierto con 1i Mojor quo ol
cinol gora fomacidn tostigo
=L de arona
(ligoramonto mg
Jor que ¢l togw
tigo‘}
10 - m-PDA/pirozalol DMFP 1 Porfoctamontoe Limpio a oxcep-
1dmpio cibén do una
franja dc 1" on
le parte suporior
11  m=PDA/catecol DIMF 1 Perfoctamonto Porfoctamento
1fmpio 1impio
12 o~FDA/rosorcinol ~ MeCH 1 Perfoctamonto _Porfectomonto
1dmpio 1impio
13 p~PDA/rosorcinol MeCH 1 Perfechamonto Perfoctamontie
1mpio 1limpio
14 Toluono-2, 4~diam Mo CH 1 Perfoctamonto LIimpio & oxcop~
mino/resoreinol 1fmpio cién de una fran
ja on la parto
suporior
15 m~FDA autocondop e CH 1 Porfoctomentc Limpio on lg noe
sada 1{mpio yor parto ligo-
ra ereng Osparci
da
16 Tolueno-2,4~diami  IieOH 1l Perfoctamonte Complotamonte
no/rosoreinol limpio 1impio a oxcop-
cibn de poquo—
flas manchas Ogyw
casas
17 m=PN4A/florogluci~ DMP 1l Frenjos do arc- 4Arcna on frenjas
nol na on la parto gobre la 1,2 acl

suporior y con
tral

droa

e o of

e L odRRr R S

-
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TABLA III (Continuacién)

Anina poliaromébi '.D:Lso,l_gi'de Despuds de 1 cgr  Dospuds de 2
ca

vento sbli ga cargas
dos
en

Dego

18

m-PDA/ 10 501C 1w MeOH 1 Perfectamente Porfoectamento
nol/p~aminofe= 1{mpio 1{mpio

nol

PDA ~ fonilendiamina
MoOH = gleohol metilico
DI -~ dimetilformamida

-y

10,

15.

20,

25,

De los resultados que procodon rosulten oviden~ |

tos log rosultados nuevos y sorprendentos de los divergos

rovogtimientos.

‘BJEMPIO VIIT

_ ) Ia finelided do osto ojomplo fue la do
demostrar quo ciertas aminas o compucstos monoméricos
de bejo poso molecular no son oficaces para ovitar la
fommacién de polimero en las superficics intomas do un
rooipionto do reaccién de polimerizacibn. AL igual que
en ol ejomplo IV so 1llové a cabo una dotorminacidén cuan-
titativa do lao fomacién. En cede oxperimonto so utilizé
la £éxmula do polimorizacidn siguionto;

Cloruro de vinilo 40 libras

dsua (dismineralizada) 72,8 libras

Motilecolulosa 545 gramos de sol,

P;;roxi;iicarbonato de a0 f0 al %

di-secubutilo 5945 gramog,

Se yevistieron placas do acoro inoxidable

de 1 1/2 pulgedas por 2 1/2 pulgedss por 1/4 de pulgada
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oon ung solucién al 1% de divorsas eminag en un disolvente

orgénico, tal como go indica en la Tabla IV gue siguse.

En cada caso se utilizb como togtigo une placa gin

rovestir. Las placas se pesaron antes de la inmersién

en ol medio de polimerizacién y la reaccidén de poliw-

morizacién se llevé a cabo a 562C bajo prosibn. Ia

polimeérizacibn se proeigui haste quo la presidén

descondié on 10 libras por pulgada cuadrada. Iuego so

oxtrajoron las placas, sC lavaron y 80 secaron y lucgo

g¢ posaron parg determinar la genencie 6n posgo producida

por la fomacién de polimero, Los datos se oxponon

en la table qua siguo:

TABTA IV

Disolvente Gansncia

de _peso

Bgtado de la placa

Pifonilemi~
na

Drictilemi
na sin ro-
vegtir

Trifonila«-
nina sin
rovestir

Alcohol me~ C,20 gm,
tilico

O’lo gm‘

Alcohol mg 0,06 gm,
t{Yico

0,09 gm.
Acotona 0,08 gm.

0,9 gm.

Lémina- densa uniforme + fomma-

cibén éo aronag

Un latoral casi oxonto do lémiw

Obro latcrel - ligcrs lémma +

arcna ligera

Ligera lémina + ligera
bro toda la superflcio
Ligera lémine + ligera
bro toda la suporficio

Ligora lfmine + ligora
bre toda la superficic
Ligora lémina + ligcre
bro toda la supoerficic

arcna

arona

arona

arono

——

g0 -

80~

De los datos antes oxpuestos puede aprociorge

facilmenve que algunes aminas no impiden la formacidn.

Si bien 1a difonilamina muestra cicrto efecto, ollo

pono ¢ nanifiegto que log motorialos do bajo pcso mole-

culer no doscmporian ¢l comotico,

L T TR TR T e
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BIEMPIO IX

_. En egto ejemplo se utilizé el producto de condon
sacién do mw-fonilendiamina (m~PDA) y 4~clororesorcinol. El
producto sc obtuvo cargando un metraz de tres cuollos,
equipado con condonsador de reflujo y agitador, con
16,2 gramos de m=fenilendieming y 21,7 gramos de 4-cloro-
regorcinol. La relacién de los ingrodientes fue oqui-
molar. Luego se adiciond 1,3 cc de catalizador de HC1
& g0 calenté ol contonido hasta 2752C con agitacién

¥ se mantuvo a esta temperatura duraente medis hora.

- Inego se separd ol producto y so disolvié en alcohol

motflico, lo que di6 una solucién do revostimionto
del Li en pogo. Las suporficios intomas do un roactor
do polimerizacién so revisticron con dicha solucidn
aplicéndola con pincel o con una almohadille absorbento
¥y socdndola con calor y airo circulanto.

Al recipionte de roaccmén rovestido go

adioioné la £fémule 51guiento-

Cloruro do vinilo 80 libras
Azua (desminoralizada) 144 libras
Motil-colulosa 0,048 libres

Peroxidicarboneto de di~buti~
lo secundario 0,024 librae.
Lo roaccién g0 1lové a cobo on la fomma
usual bajo un manto do nitrégono con prosgibn y egitacidn.

La fomperatura se manbuvo a 560C¢ y so prosiguid la

' regccidn hagta que se produjo ung caida sustencial do

le progibn indicativa do quo sc habfa complotedo la

reaccién. Dospuds quo mo cxtrajo ol contonido 4ol rcac—

Vopdmera  Twwe
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tor en la foma usual s0 exeminaron las supoerficies
internas y se hallaron ebsolutemente limpiss de forma-
cién de polimero, En dicho reactor se 1llevé a cabo

wea sogunda prucba como s0 ha oxpuesto entos, g0 extrajo
el contenido y so examinaron las superficies, De nuevo
las suporficies quedaron ebsolutemente limpias do
fomacifn de polimero,

. Cuordo la misme fémmula, tal como se ha
indicedo enteriormento, so polimorizé bajo las mismas
condiciones en un reactor sin revestir, despuds do
la primorae carga s6 produjo un ligoro ompefiado on las
superficics intornas y dospuds do la segunda carge dichas
superficies se cubrieron con une ligora formecidn de
lémina. Pucdc apreciarso que cl revestimionto elimina
el probloma do la formacidn.

a1l rovestimiento do las superficies internas
de un recipionte de polimerizacién o reactor do polimeri-
zacién do conformided con ol progento invonto roeduce
sustancialmente la fomeacibn do polimero y de ello
resulta una mayor produccibn durante una unidad do
tiompo. En aguellos casos en dondo ge acumula un
poco d¢ polfmoro en las suporficios internas, ésto no
os del tipo duro y ésporo de dificil oliminacién y
g0 olimina facilmente onjusgando dichas supcrficios
con agua, tal como modiantc chorro dc manguora, sin
quo sea necosaria utilizar los métodos dificilos y
engorrosos que son actualmonto nocosarios on ol arto.

Como mas importanto, ol progento invonto

faculta producir miltiples partidas do polimoros en
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un xreactor sin toncr que ebrirle entre las corzas.

Bn el coso de polimexizaoién 0 copolimcrizoeidn de
éloruro de vinilo, este rcduce on gren moncra leg pert-s
por mLllén de cloruro do vinilo on lo ctmésferc do

la ingtalaoelén Facilitando asf el que un productor de
CEFV xocune las nuevas normag del goblermo con rcgpeeto
al cloruro de vinilo. Ademfts, com lo reduccidn de lo
formneidn de polfmero se producon polimeros de sunerior
calidade Otres numeroses ventojos del prosento iLuvento
rosultardn ovidentes pora los oxpertos cn cl arbe.

91 bion ol presente invento se he degerito
por lo que rcspecta a modalidadcs eapcelficas, cicrtas
modificacioncs y equivalontcs rosultardn ovidontos
para los cxoerbos cn el arte y deberdn considcrorse
incluidos cn el slecence dcl presento invento, que
gueda limitado tnicamentc por el clcance razonablc
de los reivindicceioncs adjuntas.

A L inad

 FELVINDICACLONES

Dosecrito 0l objoto del presonte invento s¢ do~
cleren nuovas y de propla invoneidn leg giguicnics relvin-
dicaclones como dlvisionoles do 1o golicitud de patente
de invencidén n® 439.977 del 2.6.75 con priori-od de 1t go-
licitud Ge patonto USA sericl nf 566.086 col 8.4.75.

1. Un procodimicnto pora ls polimcrimceidn do
monémerog olefinicos, caractcrizcfo porque ecomprendc no-
limerizor ol mondmero ¥y mondmcros en un mcdio feuono Go
polimerizacién y montoncr dicho mecio on eontocto congtrn-

to durente toda lo roteeidn ¢o polimerizoerdn con un-a TR
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pexficie provista dc wn revestimionto acuoinsolublo cond-

tituldo por wna oming polioromdtica que tionc lo ostructu-

ra
K
L C [ _NE T
(a) Ry——A-N B R
X -ty
en ln que
4, By C son
B3 Ry Ry Ry
on donde

i

B cg ~N- 0 un grupo clquildnico o slguiliddnico
de cadong linecl o ramif;cadc contoniendo

do 1 e 5 dtomog do carbono, 0

¥y en le quo
A, By C pucdon scr igualeg o difercntos y cada
unided ropetitiva pucde gser igunl o cifcrontos

Rl Yy R2 gon -H, ~OH, —NH2 0

R3 R4

\ i -

» e
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¥ pucdon smor igunles o diforontes;
Ry o8 ~H, haldgcno o un grupo clguilico contoniondo

de 1 a 8 dtomos de cerbono y pueden gor isuglcs

o - o difcyentes;

e - 15, : R, os -H, ~OH, ;NHz o un grupo alquilico contenicndo

R o de 1 o 8 ftomos do cerbono y puedon sor iguslcs o
| diLerentos

¥y ounndg z[o] hallan pmsontgs mos de dos grupos
- _ R3 ¥ R4, dog, por lo monos, son --NH2
10, w ~0H 0 uno dc cada;

X 68 un nfmero oniero de 1 o 205 o©

v og w nimero ontexo de 0 o 20;

y
: (B) Rl A~N7 BN J R2
X
J

15.
on la quo
Ay B ticnon cl migmo siznificcdo quo en (A);
Hl, R3, R4 ¥y R5 tioncn ol migmo sl nificclo gqus
en (A);
20. R2 og <, ~0H, o
i
R3 R4
‘ X os un nimero ontcro cde 1 a 43 ¢
; . 2. ¥y o un nlmero entero 7c 1 o 15,

‘glondo diche cming poiiovomdticc dc endcine linccl o

romificode y prosontonco un peso molcculer suncrlox ©
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alrededor de 250, con lo quo, dcbldo & dicho rovesti-
miento, sc climine sustancislmento la formeeidn do po-
lfmero sobre diche superficio.

2, Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicaeidn 1, caracterlzado porgue ol monémero cs
eloruro de vinilo. .

3, Un‘procedimienﬁo, de conformldad con la
relvindicaecién 1, caractorizado porgue la reaccidn de
polimerizacidn se lleva a ecebo o una tomperature com-
prondide entre 03 y 1003C.

4, Un procedimianto, de conformidad con le
relvindicacldn 1, caracterizado porgue l2 omine poliaro-
mético es un producto de auto-condensceidén de cualquiera
de losg ooppuestos elegidos entre polinmino-bencenos, amie
nofenoles, aminofencles olgquil substituldos, difenilamincs
y difenilamings clgqudl substitﬁidas.

5, Un procedimiento, de conformided con la
reivindicaoldn 1, carccterizcdo porgue lo amine poliaro-
mdtlica es el producto deireaccién de condensneldn de mas
de dog de los compuestos3elqgidos entre polirmino~ben-
cenos, fenoles polihidricos, aminofenoles, pminofenolcs
alquil subgtituidos, difenilaminps y difenilaminns cl-~
quil subgtituidos.

6. Un procedimiento, de conformidce con 1o
reivindicoelén 1, caracterizedo porque lo cainc polisromd-
tica es el producto de reaceidn de m~-rfenilendioming y re-
goreinol.

7. Un procedimiento, de conformldad con la

reivindicaclén 1, caroeterizcdo porque la emino polioe

k-

Tours wrnzma s
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w 40 =

 vomdtion es el producto de reoceidn de mefenilendiaming
¥ blsfenol A.
8. Un procedimicnto, de conformidad con la

-+ velvindlcacidén 1, caracterizode porgue la amina po liaromd-

tica eg el producto de reaccidén de o-fenilendicming y resor~f
cinol. ‘_

9. Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicacién 1; caracterizddo porgue ls amine polia-— 1
ronétlica es p-eminofenol aubto-condensado.

10, 10. Un procedimiento, de conformidad oon la

relvindicacidn 1, carmcterizado porgue la emina poliaro-

métioa es m-fenilendisming suto-condensade.
‘ll. Un procedimiento; de conformided con la
zeivindicaoién G, caracterizado porque el mondmero es
15, eloruro de vinilo. ’
12. Un procedimiento, de conformidad con la

roivindicaclén 1, caracterizado porque la temperatura de

polimerizacidn estd comprendide entre alrededor de 408C

y alrededor de 702C,

20, 13. Un prooedi@;enmo pars le polimerizacidn de
monémeros olefinicos.
Segfin so deserlbe y reivindica en la pregente
memorie descrlptiva gue congta de 41 pégings folladas ¥y

escrltes 8 miquina por una sole de sus caras.
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