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Lo« procadimientos quimicos de tipo diverso
se lievan a cabo, por lo comin, an granies recipientes
egitados que gmtdn provisios Treouentemonte con oquipo
aux liar, tal como deflectorss, serpentines de transfe-
r-nelie da celor gque faoilitan el que el calor ssea su-—
ministrado o axtraido dol contenido de los recipientes,
¥ sgimilares. 3in embargo, on muchgs oasog, estos proce-
dimientos producen, eventualmsnte, depdsitos indesea .
bles sgobra la superficis del equipo con el gque entra
en contacto la mezcla raesceional. Sstos depbsitos

obgteoulizen la =ficuz trensfaerencgla de calolr hacls
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el intgrior y bacia fuora dé los recipientes. Ademés;
estos dopdsitos tienen tondencie a doteriorsrse y a
Lregmontarse parcialmente produciendo la contamina-—
cifn de le mozcle rogccional y de los productos con
ésta producidos. Bsto probloma og parbicularmento
relovaente on las rcacciones del tipo do polimorizacidn,
ya quo los depdsitos do polfmero sélido en las supor-
ficies do los remctores no solo obstaculiza la trensg-
foroncia do calor, sino que disminuye la productividad
y afocte ndversamente la calidad del polimero,

Bate problome es particulamente perju-—
dicial en la produccién comercial de polimero y copo-
limeros dc haluros de vinilo y vinilideno, cuando
80 pol.acrizan s0los o con otros mondmeros do vinili-
deno que ‘tionen un grupo termincl CH2=0\/ y O con
mondmeros poliolefinicos polimerizables. Por ejemplo,
on la procuccién comercial do polimoros do cloruro
de vinilo, ¢stos go produson usualmonto en fomma do
discretes particulas en sistema de suspensgidn acuosa.
Cuando s6 utiliza un sistoma de polimerizacidn de
oste tipoy, ¢l cloruro de vinilo y otros comonémeros,
cuendo épbos se utilicon, se menbioncn on fomma do
poquofias &otitas con ol empleo dc sgentes do suspensidén -
y de gzitacién. Uns vez completada la reacclén se
laca y soca ol polimero resultanto. Bstas roaccilones
do poliimerizacién dol sistema e suspensibn acuoso
g0 lloven 2 cabo, usualmonte, bajo presibén on reectorcs
metdiicos cquipados con defloctorcs y agitadores do

elovade vclocidad. Sin cmbarso, asbos gistomas do




suspensifn son inherentemente incstables y durante
la reaccién de polimorizacién se forma polimero de
cloruro d¢ vinilo en las suporficies interiores
del rcactor de polimerizacién, ineluyendo las supor-
5. ficies de los deflectores y sgitedor. Bvidentemonto
este polimero formado debe eliminarse ya que de ello
resulta le ulterior formacidén de polimero en las
superficies dcl reector creando una crosta que afocta
adversamente le transferencia do calor y contaming
10. el polfmoro que se produco.
la naturaleze del polimoro formado o
depbsito insoluble en las paredes del reactor es tal
gque en lg produccién comercial dc polimeros, tal como
se ha descrito enteriormento, ha sido préctica comin
15. on el nundo, después de complotarse cada roaccibn
Ae »olimcrizacién, el que ponetrc un opersrio en ol
rcector y gepare por rasccdo ol polimero formmado en
las porcdeg y deflectorcs, asi como on el egitador.
Una operacidén dc cste tipo no solo es costosa, tanto
20. por ol trabajo como por la detoncién §ol reactor, sino
gue prcsenta tembién riesgos potcnciales de salud.
Si bien hagta ahore so hen propucsto divorsos métedos
para roducir le cantidad y neturaloza dol polimero
fomado c¢cn las suporficics do log roactoros de poli-
25, merizacibén, tal como limpicza por disolvente, diversos
limpindores hidrdulicos y mecéuicos de reactor y simileres,
ninguno ha demostrado ser definitivo para la separacibn
del po.fucro formado. Bs decir, cgtos diversos métodos

¥y araratos hen llevado a cabo un travejo aceptable,
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pero existe tpdavia campo para mejorar esta drea, par-
ticularmente desde el punto de vista econdmico.

Por otra parte se ha determinado reciente—
mente que el cloruro de vinilo en la atmésfera es
pexjudicigl pera la salud de los humanos ¥y, como
resultado, el gobiewmo de los Egtados Unidos hs
dictado cilertas regulaciones que requieren que
log productos de CPV (clorurc de polivinilo) mantengan
una concentracidén muy baja de cloruro de vinilo en
la atmbsfors do sus instalaciones. Por consiguiente
o3 deseable poder hecer funcionar una planta de CPV'
gin foner que abrir los recipientes de reaccibn o
polinerizadores después de que cada carga o parbtida
se polimeriza con el fin de limpiar ol reactor. La po-
gibilidad dc operar un sistema ge polimerizacién corrado
evitarfc el escepe en la atmésfora del cloruro de vini-
lo residuel prosente on el reactor despuds de elabo-
rarsc ca'e partide. Asimismo, la eliminacién del poli-
mero formado olimina tambidn la prosencia dol cloruro
de vinilo rcsiduel on dicha fommacién. Por consiguionto,
seria de lo mas deseable y desdoluego esoncial el pod:r
disponor de un procedimiento o medios para producir
CPV y polimeros similarcs, gque mno solo oliminare la fomg
cién do polfmoro, sino que redujera y/o eliminara también
la conbaminacidén de la etmbafora.

Se ha doscubierto que cuando un recipionte
do roaccidn g0 ha revestido previamente por sus supcrw
ficiocs interiores con el rovesiimionto apropimdo pucde

disminulrse sustancielmente la fomscién de polimero ine
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deseable en dichas superficies y, en ciertos casos, do
forma completa, La poticionaria he descubierto sorpren—
dentomente que cuando s6 rovisten las superficics inte-
riores Ae un veactor o reciplente de polimerizacién, ya
sca metélico o forrado de vidrio, con una pelfcula o
rovestimiento conteniendo, como ingrediente principsl,
una amina poliaromética 36 cadena lineal o ramificeda
obtenida do la roaccién con cualquiers, por si mismo,
0 con uno o mas do los compudstos olegidos entre polia-
mino~bencenos, fenoles polihidricos, eminofenolos, emi-
nofenolos alquil-substituidos, difenilamings y difanila-
minas alquil-substituidas, incluyendo la sustitucién
de haldgeno de cualquiera de dichos compuestos, s6 eli-
nina sustencialmente la formacién ds polimero en dichas'
superficiea y pueden llevarsc a cabo on dicho fecipien—
te do reaccién miltiples cargas o partidas de polimexo
sin gue sca nccosario abrirlo. La pelicula o rovesti-
miento po:ioromftico se aplican con gran facilided a las
supcriicics intoriorcs del rocipiente de roaccidén a
pertir dc una solucidn do disolvéntc orgénico de dsto.
Dc conformidad con el presente invento
80 gplica a las suporficies intornas del roactor
ung pelfcula o revestimionto de una aming poliaro-
métice medianlc una solucidn do disolvonte orgdnico
de dstm; on donde sc llevan a cabo las roaccionos dc
polimerizacidén dol reactor. Asimisno so0 revisten
do igual modo todas las superficics oxpuocstas del
interior dcl rcactor, tales como log doflectores,

ol agitecor y similercs. E1l rovogtimionto asi aplicedo
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ge ingolubiliza facilmente con el empleo de calox
para oveporar 0l dlsolvento oxgénico, dejando con ello
sobre #iches supcrficiles un revogtimiento a modo de
bamiz fuertemontc adhcrido que perdura a través do
miltiples ciclos de polimerizacién antes de que procise
su nueva aplicacifn. Se desconoce con exactitud el
mecanigmo por el quo ectia el rovestimiento do emina
poliaromftica para impedir la formecibn do crostas
polimérices en las suporficies intornas dol recipiente
de rcaccifn, pero se considora debido a un mecanismo
que dostruyo el radical libro o gue atrapa el redical
libre. Ello se dospronde del hocho quo las disminas
arondbtices son conocidas como destructoras de radicalos
libres, por cjemplo como ¢n su bicn conocida activicad
como entiloxidantes. 4si pues, con la destruccién de
los radicales libres por ¢l revestimionto do amina
poliaromdtica g0 inhibe la polimerizacidn sobro las
guperficics revestidas.

Ias amines poliaroufticas do cadona linocal
0 ramificada dtilos en los revostbimientos dol prosonto
invento ge obtionen heciendo rcaccionar cualguiers de
los compucstos quo s¢ indicon a continuacibn con si
mismos, con la oxcepeién de losg fonolos polihidricos,
modicnie una reaccibn de condcnsacién o hacilondo
roaccionar o condensando dos 0 mas do dichos compuostos
ontro si. Por lo goncral cglos rvacciones so llovan
o cabo con calor on prescncia do un catalizedor dcido.
Ias aminos poliaromftices asi formaodas tionen les

ostructuras gonercles giguicnicss




S ‘
(A) Ryf—A- C—A—n R, '

en la que

A, B y C repregentan ‘

5. /\
| \ R5 @—\ 0- )
\
: i R ‘
3 M By Ry 3 N
en donde » ,
R3 Vg R4 tienen el gignificado antes indicedo ¥y
10, B . .
; es =N~ o un grpo alguilénico o alquilidénico
de cadena lineal o ramificeda conteniendo de
1 a 5 adtomos de carbono y
A, B y C pueden ser iguales o diferentes y cada mni-
15, dad repetitiva puede ser igual o diferente;
Rl K4 R2 gson ~H, ~QH, ~NH2 0
v
By Ry
20, Ry ¥ Ry son -H, haldgeno, -OH, NH, o un grupo

alquilico conteniendo de 1 a 8 &tomos ce
carbono y pueden ser igusles o diferentes;

X o8 un nimero entero comprendido entre 1 y



20; e A
y ©8 un nimero entexo ocomprendido entre Oy
20,
Cuendo 89 utiliza un cogpuesto trifuncional,
5e como log bencenos trihidroxilicos, por ejomplo, se obten~
drén luego cadenas ramificedas produciendo asi une aming

poliaromética ramificada.

10,

15 N 7N K’\\

en dondg
RB’ R, ¥ By ‘tienen el significado expuesto en
20, la fémula (4) y
A ¥ L pueden ser liguales o diferentes y cada
unidad repotitiva pucde ser igual o difcrentoe;

25,



R, s H, =0H, o

-0

R3 R4

u5‘ ' x es un nimero entero comprendido entre 1y 45 ©
y s un nimero entero comprendido entre 1 y 15,
Los compuestos generglments tiles en la
obtoncibn de las aminas poliarométicas utilizadas en
®l presente invento son (a) los poliamino-bencenos gue

10, .
blenen 10 rémula

-~ NH,

Ry Ro

R,y R, son -, halégeno, iy, =OH o un grupo
alquflico conteniendo de 1 a § étomos de
carbono, y pueden sor igusles o diferenties

20, tales como, por ejemplo, orto, meta y pé-
rafenilen~diaminag; diemino-~toluenos, dia-
mino-xilenog; etil, propil, butil y pentil
di- y tri-amino-bencenos; y similares;

giendo los compucstos mas preferidos aque~
25, llos en donde Rl es ~H y R2 eg -H, metilo

o otilo;
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(b) los fenoles polihfdricos que tienen la fémmula

en la que

R

YR4

OH

gon -H, halbgono, =NH,, -O0H o un grupo
alguflico conteniendo de 1 e 8 &tomos

de carbono y pueden ser igusles o dife-
rentes, tales como, por ejemplo, oateool;
resorcinol, 'clom—msominol, hidroguir
nona, floroglucinol, pirogalol, elcs;
dihidroxiwtoluenocs y xileonos; btrihidroxie-
~toluenos y xilenos; etil, propil, butil
¥y pontil di~ y trihidroxi-bencenos; y
similaros, giondo los compucstos mes prow-
foridos aguellos en donde R'3 as -l y R4
og ~H o -(0H;

(¢) 1los eminofenoles ¥ los eminofenoles alquil~subgw

tituidos quo tienen la £émula

°n le que

H

Rg Rg

Ry ¥ R son -H, halégono, —NH,, -OH o un
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grupo elquilico conteniendo de 1 a B &tomos .
de carbono ¥y pueden ger iguales o diferentos,
tales como, por ejemplo, orto, meta y para-emi-
nofenoleg; diamino= y triemino-fenoles; motle
lo; otil, propil, butil'y pentil amino y dlemi-
no-fenoles; y similares, siendo los 'compuestos
mas proferidos squellos en donde R5 es «H y Rg
eg ~H o -NHQ; ¥y

(@) difenilaminas, difenilaminas alquil-substituidas

y otros compuestos que tengan la fémule

en la que

R

By By

B
' .
es «N- o un grupo alquflico de cadena lincael

0 remificade contoniondo de 1 a 5 dtomos do
carbono y

R‘3 ¥ RA, pucden ser, ceda uno, =H, ~NH2,
~0ll, halégeno o un grupo alguilico conto=
niendo de 1 a 8 é‘bomos»de carbono y dos,
por lo monos, son -NI-IZ, ~0H 0 uno de cada,
tal como, por ojomplo, bis~fonol A y simi-
larcs, siondo los compuestos mas proferidos
aquollos on dondo R.L Yy R4 son =0H o -NH2 ¥y
R2 ¥y R, son «H.

3
E1 halbgono on las fémulas antorioros
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puede sor cloro, bromo, yodo o fllor. Ia progencia de
los dtomog de halégeno no afecta la solubilidad de las
aminas poliaromébices on los disolventes orgénicos.
Cuando se hacen reaccionar dos o mas de_
los anteriores compuestos aromfticos entre sf, por
medio de una reaccidn de condensacién, uno, por lo
menos, de los compuestos puede contener un grupo aminice
y en el caso de que egtén implicados en la reaccibn
nes de dos compuestos, se prefiere que dos, por lo
menos, de dichos compuestos contengen un grupo aminico,
Por ejemplo, las eminas poliaromfticaes dtiles son
las fomadas condensendo entre si m=fenilendiamina,
regorcinol y p-aminofenol, gsi como condensando entre si
m-fenilendiaminas, regorcinol, floroglucinol y m-amino-'
fenol, otc.
El peso molecular o grado de condensacién
de la tmina polisromdtica Gepende de la relacidn en que
g¢ conbinen los reactivos, cuando se ubtilice mas do un
compuesto, el tiempo y temperatura de calentamiento
y la concentracibén dol catallzador. Cuando se autocon—
dense cualgquicra de los compuestos anites indicadog,
sord tombién importente pars regular ol peso moloecular
finagl el tiempo y la tomperatura do calentamionto y
6l tipo de concentracifn, Adoméds, el peso molccular
pucde regularse ubilizando poqueiios cantidades do
compucstos mono funcionalos. Por cjemplo, pucden
utilizarse pequefias centidadcs do monoamina aromfbice
o un fenol pare cubrir la polimcrizacién y controler,

por tanto, ol peso molocular, las aminas poliaromiticas
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que tienen un peso molecular superior & slrededor de
250 son satisfactorias para utilizarse en ol presente
invento, Bl limito superior del peso molecular variard
seglin sea el compuesto o compuestos particulares utili-
zedos en la obtencién de la amina poliaromética. Bastard
decir que el compuesto particular deberd tener un peso
moleculer fal gque sea elaborgble y solubls en un disole
vente orgénico de modo que pueda aplicarse facilmente
& lag superficies intermas del reactor. Se ha descubierto
que se prelieren las aminas poliaroméjbicas que tienen un
peso molecular comprendido entre alrededor de 250 y
elrededor de 2000,

81 bien todas las aminas poliarométicas
snteriormmente descritas son dtiles para llevar a cabo
el pregente invento, las aminas poliarométices particu~
lamente iiles son aguellas gue se obtienen cuendo
gé hoce regccionar una diamina asromébica con un fenol
polihidrico., Nommalmente estos compuestos se hacen
reaccioner entre si en cantidedes aproximedemente
eguimoleculares. Sin embargo, puede ubilizarse un
exceso ¢e la diemina o dol fenol., ILa fnice diferencis
estriba en gue cuando sé utiliza un exceso del fenol
polihfdrico se obtienon amines poliaromhtices que tienen
un punto de ablandamiento algo supexior al de las
obtonidas en presencie de un 0xXcoso d¢ diamina aromdtica.
Si bien glsunas de las aminas poliaromdticas whbilizadas
on ¢l proscnte invento no ‘ciénen un punto de asblanda-
mioento doiinido se ha oncontyndo que ontre las aminas

poliaromfticas las mas satisfactories son las que tienen
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un punto de ablandemiento comprendido entre alrededor
de 659C y alrededor de 1759C. ’

El punto de ablendemiento de la amina
poliaromética, tal como aqui se utiliza, se dotermina
como sigue: se funde y viorte la smine poliaromética
en un molde de sluminio dividido para obtoner un cubo
de media pulgade de lado. Se enfria el moldc, se separa
el cubo do dsto y se deja onfriar por completo. ILuego
86 uno ¢l cubo a un bulbo de tombmetro, calentando
0l bulbo hasta una temperatura en oxceso del punto 4o
ablandamiento previsto, dejéndolo luego en e}l latoral
dol cubo y onfriéndose a continuacién g 35¢C, Se ingor-
ta oL tomémetro con el cubo unido en un befic do mer-
curio gque sc ha calentado previamento a 352C, La insor-
cifn so efcctda de modo que la care 1 lateral superior
del cubo se encuentre una pulgade por debajo de la su-
poerficic de mercurio, Iuego se calienta el befio de mer—
curio & una velocidad de 42C por minuto. E1l punto de
eblandanienso seé detemmina como la temporatura a la que,
cuando pe Qosnlaze hocia arriba ol cubo é8te rompe la
superficie del mercurio. Debe hacerse congtar que ol
cubo dobe arresirarse gobre ol tcmdmetro y no dospron-
dorso de 6mbo. Esto so, roaliza controlando con cuidado
la volocidad de olovacéén do la temperatura del bafio
de mercurios ;

Do nuovo se %eiteru que muchas aminasg
poliarométicos ftiles on la préciica del presente

invento no tiencn puntos de gblandemiento definidos

poro son mabteriales viscosos y fliidos, sbélidos nomal-

- - e
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mente a la temporatura del ambionte. Sin embargo,
cuando céstas aminas poliarométicas se disuelven on

un disolvente orgénico y s¢ depositan sobre las supor—
ficics del reactor dojan sobre bstas una pelfeula o
revestimiento monomérico y acuoinsolublo con la separas
cién del @isolvente, ¢umpliendo asi los objetivos del
invonto.

Hasta ghoralse ha indicado quoe cuando

cualquiora de los compudstos entes referidos se auto-
condensa, 0 S0 hace réaccilonar con uno o mas do otrog :

compuestos, se utiliza un catalizador de hcido. Se ha

-

encontrado que ol HCl es ol cataiizador mas efectivo.
Sin ombargo, pucden emplearsc tambidn otros cataliza~-
doros @tiles, tales como, por ejomplo, Acido metan~

sulfénico, Acido benconsulfénico, deido sulfani{lico,

deido fosférico, yodo, Acido bencen-disulfénico,
broaure de hidrégeno (HBr), yoduro de hidrbégeno
(H1), cloruro 8¢ aluminio y similares. La concentra=-

cibn cel catalizador variard sogln sea ol que &6

. s % s seme B

utilice on particulaer. Sin oembargo, so ha encontrado
quo ¢z satisfactoria una concentracidn do catallzador comu.
prendida entre alrcdedor de 0,005 mol y alrededor dc 0,20
mol por mol del compuosto guc s0 autocondensa, o por
mol dol compucsto amfnico cuando se hacen reaccionar l
uno o mig compuestos. En cualquicr caso, le cantidad de
catalizador omplcada no ¢s critica.

Lo tomperatura do la reaccién de los compues-—

tos, yo scan solos o con otros, variaré segin ol tiempo

do la reaccibén y el poso molocular dosondo en ol producto
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fingl. Por ojomplo, pueden calentarse los ingredientes
do la roaccién haste 3159C de forma répide y mentensrlos
luego & dicha temperatura durento varios poriodos de
tiempo. Asimismo loe ingrediontes de la resccidn puoden
calentarse a diversas temperaturas por encima de 3002C.
y enfriarso inmedistemente, Cusndo so utilize este Wltimo.
procodimiento ol tiompo de remocibn se define como de
0 horas, Por congiguiento, la tomporatura de la roaccidn
variard ontro alrodedor de 2502C y alrodedor de 3608¢C
y el tiempo de la reasceibn variard entre slrededor de O \
horas y alrededor de 3 horgs. La gema preferida de
la tempcratura de roaccidn estd comprendida entre '
2753C y 3309C y ol tiempo de la reaccién ontre O horas
yi horé. Se cntenderd, eviden;emonto, que el tiempo ’
particular y temporatura elegidos deponderd dol
catalizador utilizado y dol pcsc molecular f£inal de le
amina poliaromética dosoad&.

Lo solucién do reovestimicnto do amina poliw-
arvomftica se obtiono siguigndo métodos convencionales,
utilizondo celontamionto y{sgitacidn cuando sea necesario.

La aming poliaromftica so disuclvo on un disolvente

orgénicc opropiado o on ung combinacién de disolventos
como, por ¢jemplo, 608 0 mas disolventos orgénicos o un
disolvente orgénico mezclado con un metorial inorgénico
tal como azup, para obtoner una solucién con una visco-
gldad tal que puecde pulvorizerse o gplicarge con pincol
gobro 1us'suporficios del roactor, como 68 ol caso do
la pintura o bamiz. Por lo goncral os satisfactoria

une solucidn do rovestimiento con un contonido do
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g61lidos comprondido entre alrededor do 0,104 y alrededor.
de 10,04 en poso, Sin embargo, el contenido de séli- -
dos dopende. del peso molecular @6 la aming pollarombs
tica. Bs decir, el contenido de sblidos podria en cier-
tos casos sor superior al 10,04 o inferior al 0,104 en
peso. Arcmds, si se Aesea, pueden utilizarse aditivos
en cl revestimionto tal como plastificentes, colorante's’,
estenilizadoxes, lubricentes, rellenos, o pigmentos, ¥y \
similarcs, Evidontemente, cuando go ubtilizen aditivos se
llova 2 cabo un ajuste spropiado del contenido de séli.
dog do la solucibén de revestimiento. Para obtencr los
revegtimiontos 4ol prosente invento pueden wtilizarse
muchos digolvontos orgénicos conocidos segin sea le omi-
na poliaromftica utilizeda, Como ejomplos do ostos di-
golventcg pucdon citarse el alcohol metilico, alcohol
otilico, Collosolve (Sster moncet{lico de etilenglicol),
tetrohic’.rofumm contoniondo fLO;; de ogua, dimetilformanie
da, sulféxido de dimotilo, motilamina, otileming, bubilo-
mina, dibutilomina, ciclohoxilamina, dictileontrieminag,
acetonn, ctilenglicol y similarcs,

Despuds de la eplicacidn dol revestimionto
a lag supcrificics quoe han do protocgerse, el revesbtimionto
0 la anng poliaromdtica g6 soca 0 cura eveporondo el
digolvenic. Con disolventes puy voldtiles, como 0l moe-
tanol, cu moramonte suficiento insuflar airo a travds
dol rceipiente do roaccidén para oliminar ol disolvonte
0 log vaporcs. Con disoiventos dc punto de obullicidén
supcrior, tal como dimotilformonica, puode gor nccesgric

caleniar la paro@ dol rocipiento do rvaccién miontras



goe insufla eire a trevés del recipionto, o evacuar ol
recipionte, para climinar ol disolvente dol revestimionto.
Asimismo; el calentamiento del rovostimiento puode
llovarse a cabo con el empleo do calefactores dispuestos

5 en ol interior del reactor o mediante calefaccibn radien=
to.

Debido a que ol rovestimionto o amina poli-
aromftica debo ger insolublc on la mozcla roaccionsl,
dsta dobe sor insolublo on agua y cloruro de vinilo

10, y/o otro monémoro o monémeros prcsentes en la mozcla
reaccionals Laos aminas polisrométicas del prosonte
invento son insolubles en egua y tilenon una solubilidad
muy roducida, cuando no nula, on cloriro de vinilo y
otros mdnémorps @tiles en la formacién do polfmeros y

15. copolimcros, disminuyondo le solubilidad cuando
aunento 0l pcso molecular o el punto de aeblandamiento.
También os noceserio que el rovegtimiento permeneszca
sustancielmonte inalterado quimica y f{sicaemonte en
prescncia de los componentos de la roaccién, o sea,

20, debe ser sustenciamlmento inerbto bajo las condicionos
de la rvaccidne _ A

Tal como so ha indicado proviamente, 6l
rovegtlaionto puede aplicarse a lag superficios inte-
riores del rocipiente do reaccién do cualguior modo

5. convencional, tal como modianto rociado, pintado,
inmersidn, inundacibén y similarcs. El pintado se ha
enconirado quoe rosulta cficez ya quo asogura la complcia
cubricifn do todas las superficics. Dobo evitarse

quo quedo alglin drca gin cubrir, tal como poros, obc. .,

B R I NS
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ye quo ostas Arons expuestas constituirén puntos pare
le formacidn do polimewo. Cuando se dosea puode utili-~
zarsc mes de una aplicacidn o capa dol revestimiento.
En muchos cﬁsos, segﬁ% sen o6l ogtado d¢ la superficio
que ha de revcstirso %on doseasblos varias capas ya

que con clio se asegu?a la completa cubricibén. A este

respecto Achbe hacerse congbtar que para obtener los mejores

resultados la supcrxficie que so roviste debo onconbrarso
tan limpia y lisa como soa posible, En o6l casgo do
superficics motdlicas rosulta satisfactoria la limpiow-
za por atoaquc quimico.

La cantided 4o rovostimiento aplicado o

su grosor no 6s particulamonic critico. Sin embaxgo,

por razones de oconomim debe aplicarse un rovesgtimiento '

tal fino como sca posible a las suporficies que han do
protogerse, poro agegurando una cubricibn completa.
Do nuovo Mobc tonerso en cuenta quoe ajoméds go rovostirso
las suporficios intoriorcs o parodcs del rocipiente de
roaccidén, dobordn revostirse también todas las dombs
partes tales como doflectores, Arbol del egitador,
palotey, serpentines calefactorts, sondas de temporatura
¥ sim.lrrcs, Bastard docir que dobe utiligzarse una
cantidad suticionte do rovestimiento para obtoner
wia pelicula continua sobro todas las suporficios
intcrmas @¢el rociplonto do reaccién sin quo queden
drcs de dichas suporficics gin protoccidn.

Degpuds do la aplicacién y curado o sccado
dol revegtimionto gobre las supcrticios intornas dol

reeipiontc de¢ rcaceidn, la roaceidn que doba llevorse a
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cabo on el equipo pusde comenzar inmediatemente,

no requiriéndose modificaciones particulares de las
téenicas de elaboracién por la prosencia del revestie-
miepto; Por otra perte, la utilizacidén del recipiento
de reaccidn vevestido interiormente del presente invento
no afecta adversamente la estsobilidad témica u otras
propiedades fisicas y quimicaes do los polfmeros en ésta

producidos. Evidentemente debord tomarse cuidedo en

ovitar ol contacto fimico rudo con las superficies

revesticas ya que puede dafiarse la pelicula con dichos
contactos,
) 31 bien el presentc invento se ilustra

de formg concrota a continuacién con respocto a la

polimorizacibn de susponsién do cloruro de vinilo .'

‘debo entenderse que ol apareto y procedimionto pucden

eplicarse ftambidn on la polimerizacién de dispersidn,
emulsibn o suspensibén de cualquier monémoro o monbmeros,
polimorizables otildnicamente insaburados en dondo
tonza lugar la formacidén de polimero indoesocablo,
Ejemplos do ostos monémoros son otros haluros do

vinilo y haluros de vinilidono,. tal como bromuro de
vinilo, cloruro do vinilidono, G%c.; mondmeros do vinie
lidonv con, por lo monos, una agrupacién tormingl
CHy=Cy s tal como daterog dc deido serflico, por
ejomplo, acrilaeto de motilo, acrilato do etilo, acrilato
do butilo, acrilato do octilo, acrilato do cienocetilo

y sinilaros; acotato do vinilo; éstoros do dcido mota—
cri{lico tol como motacrilato do metilo, motacrilato

do bubilo y similaros; ostircno y derivados do oshirono
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incluyondo alfe-motil-cstireno, vinil-tolueno, coloro-
estireno; vinil-neftalono; diolefinas incluyendo bu._‘bla-
dieno, isoprono, cloropreno y similares; y mesclas de
cualguicra do estos tipos de monémoios y otros monémeros
de vihil_ideno copolimerizaeblos con dstbs; y otrog moe |
némeros de vinilideno de estos tipos conocidos por los
oxpertos cn el arto,

Sin ombargo, el prescnte invento es parti-
culamonte gplicablo a le polimorizacién de susponsién
de cloruro de vinilo, ya s0g 5010 0 On mozcla con uno
o mas de obros monémeros de vinilideno quo posean, por
lo menos,; una sgrupacidén tominal OHZ-C( s COpolimoxie
zablo con 6stos on cantidedes tam clovadas como deé alro-
dedor del 8%, o mas en peso, basado on ol peso d¢ la
mezela monomérica, ya quo aqui os un probloma particular-
mento desfavorablo le formacién o polimero en el reci-
piento de rcoccidn.

En ol presonte invento ol procedimiento
do polimorizacién so llova a cabo, normalmonte, a una
tompora'burg gompmndida on la goama de alredodor d4e
02C y alredcdor de 1002C, seglin sem ol mondmero o
monémeros particuleres que =0 polimericens. Sin embargo,
80 preficro utilizer temperaturas comprendidas ontro
alredodor de 409C y alredodor de 708C, ya que a estas
tempercturas so producen polimoros quo tionon las pro-
picdaccs mas vontajosas. El tiompo do la roaccidn ;10
polimerizocidn variard nomalmontc ocntre slrodedor dc
2 y alregcdor go 15 horas,

Bl procodimionto do polimerizacién puedo

4 tmam e e,
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llevarso a cabo a presionos autdgonas, si bion puoden
utilizarso presiones superatmosféricas de hasta 10
gtmbgforas 0 mag con alguna ventaja con los mondme rog
mas volétiles. Las prosionos suporatmosféricas tembidn
5. puedon utilizarso con aguellos monémeros quo tionon
la volotilidad requeride a las tomperaturas de xeaccién
quo pommiton ol enfriamiento de rofliujo de la mezcla
roaccionnl.
Con ol fin de definir con mayor claridad ol
10, presente invonto se ofrecon log ejoemplos espocificos
giguientcs. Sin ombargo, dobord ontonderse que su fina-
lided cg dnicamento ilustrativa y no suponen limitacidn
dol invonto.

" I los ojemplos todas las partes y porconbajos

15. Son Cn pesC A mMeNnos que sS¢ oxprese 4o otro modo.
EJENPLO L.

'< Bn osto ojemplo sc hizo reaccionaxr
m~fonilondiamina (m-PDA) con rosorcinol (R) en una
rolacién molar do m=PPA/R 40 1,2 on un rocipionte

20, do rogeeidn de vidrio on presoncia de 0,10 mol ge HCL
por mol do m~PDA como catalizadors ILa tomperatura do
la moezcla rooccionel s elovd hasta 3058C y luogo g6
enfrid inmodimtamonte. Bllo ascondid a 0,0 horas a
la tempcrotura méxima, La emina poliaromética rosul-

25, tantc srcsontd un punto do ablandamionto do 92eC.
lucso s¢ Aisolvid la amina polisromftica en Cellosolvo,
lo quo dié un 0,5 % on pesgo de solucibén 3o revegtimionto. .
Ias suyorficios intermas do un rogetor de polimorizacién

80 rovigticron por pintado con la goluciln modianto
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una almohadilla absorbente y mediante secado por calor,
Al rocipiente de reaccidn revestido intorior-

mente s0 adiciond la fémmule siguiente:

Cloruro de vinilo 100 partes
Agua (desmineralizada) 180 partes
Mbthoce]f 0,06 partes

_ i
2,2t —azobis-(2, 4-dimetil- '

valoronitrilo) 0,075 partos

*Hid roxipropil-motil-celulosa = Dow

Chenical Company

Ia reaccibn se 1lové a cabo en la forma
usual bajo un mento de nitrégeno y prosién con agitacidn.
La teaperatura de polimerizacién fue de 562C y se
prosizuid la roaccién hasta quo s6 produjo uns caida
sustancial de la prosidn (aproximadamonte 5 horas ¥
modie) 10 quo indicé que so habia complotado la reaccidn,
4 continunacidn se oxtrajo ol contonido del reactor en
la forma usual. S0 1lové a cabo ung segunda prucba
en dicho recactor tal como se ha indlcado antos y se
extrajo ol contonido, cxemindndosc dotonidamente las
superficiocs con rovestimiento interno del reactor,
Bl rovostimionto resultd intacto y osoncialmento
inaltorado. Las suporficios so clasificaron como
limpies, o sca, sin partfculas do cloruro 4o polivinilo
sobre égtas. '
Cuando 80 polimorizé la misma férmula

tal como sc ha oxpucsto antos bajo las mismes condi-
clonos 0n un roactor quo no so habfa rovestido intorior-

mente ge fomd on las paredoes una donsa polfcula de
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polimero muy dspera on zonag. Agi pues, el revestis
miento dol presente invento supera esta dificulbad.
BJBMPIO LI

'En oste ojemplo g0 slguib el procedimiento
del ejemplo I para la obtencién de la smina poliaromftica
para el revestimiento a excepcibn que la relacién molar
de m=PDA a R fué de 1,0 y la cantidad de catalizador
de HC1 fuc de 0,10 por mol de m~PDA. La tomperebura
de la mozcla reaccional s6 elové haste 3152 y se mentuve
durente 1 hora. Ia amina poliaromética resultanto

presentS un punto de sblendemiento de 96°C, Iuwego

‘g6 disolvié la emina polimromética on Cellosolve, 1o

que ¢i6 1,04 en peso de solucién de rovestimiento,
Iag suporficios intemas del reactor do polimerizecién -
ge rovisticron como en ¢l ejemplo I y se utilizbd la
misma fémula do polimorizacién. S0 utilizaron las
mismag condlcioncs reaccionales y s0 ofectuaron _
cuatro cargas o prucbas entos del oxamon de las parodes
intormas,

~ E1 rovestimiento resultd osencialmente
inglterado y las suporficies se clasificaron como
Llimpias con muy pocas particules de cloruro 4o poli-
vinilo sobre éstas,
EJEMPI0 LIT

""Bn oste ojemplo se wtilizé la amina
policromitica preparada como ¢n ol ¢jomplo 00, Se
disolvié Lo amina poliamrvomftica on dimotilfomeamida
pare obtener una solucién do revestimicnto dol 2,0 % on

poso, Una mitod d0 las parodes intomas del rosctor
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de polimerizecién se pinté con la solucibn de revosti~

miento y se socé por medio de calor. ELl resto do la

pared interna g0 dejé sin rovestir como testigo.

En la polimorizacidén d0 cloruro de vinilo se utilizb
5, la misma férmule que la empleada on el ejemplo I. Seo ‘

utilizaron las mismas condiciones de reaccién y'se

efectuaron cinco cargas o pruebas. Despuds de cada 3

prueba se oxaminé la pared intoma con los rosultados '

S

gigulentes: )
10, CPV Amina poliarvomftica  Pared sin revegtir &,
_Pruobg N8 Pared revegtida (Tegtigo)
1 Limpio ‘ Pelicula ;
2 Limpio Gruesa peliculs :
3 Limpio Revestifniento -del-, ;)
15. gado uniforme do .
polime ro
4 Unos pocos puntos Revestimiento gruow-
de arena osparcidos g0 y wniforme do po
1imero i
20, > Puntos de arena 69w Revestimionto muy |
parcidos grussc do polimero

TUgOSO en zonas,
Pucde gpreciarse quo el revoestimionto del
prosonte invonto mejora on gran manors la situscidn quo
25, origina la formmacién do polimoro.
EgEMprO IV
‘En osto ojemplo so llevé a cabo una dotor-
mingcién cuentitativa de la formacibén. Se utilizaron
las condicionos do polimorizecién del ejomplo I a

oxcepcibn 4o que la férmula do polimorizacién £u0
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como siguec:

Cloruro de vinilo 100 partes
Agua (dosminorslizada) 182 partes
Alcohol polivinilico 0,10 partes

2,2 ~pzobig=(2, 4~dimetil—
valeronitrilo) 0,075 parte,

Se gumergieron en el reactor durante la
polimerizacidn dos placas de acero inoxidable de
1 1/2 pulgada por 2 1/2 pulgada por 1/4 de pulgada.
Una placa se revietid con el revesiimiento descrito
en el ejemplo III, o sea, una solucién al 2% de la
amina poli.aromé‘éica en dimetilformamida. La obtra placa
quedé gin trabar y simwid como testigo. Ambas placas
se pesaroﬁ antes de la inmersidén en la mezcla reaccional -
¥y se pcgaron de nuevo cuando se extrajoron del reactor
una ves compietada la reaccién &¢ polimerizacidéne Los
résultados fueron los siguientcé: )

Testigo Ein revestir) genencia do 0,09 gramos de pewo
Amina poliaromética .
(revcgtida) genen ia d¢ 0,01 gramo de peso

Egto domucstra la gran diferencia en la
formacién do polimero entre las superficies revesiidas
¥y sin revestir en los reactorcs de polimerizacién.
EJEMPIO V.,

En cste ejemplo so utilizé el producto

de autocondonsacién de m~fenilendiamina (m~FDA). Esto

producto so obtuvo cargando 109 gramos d¢ m-fonilendiemina -

a wn matraz equipado con un condonsador de roflujo

y medianic calentamionto a una tempcratura de 2002C.

P ]
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Iuego se adiciond 0,5 gramos de catalizador de A1013
¥ se elevé la temperatura a 2508C, Se prosiguid la
regccibn durante 11 horas y el I'YIHB originado se
recogib en un colector de agua. A continuacidn se

5. destild en vacfo la mezcla reasccional para separar
de éste cualquier diemine sin regccionars Luego so
disolvié la m~fenilendismine condensada recupergda en
dimetilformemida, lo que dié une solucién ge revesbi-
miento de 2,06 en peso., Lag superficies internas de

10, un reactor de polimerizacién se revistieron aplicando
la solucién sobre éstas con una almohadilla ebsorbente ‘
¥ socéndola por medio do calor y circulscién de aire.

Al recipiente de reaccibn revestido se
adiciond la £férmula del ejemplo I con la excepcidn '

15. de que me utilizé 0,05 partes del catalizador (242! =gzobisg-
-(2,4~dimetilvaloronitrilo)s. Lucgo se 1levé a cabo
la reaccidn de polimcrizacidn -on la forme descrita on
el ejempln 1. Despudés do completada la resccibn se extrajo ;
el polfmero on la forma usval, sc¢ lavaron las superficies,

20, intemas con sgua y se llevd a cabo wna segunda prueba;

B Y

El misno procedimionto se siguid on une tercera pruobha.
Al t6rmino dc la torcora pruocba s aprecid que ol

revestimionto quedé intacto y csencialmonte inalteredo.

PR R

El mismo ndmero ge prusbas se cfoctuaron en un reactor

25, gin revegtir como testigo. Degpuds de cada prucha sc
examinaron las supcrficies intemas rovestides y se
apreciaron ios resultados siguiontoss

~IABLA L
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Sin revegtir Rovegtido

Despuds de la Ligera formacidn Limpio ~ solo

primera carga: de lémina sobre parte un punto de forw
de las supexfficiea mgeién do lémina

Dospués de la 28 igual 3 igual

carga; ; ‘

Dospubs de la 3¢ Completemonto vo- Banda de 1dmine

carsa vegtido coéa. for- formada sobre ZL/3_

macién de Ilémlna del 4rea superfi-

i cial
A partir de esto_si resultadus queda claramon=
to evidente la superiorided! de las suporficies revestiw
das sobrc las suporficies sin rovestir,
RIERIO VI '
En este ojemplo so utilizé el producto

de autocondensecifn del p-aminofenol (p-AP). ELl producto

g6 obtuvo cargando on un matreg de tros cuellos 109 gromos

de p-AP y 8,3 cc do HC1 concentrado, estando equipado
dicho matraz con condonsador. Luogo s¢ calentd ol matroz
y cuando la temperatura alcanzé 1699C se adicionaron
lentomente 180 cc de xileno o lo mozcla reaccional.

Ia finalidad del xilono fue la de climiner el sgua for-
mada Auronte la rcaccibén de condonsacidn como un azoo-
tropo. Bl calentemionto so prosiguid durante un perfodo
do tres horas a un méximo do 222C. A continuscidn sc
enfrié la mozcla y se lavd con HCGLl diluido y la fasc
acuosa se separd por decantocibdn. Iucgo s disocid ol
resto on vaclo pars oliminar cualquicr matorial sin

rogocioners Con ¢l onfriamionto se volvid sdélido el

I
]
y
!
}
4
¢
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producto ¥ luego se desmenuzé hasta obtoner un granulado
fino, so lavé con sgua y se £iltx§ y secb. E1l producto
final (p-sminofenol condensado) s6 disolvié en dimetil-
formamida para obtoner una solucilén do revestimiento
de 1,04 on noso, Esta solucién se utilizéd luego para
revestir lag superficies intemas de un reactor de poliw
merizacibén al igual que en el e¢jcmplo V,

Utilizando la férmula del ejemplo I g0
obtuvo ur polimero cn el recipiente revestido en dos
cargas"sucgsivas utilizando un enjusgado de sgua entre
las cargas, como en 6l ojomplo V. BEn un reactor sin
rovestir se cfoctuaron también dos pruebas como tostigo.
Despuds do cada prusba se examind el cgtado de las
guperficics internas revestidas, obtenidéndose 1os re-

sultados siguilontes:

TABIA II_

Sin rovestir | Revegtido
Despuds dc la  Ligera foma- Absolutamente limpio
18 cargas cibén dc lémina
Después de la  Fomacién de Limpio & excepcibn
28 carog grucsa lémina de unos pocos puntos

do formacién do arcna,
Dc nuovo rosulta facilmento ovidente la
supcrioridad de las supcrficios revestidas.
BIRMPLO V11
Bn esto ojomplo so obtuvioron una serio do
aminas polisromdticas utilizando el procedimiento
degeritc on ol ejomplo I. Se apreciaord quo algunas

de les aminas poliasromdticas son productos autocondons-
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sados miontres que otras son productos §o reaccibn
de dos do los compuestos agul descritos. Les aminas
poliaraméticas se obtuvieron condengando 1los compuestos

con 6l omploo de celor y HCl como cetalizador. Lag

5, amines poliarométicas s0 disolvieron on diversos disole
ventcs orsénicos, tal como se indica on la tabla quo
piguc, y 0 aplicaron a las superficies intommas de
un reactor de polimerizacién, tal como en el ojemplo V,
Lz férnula del ojemplo VI 80 polimorizé on ol roactor

10, on cade caso asf como en an' romctor sin rovestir pare
fines de testigo. En cade cgso se polimerizaxon dos.
cargas sin limpiar el reao’cér entre las cargaes., Despuds
do cada carga 0 prucba se oxaminé ol estedo de las
superficies internas revestiday, obtenidniose los

154 rosultados siguientos: '

| TABIA 11T
Pruc~ Amine polisrométi~ Disol-% de Dospuds do 1 cgr Dogpuds do 2
ba N&° ca vonte s6li- ga cargas
- dos
on
O8O
1 roactor sin ro- - -  Arona media 1/2 Arens media den
vegtir drea Avena lige sa por todn la
ra 1/2 &rea superficie
2  me-fenilendiamina/ MeOH 1 Porfectamento Pocas menches -
resorcinol limpio el resto limpio
3  m-PDA/p-emino- MoOH 1  Porfoctamento Perfectamento
fenol limpio limpio
4 0-PDA/catecol MeOH 1 Porfectamonte Porfoctamente
limpio limpio
5 p=PDA/catoecol Mo OH 1  Porfoctemonto Porfectamenic
limpio limpio
6

p~PDA/hidroquino=~  MaOH 1  Perfectamento Porfoctamonte
na

1limpio 1impio
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TABIA III (Continuaoidn)

Prue=- Amina polimromébi~ Disol-¢% de Despuds de 1 car Despuds do 2
he NGeqgq. .. vente s8bli ga cargas
dos
on
peSO
7 0~FDA/hidroguinona MeOH 1 Perfoctemonto Manchag espar- -
1mpio cides 1/3 del  ,
dreg L
8  m-FDA/bisfenol A  MoOH 1 Porfectamonto Perfectamonto
: 1fmpio 1fmpio
9  m-PDA/floroglu- Me OH 1 Cubierto com 1i Mejor que ol
cinol gera fomeacidn  testigo
R de arona
(ligoramento mg .
jor que ol tosgw
’bigo%
10 = m-FDA/pirogalol DMF 1 Perfoctamente Limpio a oxcep~ .
Limpio cibén do una
franja do 1" on
la parte superior
11  m-FDA/catecol DMF 1 Perfoctamento Porfoctamento
1fmpio Limpio-
12  o-PDA/rosorcinol  MoOH 1 Perfoctamontoe Porfectamonto ‘
1{mpio” limpio
13 p~PDA/rosoroinol  MeOH 1 Perfoctamento Porfoctamento
1impio 1impio
14 Tolueno=2, 4=diaw Mo OH 1 Porfectamonte Iimpio & excop~
mino/resoreinol 1fmpio cibn do una fran |
Ja on la parto :
superior '
15  m-PDA autocondop ~ MeOH 1 Porfoctemento  Iimpio on la ma— |
seda 1dmpio yor parto ligo-
Ya erena Osparci
de X
16  Tolueno-2,4-diami MoOH 1 Perfoctamonto Completemento '-
no/resorcinol limpio 1impio a oxcopw-
cién de poguo~-
fias menchas oge
casas
17  m-PDi/florogluci-~ DINF 1 PFrenjos do are- Arena on franjas .
nol na on la parto sobre la 1/2 del !

supdorior y con
tral

éroa
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TABLA III (Continuacidn)

Dospuds de 2
cargas

Aming poliarométi Disol % do Despuds de 1 car
ba N® cag vento séli ga
. dos
en
pego
18  m-PDA/rosorci- MeOH 1 Perfectamente
nol/p~eminofe= limpio
nol

PDA = fonilendisming
MeOH =~ glcohol metilico

DMP -~ dimetilformemida

Perfectamento
1impio

e

Te log rosultados que procodon rosultan ovidene

10, tog log rosultodos nuevos y sorprendontes de los divergos

revostliniontos.
BJEMPIO V1YY

_ Ia finalided do osto ojomplo fue la do

demogtrar que ciertas aminas o compuestos monoméricos

15, de bajo poso molocular no son oficacoes para ovitar la

fomacibn de polimoro en las superficics intomas de un

rocipicnto do roaccién de polimerizacibén. Al igusl quo

en ol ojomplo IV se llovd a cabo una doterminacidén cuan~
titativo de la fomecién. En cada oxperimonto se utilizé

20, le fémula de polimorizacidn siguiontos

Cloruro de wvinilo
Asua (dismineralizaeda)
Metil=colulosg

Pcroxidicarbonato de
di=geccubutilo

40 libres
72,8 libras

- e ey 4 e —

545 gramog de sol,

de H,0 al Z;

5 ’ 45 gramod,

25. Se revistieron placag do acero inoxidable

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

N
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oon una golucién al 1% de diversas aminas en un disolvente
orgénico, tal como se indica en la Tabla IV que sigue.
En cada caso se utilizd como testigo una placa sin

revestir. Les placas se pesaron entes de la inmersibn

5, en el medio de polimerizacién y la reaccidén de poliw-
morizacién se 1llevé a cabo a 562C bajo presién. Ia
polimerizacibn se prosiguib hasta que la presién
descondié en 10 libras por pulgada cuadrada. Luego g0
oxtrajoron las placas, s¢ lavaron y 6 secaron y lusgo

10. 8¢ pesaron para deteminar lagenancieen poso producida
por la formacidén de polimero, Ios datos se oxponocn
en la table que giguo:
TABTA IV
Amina Disolvente  Ganancia Egtado de la placa '
de _peso
Pifenilemi~ Alcohol mo=~ C,20 gm, ILémina donsa uniforme + fozma--
na t{lico cién de arona
0,10 gm. Un latoral cesi oxento do 1lémiw-
na
Otro lateral = ligcrs lémina +
arcna llgers :
Trietilami Alcohol me 0,06 gm. Ligcra lémina + ligera arona so-
na gin ro- Hilico bre toda la supexflcio
veutir 0,09 gmn, Ligera lémine + ligera arona so0~

Ty:fonilae
mina sin
rov astir

bro toda la superficie

Acetona 0,08 gm. Ligora 1émina + ligera arens so-

bre toda la supexficic
0,09 gm. Ligors lémina + ligora arena so-
bre toda la superficio

De los datos antes expuestos puede apreciarse
facilmenve que algunas eminas no impiden la formacién.
Si bien la difenilemina muestra cierto efecto, ello
pone Ac¢ manifiesto que log materiasles de bajo peso mole~-

cul2r no dcgempciien ¢l comotido,
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BJENPTO IX.

_ " En esto ejemplo se utilizd ol producto de conden
pacibén do m-fonilendismina (m~PDA) y 4-clororesorcinol. El
producto g0 obtuvo cergando un matraz de tres cuellos,
oquipado con condensador de reflujo y asgitador, con
16,2 gramos de mefenilendiesmina y 21,7 gremos de 4~clorow-
regorcinol. La relscidn de los ingrodientos fue oqui-
molar., Tuego se ediciond 1,3 cc de catalizador de HC1
y so calenté el contonido hesta 2759C con sgitacién
¥y s0 mentuvo a esta tempoeratura durento medie hora.

Tuego se sopard ol producto y s6 disolvié en alcohol
metf{lico, lo que dié una solucibn do revestimionto
del 1% en poso. Las suporficios internas do un reactor .
de polimerizacién so revistioron con dicha solucién
aplicéndola con pincel o con una almohadilla abgorbento
¥y socéndola oon calor y alro circulanto.

Al recipiente de roaccidn rovestido se

adicioné la fémula siguientcs

i

Cloruro do vinilo 80 libras {
: {

Azua (desmincralizade) 144 libras ;
Motil-colulosa 0,048 libras :
- H

Poroxidicarbonato de di-buti~-
lo sccundario 0,024 libras.
La roaccién =0 1lové a cobo on la forma
usual bajo un mento dv nitrégeno con prosién y egitacién. ¢
La temperatura se memtuvo a 5692C y so prosiguid la
roaccidn hasta que se produjo une caida sustancial do
la presibn indicativa do que sc hebia complotado la

regccidn. Degpuds quo so oxtrajo ol conbonido dol roac—
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tor en la forma usual se examinaron las superficies
internas y s hallaron sbgolutamente lfmpias e fomma-
¢idn do polimero, En dicho resctor se 1levé a cabo

ung segunda prucba como se ha expuesto entes, so extrajo
el contenido y se oxaminaron las superficies. D6 nuevo
lag superficies quedaron absolutemente limpias de
formacién de polimoro.

- Cuardo la misme fémmula, tal como se ha
indicedo enteriommente, se polimcrizd bajo lag mismas
condiciones on un reactor sin revestir, despuds de
la primera cerga se produjo un ligero ompafiado en ;Las
supexficibs intermas y despubs do la gegunda carga dichag
superficies se cubrieron con una ligera fommecién de
lémina. Pucde gpreciarse que ¢l revestimiento elimine
el problema de la formacidn.

&l revegtimiento do- las superficies internas
de un recipionte de polimerizacién o reactor de polimeri-
zacién de conformidad con el presento invento reduce
sugstencialmento la fomacibén do polimero y de ello
resulta una mayor produccidén gluran'bo una unidad de
tiempo. En aguellos casos on dondo so acumula un
poco de polfmero en las suporficios internas, éste no
os del tipo duro y ésporo de dificil oliminacién y
80 elimina facilmente onjusgendo dichas suporficies
con agua, tal como modianto chorro d¢ manguers, sin
qQuo sea necosario utilizar los métodos dificilos y
engorrosos guo son actualmonto necegarios en el arte,

Como mas importante, el prosento invento

faculta producir miltiples partidas do polimercs en
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un reactor sin tener que abrirlo entre las carsas.

BEn el cago de polimerizacidn o copolimerizacidén de
¢loruro de vinilo, esto reduce en sren menera les partes
por milldn de cloruro de vinilo en la atmbsfera de

la ingtalacién facilitando asi el que un procuctor de
CPV reuna las nuevag normas Qel goblemmo con respecto
al cloruro de vinilo, Ademég, con la reduccién de la
formacidn de polimero se producen polimeros de superior
calidad. Otrsg numerosas ventajes del pregenie iunvento
resultaeran evidentes para los expertos en el arte.

Si bien el presente imvenio se ha dgscrito
por lo que respecta a modalidades especificas, ciertas
modlficeciones y equivalcntes resulicran evidentes
pera log ecxperios en el srte y debéxén congiderarse
lncluidags en el alcance del presente invento, que
gqueda limitaco dnicemente por el gleence razonable
de les reivindicaciones adjuntas,

RELVINDLICACIONES

Descrito ol objeto del pregente invento se de-

claran nuevas y de prople invencidn les gigulentes rei\rinv-;
dicacloneg como divisgionales de lg solicitud de petente
de invencidén n8 441,004 del 16.3,75 con prioriied ce la-
golicltud co patente USA gerisl n? 607.262 del 28.8.75.

1. Perfecolonamlentos en un rceipiente de roac-
clén de polimer.zacién carscterizados pomue prosenta cn
su superficie interna un revegtimiento constituido por una

aming poliaromdtica que tiene la egbructure clesids entre
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S I
I_
(4) Rl AN lCL TB‘J R2
en donde ' ;
A, By C son
__1( -
By R Ry By
H

!
en la que Ré es -N— o un grupo de alquileno o de alqul.-

lideno de ecadena lineal o ramificada que cone

tiene de 1 a 5 dtomos de carbono, ©

y ou donce

Ay, By C pueden gor lgualeg o dlferentes y

P P

cada unldad repetitiva puede ger igual

v

0o diferente;

R. y R, son ~H, ~0H, ~NI_ o

N :

R3 R4

1 2

¥ puefen ger ilguales o diferentes;
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R3 v R4 gon AH; ~OH; NHZ; heldzeno o un grupo de al-
quilo conteniendo de 1 e 8 dtomos de car-
bono y pueden ger lguales o diferentes;

X e wn nlmero entero comprendido entre 1 ¥

5e 20; e

¥y es un némero entexo comprendido entre O

y 205 ¥

10.

en donde |
Ay B gon iguales que en (A); Ry, RB"R4 v R5
gon iguales que en (A); R, es -, ~0H o

15,

3 N ;
x es un nlmero entero comprendéido entre 1 y 43
o Y eg un nimero entero comprencico entre 1y 15,
20. siento diche sming polisroméilca de cadena lineal
o remificada y pogeyendo un pego molecular gupe-
rior a alrededor de 250.
2. Perfeccionamientos de conformidsd con ls rei-
vindicacién 1, caracterizados porque la eming policromde
5. tica es el producto de la reaceidn de un poliamino-benceno

que tiene la férmule
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en la que
Ry ¥ R, smon -H, ~NH,, ~H, haldzeno o un gru-
po de alqullo que contiene de 1 a 8 4to-

mog de carbono, y pueden gex lgusleg o

dlferentes;

¥y un fenol polihfdxico que tiene la férmula ' §

OH

OH
R3 R4

en donde . - .
R3 vy R son -H, ANEZ, ~OH, haldgeno o un grupo
alquflico que contiene de 1 a 8 &tomos de
carbono y ppﬁden gexr lgualeg o diferentes.

3. Perfeccionamienitos de conformidad con la rei-

i
i
1

-

-

H

vindicacién 1, caracterizados porque la amina poliaroadti~ .

ca ¢s el procucto de la reaccién de un poliamino-benccuo
que tiene la Férmule definida en la reivindicacién 2 y wn
compuesto elezldo entre difenilamines, dlfenlliaminas al-

qull-gubatituldas y otrogs compuestos teniendo todos ellos
la £émmulea



R
B R By Ry |
en la que
| i o ;
5. R eg ~N-~ 0 un grupo alguilico de cadene linesl :
o ramlficade contenilendo de 1 g 5 dtomos |
de carbono; y ;
R:L’ Re, R vy R 4 pueden ger, cada uno, «i, —-NH2, ~0i1,
halégeno o wn grupo alquilico conteniendo
10, de lad dtomos de caxbono y 2 de {fetos,
por lo menosg son —1TI-12 o ~0OH o wno de cada. ’
4. Pcrfecolonamz.entos de conformidad con le rel-
vind:.caoién 1, caractericados porgue lc amina poliaromética
es el producto de resccidn de un polmmino-—ber'meno que tie-
15, ne la fémule definilda en la reivindicacidn 2, ¥y en donde
adomds
R, es -, haldéseno o wn grupo slguflico tal
oomo ge ha definido paye Ry, i
y un aminofenol ¢ un aminofencl slquil-subgtituido que .
0. tiene la férmule
OH o
XL
" ﬂHz
Fs  Rg
25 en la que
R5 y Rg son -, ~NH,, -OH, hald eno o un



5e

10.

15.

20,

grupo alquilico conteniendo de 1 a 8 &to-~
mos de carbono y pueden ser lguales o Gi~
ferentes. .

5. Perfecclonamlentos de confoxmicad con la reie~
vindicaclidn 1, carecterizados porque la amina poliarométi-
oa eg ol producto de remccidén de un aminofenol que tiene la
férmula dofinide en la reivindiocacidén 4 y wn compuegto ele~
gido entre difenileminss, difonilaminss alquil-subgtituides
v otros compuestos todos los cuales tienen la £érmuls de-
finlde en le reivindicacidn 3.

6. Pexrfecclionamientos de conformidad con la rei-
vindicacidn 1, cerecterizados porque la emina polisromdti-
ca es ¢l producto do reaccidn de un fenol polihfdrico que
tiene la fémmula dada en la reivindlcacidn 2 y un compues-
to elezlido entre Cifenilanmine, difenilamines alquil-subs-—
tituidas w otros compuestos, presentando todosg ellos la
férmule dede en la roivindicecidn 3.

7. Perfecciongnientos ¢c confomidad con la rei-
vindioacidén 1, caracterizados porgue la amina polimromati-
ca tione w peso moloculer comprendido entre glrededor de
250 y alrcfecor do 2000. i

8. Perfecclonamientos de conformldad con le
roivindicacidn 1, caracterizados porque la smina poliaxro~
mdtica $i-ne un punto de eblandamiento comprendido entre
alredeCor de 659C y alrededor dc 1754C,

9. Pexfeccionamiontos d¢ conformicad con lo 1cie~-
vindicecidén 1, caractorlzado porcue le eming poliaromdti-
ca ¢s un producto dc autocondenseeldn dc cualquicre dc los

compungtos clesldoa entre poliaainobencencs, aminofcnoleg,
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gminofenoles alqull-gubstlituldos; difenilamlnes, v difeni-—
lamlnas alquil-subgtituides y presentando cualguiera de
dilchos compuestos enlazado un dtomo de heldgeno.

10. Pe;fsccionamientos de conformidad con lg
roivindicaoidn 1, caracterizados porgue la amine poliaro—
mitica os cl producto de rcaccidn de condensacidn de mes
de dos de log compuesgtos glegiaos entre polismino~bence-
nog, fenoles polihidricos, eminofenoles, aminofenoles al~
guil-gubgtituidos, difenilsminag y difenileainss slguil-
~gubgbituides y presentando cuslgqulers de dichos compues=
tos enlazado un dtomo e haldgeno. .

1. Porfecolonamlontos de conformidad con la '
xeivinumoaoxdn 1, cercetorizados porgue la emina polia- |

romética ¢s el producto dc resccibn de m-feonilendiamine y .
regorcinol. '

12, Pexrfocclonamiconios, dc conformldad con la
reivindicacién 1, ceractorizado porgue le amina polisro-
mdtlea cg ¢l procucto do rezceidu de m-fenllendiamines y
bigfenol A.

13, Perfeccionamicntos de confomidad con la i
reivindiceeldn 1, ecaramctorizedo porgue la aming polieroma'v-g
tice es el producto de maccidn de o-fenilendiaming y
regorcinol.

14. Pcrfeccionamientos de confoxmidad con
le reivindicacién 1, ceracterizaco pomue la smina po-
liaronétice cs p-aminofenol gutocon’ungaco.

15, Perfcoccioncilentos C¢ conformiled con la
reivindicacién 1, caracterizado porque la aming poli:sro-

métice es p-fenilcudiamina subocondensade.

+ s e o g e ————
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16. Perfcecelionamientos en mn recipienté de rege~
clén de polimerizaoidn.

Segln so deseribe y reivindice en la presente '
memorla dcserlptive que consta de 43 péginas foliadas y

de gug carag. B
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