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it
Lon procedimientos químicos da tipo diverso ¡

se llevan a cabo, por lo  oomán, en grandes recipientes ! 

agitados que están provistos frecuentemente oon equipo ' 

aux l ia r , ta l como d eflectores, serpentines de transfe­

rencia de calor que fa o ilita n  el que e l calor sea su- '

ministrado o extraído del oontenido de lo s  recip ientes, 

y sim ilares. Sin embargo, on muchos oasos, estos proce­

dimientos producen, eventualmente, depósitos indesea, 

b les sobra la  superficie  del equipo oon e l que entra 

en contacto la  mezcla reaccional. Estos depósitos 

obstaculizan la eficaz transferencia de calor hacia



e l  in te r io r  y hacia fuora de loa  recipientes. Además? 

estos depósitos tienen tendencia a deteriorarse y a 

fragmentarse parcialmente produciendo la  contamina­

ción  do la  mezcla roaccional y do lo s  productos con 

óata producidos. Esto probloma os particularmente 

relevante en las reacciones d e l tipo  do polimerización? 

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

f i c ie s  do lo s  reactores no solo obstaculiza la  trans­

ferencia  do ca lor , sino que disminuye la  productividad 

y afecta adversamente la  calidad del polímero.
Esto problema es particularmente perju­

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

limeros d.c haluros de v in ilo  y v in ilideno, cuando 

se pülj..acrizan solos o con otros monómeros do v i n i l i -  

deno que tionon un grupo torminal OĤ =Ĉ  , o con 

monómaros p o lio le fín ico s  polnmorizablcs. Por ejemplo, 

on la  producción comercial do polímeros do cloruro 

do v in ilo , datos so prvducon usualmonto en forma do 

discretas partículas en sistema de susponsiín acuosa. 

Cuando se u t iliz a  un sistoma de polim erización de 

este t ip o , e l  cloruro de v in ilo  y otros comonómeros, 

cuando datos se u tilicen , se mantienen on forma do 

poquoñas gotitas con o l  empico do agentes do suspensión 

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

do polim erización dol sistema do suspensión acuoso 

so novan o cabo, usualmontc, bajo presión on reactores 

metálicos equipados con d e floctorcs  y agitadores do 

elovada velocidad. Sin embargo, estos sistemas do



suspensión son inherentemente inestables y durante 

la  reacción de polim erización se forma polímero de

cloruro de v in ilo  en las superficies in teriores 

del reactor de polim erización, incluyendo las super­

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

este polímero formado debe eliminarse ya que de e llo  

resu lta la u lte r io r  folimación do polímero en las 

superficies del reactor creando una croata que afecta 

adversamente la  transferencia do ca lor  y contamina 

e l  polímero que se produce.

la  naturaleza del polímoro formado o 

depósito insolublo en las paredes del reactor es t a l  

que en la producción comercial do polímeros, ta l como 

se ha descrito  anteriormente, ha sido práctica comán 

on e l jasado, despuós de completarse cada reacción 

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

reactor y separe por rascado o l  polímero foimado on 

la s  paredes y d e flc cto rcs , asi como on e l  agitador.

Una operación do esto tip o  no solo  os costosa, tanto 

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

que prcsonta tambión riesgos potenciales do salud.

Si bien hasta ahora so han propuesto divorsos mótodos 

para reducir 1c cantidad y naturaleza del polímero 

formado en las suporficic-s do lo s  roactoros de p o l i ­

merización, t a l  como limpioza por disolvente, diversos 

limpiadores hidráulicos y mecánicos de reactor y sim ilares, 

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

del po .íaoro formado. Es d ecir , estos diversos mótodos 

y aparatos han llevado a cabo un trabajo aceptable,



¿ero existe todavía campo para mejorar esta área, par­

ticularmente desde e l  porto de v ista  económico.

Por otra parte se ha determinado reciente­

mente que e l  cloruro de v in ilo  en la  atmósfera es 

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

resultado, e l  gobierno de lo s  Estados Unidos ha 

dictado ciertas  regulaciones que requieren que 

lo s  productos de CPV (cloruro do p o liv in ilo )  mantengan 

una concentración muy baja de cloruro de v in ilo  en 

la  atmósfera do sus instalaciones. Por consiguiente 

es deseable poder hacer funcionar una planta de CPV 
sin  tener que abrir lo s  recipientes de reacción o 

polimerizadores despuós de que cada carga o partida 

se polimeriza con e l  f in  do lim piar e l  reactor. La p o - ' 

s ib ilid ad  de operar un sistema do polim erización cerrado 

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

lo  residual presente en o l  reactor después do elabo­

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

mero formado elimina tambión la  presencia dol cloruro 

de v in ilo  residual en dicha formación. Por consiguiente, 

sería  do lo  mas deseable y dosdoluogo esencia l e l  pod :r 

disponer do un procedimiento o medios para producir 

CpV y polímeros sim ilares, que no solo  eliminara la  formg, 

ción  do polímoro, sino que redujera y /o  eliminara tambión 

la  contaminación do la  atmósfora.

Se ha descubierto que cuando un recipiente 

do roocción se ha revestido previamente por sus super­
f i c ie s  in terioros con e l  revestimiento apropiado puedo 

disminuirse sustancialmento la formación de polímero in -
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deseable en dichas superficies y , en c ie rtos  casos, do 

forma completa. La peticion aria  ha descubierto sorpren­

dentemente que cuando se revisten  las superficies in te­

riores de un reactor o recipiente de polim erización, ya 

sea metálico o forrado de v id r io , con una pelícu la  o 

revestimiento conteniendo, como ingrediente prin cipa l, 

una amina poliaromática de cadena lin e a l o ramificada 

obtenida do la  reacción con cualquiera, por s i  mismo, 

o con uno o mas do lo s  compuestos elegidos entre p o l ia -  

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

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

minas alqu il-substitu idas, incluyendo la  sustitución 

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

mina sustancialmente la  formación de polímero en dichas 

superficies y pueden llevarso a cabo en dicho recipien­

te do reacción m áltiplos cargas o partidas de polímero 

sin que sea necosario abrirlo . La pelícu la  o revesti­

miento poj-ioromático se aplican con gran fa cilid a d  a las 
superficies in teriores del recipiente de roacción a 

p a rtir  do una solución do disolvente orgánico do ósto .

Do conformidad con e l  presento invento 

so aplica a las superficies intom as dol reactor 

una p e lícu la  o revestimiento do una amina poliaro ­
mática medianto una solución do disolvonto orgánico 

do ósto , on donde so llevan a cabo las reacciones de 

polim erización dol reactor. Asimismo so revisten 

do igual modo todas las superficies expuostas del 

in te r io r  del reactor, ta los  como lo s  do flectores , 

e l  agitador y sim ilares. El revestimiento asi aplicado
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se in so lu b iliza  facilmonto con o l  empleo do ca lo r  

para ovaporar o l  disolvento oxgánicó, dejando con e llo  

sobro dichas superficies un revestimiento a modo do 

barniz fuertemente adherido que perdura a través do 

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

su nueva aplicación . Se desconoce con exactitud e l  

mecanismo por e l  que actáa o l  revestimiento do amina 

policrom ática para impedir la formación do croatas 

polimá ricas en las superficies intom as dol recipiente 

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

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

l ib r e . E llo  se desprendo dol hecho quo las diaminas 

aromáticas son conocidas como destructoras de radicales 

lib re s , por ejemplo como en su bien conocida actividad 

15. como antioxidantos. Asi pues, con la  destrucción de 

lo s  radicales lib ros  por o l  revestimiento do amina 

poliaromática so inhibo la  polim erización sobro las 

superficies revestidas.

Las aminas poliaromáticas do cad.ona lin ea l 

20  ̂ o ramificada ú tile s  en los  revestimientos dol prosonto 

invento so obtionon haciendo reaccionar cualquiera de 

los  compuestos quo so indican a continuación con s i  

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

modicnte una reacción do condensación o haciondo 

2$, roaccionor o condensando dos o mas do dichos compuestos

ontro s i .  Por lo  general estas reacciones so llovan 

a oabo con ca lo r  on presencia do un catalizador ácido. 
Las aminas poliaromáticas asi foimadas tionon las 

ostructuras generales siguientes:



*N-B—* """Rg
y

en la  que

A, B y C representan

en donde

R̂  es -N- o un gxupo alquilónico o a lquilidénico

de cadena lin ea l o ramificada conteniendo de 

1 a 5 átomos de carbono y

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

dad repetitiva  puede ser igual o d iferente;

H, y R son -H, -OH, -NH- ol  o

Rn y son -H, halógeno, -OH, -NĤ  o un grupo 

a lqu ílico  conteniendo de 1 a 8 átomos de 

carbono y pueden ser iguales o diferentes; 

es un ndmero entero comprendido entre 1 yx
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y ea un ndmero entero comprendido entre O y

20.
Cuando ae u t iliz a  un compuesto tr ifu n cion a l, 

como loa bencenos tr ih id ro x ílico s , por ejemplo, se obten­

drán luego cadenas ramificadas produciendo así una amina 

poliaromática ramificada.

( B) -B-N- "Rr

en la  q ^

A y B son

15.

2 0.

en donde

R^, y R̂  tienen e l  s ign ificado expuesto en 

la  fám ula (A) y

A y B pueden ser iguales o diferentes y cada

unidad repetitiva  puedo sor igual o d iferente;
R es -H, -OH, -NH  ̂ o 1 *-

25.
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R̂  03 *41, o2

R4

x es un ndmero entero comprendido entre 1 y 4; a 

y es un ndmero entero comprendido entre 1 y 15. 

Los compuestos generalmente d t ile s  en la  

obtención de las aminas pollaromáticas utilizadas en 

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

y ^2 -H, halógeno, -NI^, -OH o un grupo

a lqu ilico  conteniendo de l  a 8 átomos de 

carbono, y pueden ser iguales o diferentes 

ta les  como, por ejemplo, orto , meta y pa- 

rafenilen-diaminas; diamino-toluenos, d ia - 
mino-xilenos; e t i l ,  p rop il, b u til y p en til 

d i -  y tri-arnino-bencenos; y sim ilares; 

siendo lo s  compuestos mas preferidos aque­

l lo s  en donde R̂  os -H y es -H, motilo 
o o t i lo ;

tienen le  fám ula

Rl Rg
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(b) los  fen oles p o llh id ricos  que tienen la  fórmula

OH

10.

15.

2 0.

25.

en la  que

Rg Y R4 son -H, halógeno, -NHg, -OH o un grupo 
alqu.ilico conteniendo de l  a 8 átomos 
de carbono y pueden ser iguales o d ife ­

rentes, ta les  como, por ejemplo, oatecol, 

resorcinol, c lo ro -resorc in o l, hidroquir 

nona, flo rog lu c in o l, p iroga lo l, e tc .?  

dihidroxi-toluonos y xilonos; tr ih id ro x i-  

-tdu eñ os y x ilen os; e t i l ,  p rop il, b u til 

y p on til d i -  y trihidroxi-4)oncenos; y 

sim ilares, siondo lo s  compuestos mas pre­

ferid os  aquellos en donde os -41 y R̂  

es -H o -OH;
(c) lo s  aminofenoles y lo s  aminofenoles a lquil-subs­

titu id os  que tienen la  fórmula

la  que

Rt¡ y Rg son -H, halógeno, -NHg, -OH o un



grupo a lqu ilico  oonteniondo de 1 a 8 Atomos 

de carbono y pueden ser  iguales o d iferentes, 

ta les como, por ejemplo, orbo, meta y para-ami- 

nofenoles; diamino- y triam ino-fenoles; moti­

lo ; o t i l ,  p ie p il ,  b u t il y pen til amino y diam i-

no-fenoles; y sim ilares, siendo lo s  compuestos
5mas preferidos aquellos en donde Ir es -ál y Rg 

es -H o -NH ;̂ y

(d) difenilaminas, difonilaminas alquil-substitu idas 

y otros compuestos que tengan la  fórmula

la q ue
R es -N- o un grupo a lq u ilico  de cadena lin e a l 

o ramificada conteniendo de 1 a 5 Atomos do 

carbono y
R^; Rg, y R̂  puoden ser, cada uno, *H, -NH ,̂

-OH, halógeno o un grupo a lqu ilico  conte­

niendo de 1 a 8 átomos de carbono y dos, 

por lo  monos, son -NH ,̂ -OH o uno do cada, 

ta l  como, por ojomplo, b is -fo n o l A y simi­

la res , siendo los compuestos mas proferidos 

aquollos on dondo y son -OH o -NHg y 

Rg y son

Bl halógeno on las fórmulas antorioros



puode sor c lo ro , bromo, yodo o flú or . La presencia de 

lo s  átomos de halógeno no afecta la  solubilidad de las 

aminas poliaromáticas en los  disolventes oigánicos.

Cuando se hacen reaccionar dos o mas de 

lo s  anteriores compuestos aromáticos entre s í ,  por 

medio de una reacción de condensación, uno, por lo  

menos, de lo s  compuestos puede contener un grupo amínicc 
y en e l  caso de que están implicados en la reacción 

mas de dos compuestos, se p refiere  que dos, por lo  

menos, do dichos compuestos contengan un grupo aminico. 

Por ejemplo, la s  aminas poliaromáticas A tiles  son 

las foimadas condensando entre s i  m-fenilendiamina, 

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

m-fenilendiaminas, resorcinol, flo rog lu c in o l y m-amino- 

fenoü, e tc .

El peso molecular o grado de condensación 

de la  amina poliaromática depende de la  relación  en que 

se combinen los reactivos, cuando se u t ilic e  mas de un 

compuesto, e l  tiempo y temperatura de calentamiento 

y la  concentración del catalizador. Cuando se autocon- 

dense ou.alqu.iora de los  compuestos antes indicados, 

será tambián importante para regular e l  peso molecular 

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

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

puede regularse utilizando pequeñas cantidades do 

oompuostos mono funcionales. Por ejemplo, puodon 

u tilizarse  pequeñas cantidades do monoarnina aromática 

o as fonol para cubrir la polim erización y controlar, 

por tanto, o l  peso molecular. Las aminas poliaromáticas



qu.o tienen un peso molecular superior a alrededor de 

250 son sa tis fa ctorias  para u tiliza rse  en e l  presente 

invento. El lim ito superior del peso molecular variará 

segdn sea e l  compuesto o compuestos particulares u t i l i ­

zados en la  obtención do la  amina poliarom ética. Bastará 

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

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

vente orgánico de modo que pueda aplicarse fácilmente 

a las superficies internas del reactor. Se ha descubierto 

que se prefieren  las aminas poliaromátioas que tienen un 

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

S i bien todas las aminas poliaromátioas 
anteriormente descritas son d t ile s  para llev a r  a cabo 

e l  presente invento, las aminas poliaromátioas particu­

larmente d t ile s  son aquellas que se obtienen cuando 

se hace reaccionar una diamina aromática con un fen o l 

p o lih íd r ico . Normalmente estos compuestos se hacen 

reaccionar entre s í  en cantidades aproximadamente 

equimoíeculares. Sin embargo, puede u tilizarse  un 

exceso de la diamina o dol fe n o l. La dnica d iferencia  

estribo  en que cuando se u t il iz a  un exceso del fen ol 

p o lih íd r ico  se obtienon aminas poliaromátioas que tienen 

un punto do ablandamiento algo superior a l de las 

obtenidas en presencia de un oxcoso do diamina aromática. 

S i bion algunas do las aminas poliaromátioas utilizadas 

on o l  presente invento no tienen un punto de ablanda­

miento definido so ha oncontpado que entre las aminas 

policrom áticas las mas sa tis fa ctorias  son las que tienen



un punto 3o ablandamiento comprendido entre alrededor 

de 6530 y alrededor de 175RC.

El punto de ablandamiento de la  amina 

poliarom ática, ta l  como aquí se u t iliz a , se determina 

como sigue; se funde y v ierte  la  amina poliaromática 

en un molde do aluminio dividido para obtener un cubo 

de media pulgada do lado. Se en fria  e l  moldo, so separa 

e l  cubo do ósto y se deja en friar  por completo. Luego 

se uno o l  cubo a un bulbo de termómetro, calentando 

e l  bulbo hasta una temperatura en exceso del punto do 

ablandamiento previsto, dejándolo luego en e l la tera l 

del cubo y enfriándose a continuación a 35SC. Se inser­
ta  o l  termómetro con o l  cubo unido en un baño de mer­

curio que so ha calentado previamente a 353C. La inser­

ción  se efectda de modo que la cara 1 la tera l superior 

del cubo ,se encuentre una pulgada por debajp de la  su­

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

curio a una velocidad de 4SC por minuto. El punto de 

ablandamiento se determina como la  temperatura a la  que, 

cuando se desplaza hacia arriba o l  cubo óáto rompe la  

superficie  del mercurio. Debe hacerse constar que e l  

cubo dobo arrastrarse sobro o l  termómetro y no despren­

derse de ó s tc . Esto so ,rea liza  controlando con cuidado 

la  volocidad do elevación do la  temperatura del baño 
de mercurio. j

Do nuovo so reitera que muchas aminas 

poliaromátiuas titiles en la  práctica  del presente 
invento no tienen puntos do ablandamiento definidos 

pero son materiales viscosos y fld id o s , sólidos normal-
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mente a la  temperatura del ambiento. Sin embargo, 

cuando Gstas aminas poliaromáticas so disuelven en 

un disolvente orgánico y so depositan sobre las super­

f i c i e s  d e l reactor dejan sobre óstas una p elícu la  o 

revestimiento monomórico y ncuoinsolublo con la  separa­

ción  del disolvonto, Cumpliendo asi los  ob jetivos del 

invonto.

Hasta ahorai so ha indicado que cuando 

cualquiera de lo s  compuestos antes referidos se auto- 

condensa, o so hace reaccionar con uno o mas do otros 

compuestos, se u t iliz a  un catalizador de ácido. Se ha 

encontrado que o l  HC1 es o l  catalizador mas e fe ct iv o . 

Sin embargo, pueden emplearse tambián otros ca ta liza ­

dores A tiles , ta los  como, por ejomplo, ácido motan- 

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

ácido fo s fó r ic o , yodo, ácido boncen-disulfónioo, 

bromuro do hidrógeno (HBr), yoduro de hidrógeno 

(HI), cloruro de aluminio y sim ilares. La concentra­

ción  del catalizador variará sogdn sea e l  que se 

u t il ic e  on particu lar. Sin embargo, go ha encontrado 

que es sa tis fa ctoria  una concentración do catalizador com 

prendida ontro alrededor de 0,005 mol y alrededor do 0,20 

mol por mol del compuosto que so antocondensa, o por 

mol dol compuesto amínico cuando se hacen reaccionar 

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

catalizador empicada no os c r it ic a .

Lo tomperatura do la  reacción de los  compues­

tos , ya sean so los  o con otros, variará sogán e l  tiempo 
do la  reacción y o l  poso molocular dosoado on e l  producto
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f in a l. Por ojomplo, pueden calentarse lo s  ingredientes 

do la  reacción hasta 3153C de foxma rápida y mantenerlos 

luego a dicha temperatura duranto varios periodos de 

tiempo. Asimismo los  Ingrodiontos de la  reacción pueden 

calentarse a diversas temperaturas por encima de 30030. 

y enfriarse inmediatamente. Cuando so u t il iz a  este dltim o, 

procedimiento e l  tiempo do roaoción so define como do 

0 horas, por consiguiente, la  temperatura de la  roacoión 

variará ontro alrododor de 25030 y alrededor de 360BC 

y e l  tiempo de la  reacción variará entre alrededor de O 

horas y alrededor de 3 horas. Lo gama preferida de 

la  temperatura do reacción está comprendida entre 
275^0 y 330BC y e l  tiempo do la  reacción ontro 0 horas 

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

particu lar y temperatura elegidos dependerá del 

catalizador utilizado y doi peso molecular f in a l de la  

amina poliaromática deseada.

La solución do revestimiento do amina p o l i -  

aromática se obtiene siguiendo mótodos convencionales,

utilizando calentamiento y agitación cuando sea necesario.

La amina poliaromática so cjisuclvo on un disolvente 

oxgánico apropiado o on uná combinación de disolventes 

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

disolvente oxgánico mezclado con un material inoigénico 

t a l  como agua, para obtonor una solución con una v isco ­

sidad ta l que puoda pulvorizarso o aplicarse con p incel 

sobro las superficies dol roactor, como es e l  coso do 

la  pintura o barniz. Por lo  general es sa tis fa ctoria  

una solución do revestimiento con un contonido do



sólidos comprendido entro alrededor do 0 ,1(% y alrededor 

de 10,0% en poso. Sin embargo, e l  contenido de s ó l i ­

dos depende, del poso molecular de la  amina poliaromd- 

t ioa . Es d ecir , e l  contenido de só lidos podría en c ie r ­

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

peso. Además, s i  se desea, pueden u tilizarse  aditivos 

en e l revestimiento t a l  como p la stifica n tes , colorantes,
í

estabilizadores, lubricantes, re llen os, o pigmentos, y 

sim ilares. Evidentemente, cuando so u tilizan  aditivos se 

lleva  a cabo un ajuste apropiado del contenido de s ó l i ­

dos de la  solución de revestimiento. Para obtener lo s  

revestimientos dol presente invento pueden u tilizarse  

muchos disolvontos orgánicos conocidos segdn sea la  ami­

na poliaromática utilizada. Como ejemplos do estos d i­

solventes puodon citarse  e l  alcohol m etílico , alcohol 

e t í l i c o ,  Collosolve (Óstor m onootílico de e t i le n g lic o l ) ,  

tetrohidrofaraño conteniendo 1%  de agua, dimetílformami- 

da, sulfóxido de dim otilo, motilamina, otilamina, b u t ilo -  

mina, dibutilomina, ciclohoxilom ina, dietilontriam ina, 
acetona, c t i lo n g l ic o l  y sim ilares.

Dospuós do la  ap licación  dol revestimiento 

a las superficies quo han do protegerse, e l  revestimiento 

o la amina poliaromática se soca o curo evaporando e l  

disolvente. Con disolventes pmy v o lá t i le s , como o l  mo- 

tanol, os moramonte su ficiente in su flar airo a travós 

dol recipiente do roacción pora oliminar o l  disolvonto 

o los  vapores. Con disolventes do punto de obu llición  

superior, t a l  como dimotilfoinamida, puodo sor necesario 
calentar lo  parod dol rocipicnto do reacción miontras



so insufla aire a través d e l rocip ionto, o evacuar e l  

recip iente, para eliminar e l  disolvente del revestimiento, 

Asimismo, e l  calentamiento del rovostimiento puede 

llevarse a cabo con e l  empleo do ca lefactores dispuestos 

en o l  in ter ior  d e l reactor o mediante ca le facción  radian­
te .

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

aromática debo ser insolublo on la  mezcla roaccional, 

ésta debo sor insolublo on ^ u a  y cloruro de v in ilo  

y /o  otro monómoro o monómoros presentes en lo  mezcla 

roaccional. Las aminas poliaromáticas del prosonto 
invento son insolubles en agua y tienen una solubilidad 

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

otros monómoros titiles on la  formación do polímeros y 

copolimcros, disminuyendo la  solubilidad cuando 
aumento o l  poso molecular o e l  punto de ablandamiento. 

También os noccsario que o l  revestimiento permanezca 

sustancialmonte inalterado química y fisicamonto en 

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

debo ser sustancialmonto inorto bajo las condicionos 
de la  reacción.

Tal como so ha indicado proviamonte, e l  

revestimiento puede aplicarso a las superficies in te ­

riores del rocipionto do reacción do cualquier modo 

convencional, t a l  como modianto rociado, pintado, 

inmersión, inundación y sim ilares. El pintado se ha 

oncontrado quo rosulta e fica z  ya quo asogura la  completa 

cubrición do todas la s  su p erficies . Dobo evitarse 

quo quedo algún área sin cubrir, ta l como poros, o t e . ,



ya quo ostas áreos expuestas constituirán puntos para 

la  formación do polímero. Cuando so dosea puode u t i l i ­

zarse mas de una aplicación  o oapa dol revestimiento. ^

En muchos casos, segán. sea e l  ostado do la  superficie 

que ha de revcstirso son deseables varias capas ya 

que con e l lo  se asegura la completa cubrición . A este * 

respecto debe hacerse constar que para obtener lo s  mejores 

resultados la  su p o iíic io  que so roviste debo oncontrcrso 

tan limpia y l i s a  como soa posib le . En e l  caso do 

superficies metálicas rosulta sa tis fa ctoria  la  lim pio- 

za por ataque químico.
í

La cantidad do revestimiento aplicado o 

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

por razones de oconomia debo aplicarse un revestimiento ' 

t a l  fin o  como sea posible a las su p erficies  que han do : 

protogerso, poro asegurando una cubrición completa.

Do nuovo debo tonerso en cuenta que además do rovostirso 

las su p o ifio ios  in torioros o parodcs del rocipionto do 

reacción, deberán rovostirso también todas las demás !
, i

partes ta les  como d o floctores , árbol dol agitador, j

paletas, serpentines ca le factores, sondas de temperatura " 

y sim.Ll.-rcs. Bastará docir  que dobo u tilizarse  una :

cantidad, su ficiente do revestimiento para obtoner !

una pelícu la  continua sobro todos las suporficios 

internas dol rocipionto do reacción sin quo quoden 

áros do dichas sup orficics  sin protección .

Dospuós do la  ap licación  y curado o socado 

dol revestimiento sobro las suporficios intom as dol 

rocipionto do reacción, la  roacción que doba llevarse a



oabo en e l  equipo puede comenzar inmediatamente, 

no requirióndose m odificaciones particulares de la s  

técn icas 3e elaboración por la  presencia del revesti­

miento. Por otra parte, la  u tiliza c ión  del recipiento 

de reacción revestido interiom ente del presente invento 

no afecta adversamente la  estabilidad tóxmica u otras 

propiedades f ís ic a s  y químicas do los  polímeros en ósta 

producidos. Evidentemente deberá tomarse cuidado en 

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

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

Si bien e l  presento invento so ilu stra  

de forma concreta a continuación con respecto a la  

polim erización de suspensión do cloruro de v in ilo  

debo entenderse que e l  aparato y procedimiento puodon 

aplicarse tambión en la  polim erización do dispersión, 

emulsión o suspensión de cualquier monómoro o monómoros, 

polim orizables otilónicamcnto insaturados en donde 

tonga lugar la  formación do polímero indosoablo.

Ejemplos do estos monómoros son otros haluros do 

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

v in ilo , cloruro do v in ilidono, e t c . ;  monómoros do v in i­

lidono con, por lo  monos, una agrupación toiminal 

CI-l2=C^ , ta l como dateros do ácido a c r ilio o , por 
ojomplo, acrila to  do m otilo, a cr ila to  do e t i lo ,  aorilato  

do b u tilo , acrila to  do o c t i lo , a cr ila to  do c ian oetilo  

y s ig ila ros ; acotato do v in ilo ; óstoros do ácido rnota- 

c r í l i c o  ta l  como motacrilato do m otilo, m otacrilato 

do butilo  y sim ilaros; ostireno y derivados do ostirono



incluyondo a lfa -m otil-ostiren o, v in il-to lu on o , c o lo r o -  

estireno; v in il'-naf talono; d io le fin as incluyendo buta­

dieno, isopreno, cloropreno y sim ilares; y moaclas do 

cualquiora do estos tip os  de monómoros y otros monómoros 

de v in ilideno copolimerizablos con óstos; y otros mo-  ̂

nómoros do v in ilideno do estos tip os  conocidos por lo s  
expertos en e l arto.

Sin ombaigo, e l  presente invento es p a rti­

cularmente aplicablo a la polim erización do susponsión 

do cloruro de v in ilo , ya soa solo  o on mozcla con uno 

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

lo  monos, una agrupación torminal CH^=Cy , copolim ori- 

zablo con óstos en cantidades tan elevadas como do a lre ­

dedor del 8% , o mas en poso, basado on o l  peso de la  

mezcla monomórica, ya quo aquí os un probloma particu lar­

mente desfavorable la  foimación do polímero en e l  re c i­
piente do reacción.

En o l  presento invento o l  procedimiento 

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

tomporatura comprendida on la  gama de alrododor do 
OSO y alrededor de 1002C, sogón sea o l  monómero o 

monómeros particulares que so polim ericen. Sin embaigo, 

so prefioro  u t il iz a r  temperaturas comprendidas ontio 

alrededor do 402C y alrededor de 70ac, ya quo a estas 

temperaturas so producen polímeros quo tionon las pro­

piedades mas vontajosas. El tiompo do la  reacción do 

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

El procodimionto do polim erización puedo



llovarso a cabo a presiones autógenas, s i bion pueden 

u tilizarso  presiones suporatmosfó ricas do hasta 10 

atmósferas o mas con alguna ventaja con lo s  monómoros 

mas v o lá t ile s . Las prosionos suporatmosfóricas tambión 

puodon u tilizarso  con aquellos monómoros que tienen 

la  vola tilid ad  requerida a las temperaturas do reacción 
quo pe imiten e l enfriamiento do ro flu jo  do la  mezcla 

roaccional.

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

presento invonto so ofrecen lo s  ejemplos osp ocificos  

siguientes. Sin ombaigo, deberá ontonderso que su f in a ­

lidad es tínicamente ilu strativa  y no suponen lim itación  

del invonto.

En lo s  ojemplos todas las partos y porcontajos 

son on peso a monos quo so expreso do otro modo.

EJEMPLO I
En osto ejemplo so hizo reaccionar 

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

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

do reacción do v id rio  on prosoncio de 0,10 mol do HC1 

por mol do m-#DA como catalizador. La tomporatura do 

la  mezcla ronocional so elevó hasta 3053C y luogo se 

enfrió inmodiatamonto. E llo  ascendió a 0 ,0  horas a 

la  temperatura máxima. La amina poliaromática rosu l- 
tanto presentó un punto do ablandamiento do 92ac. 
luego se d iso lv ió  la  amina poliaromática en C ollosolvo, 

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

Las superficies intom as do un reactor do polim oilsación 

so revistieron  por pintado con la  solución modianto



una almohadilla absorbente y mediante secado por calor.
Al recipiente de reacción revestido interior­

mente se adicionó la  fórnala siguiente:

Chemical Company
La reacción se novó a cabo en la forma 

asaal bajo an manto de nitrógeno y presión con agitación. 
La temperatara do polimerización fno de 56HC y so 
prosiguió la reacción hasta qno so prodajo ana caída 
sustancial do la presión (aproximadamente 5 horas y 
media) lo qno indicó que so había completado la reacción. 
A continuación so oxtrajo o l contonido del reactor en 
la foma usual. So llevó a cabo una segunda prueba 
en dicho reactor ta l como se ha indicado antes y se 
extrajo o l contonido, examinándose detenidamente las 
suporficios con revestimiento intomo del reactor.
El rovostimionto resaltó intacto y osoncialmonto 
inaltorado. Las saporficios so clasificaran como 
limpios, o sea, sin partículas do cloruro do polivinilo 
sobro óstas.

ta l como so ha oxpuosto antos bajo las mismas condi­
ciones o,- un roactor quo no so había revestido interior­
mente se formó on las parejos una donsa policula de

Cloruro de vinilo 
Agua (desminoralizada)
Methocel*
2 ,2 '-azobis-(2,4-dimetil- 
valo ronit rilo  )
"*Hidroxipropil-motil-celulosa -  Dow

100 partes 
180 partos 
0,06 partes

0,075 partos

Cuando so polimorizó la  misma fórmala
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10.

15.

20.

25.

polímero muy áspera en zonas. Asi pues, e l  revesti­

miento del presento invento supera esta d ificu lta d .

En este ejemplo se s igu ió  e l  procedimiento 

del ejemplo I  para la  obtención de la  amina poliarom ática 

para e l  revestimiento a excepción que la  relación  molar 

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

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

de la  mozcla reaccional se elevó hasta 3153 y se mantuve 

durante 1 hora. La amina poliaromática resultante
t

presentó un punto do ablandamiento do 96SC. Luego :

se d iso lv ió  la  amina poliaromática on C ollosolvo, lo  i
que dió 1, 0% en peso de solución do rovestimionto. !

Las superficies internas dol reactor do polim erización - } 

se revistieron  como en e l  ejemplo I  y se u t il iz ó  la  

misma fórmula do polim erización. So u tilizaron  la s  

mismas condiciones roaccionales y so ofectuaron 

ouatro cargas o pruebas antos dol oxamon de la s  parodos 

intom as.
El revestimiento resultó esencialmente 

inalterado y las superficies se c la s ifica ron  como 

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

v in ilo  sobro óstas.

EJEMPLO I I I
En osto ojampio se u t il iz ó  la  amina 

policrom ática preparada como on o l  ojomplo 00. Se 

d iso lv ió  la  amina poliaromática on dimotilformamida 
para obtoner una solución do revestimiento dol 2,0 % on 

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

miento y se socó por modio do ca lor . E l resto do la  

pared interna so dejó sin  revestir  como testig o .

En la  polim erización do cloruro de v in ilo  se u t il iz ó  

5. la  misma fórmula que la  empleada en e l  ejemplo I . So

u tilizaron  las mismas condiciones de reacción y so 

efectuaron cinco caigas o pruebas. Despuós de cada 

prueba se examinó la  pared interna con los  resultados

10.
siguientes:

CPV
PruebaNS

Amina poliaromática 
Pared revestida

Pared sin  revestir  . 
(Testigo)

1 Limpio p elícu la '1
2 Limpio Gruesa políou le

15.

3 Limpio Revestimiento del-, 

gado uniforme do 

polímero

4 Unos pocos puntos 

de arena osparcidos
Revestimiento grue­

so y uniformo do po 
limero

20. 5 Puntos de areno es­

parcidos

Revestimiento muy 

grueso do polímoro 
rugoso en zonas.

Puedo apreciarse quo e l revestimiento del

presente invonto mejora on gran manora la  situación quo 

25, origina la  formación do polímoro.

EJEMPLO IV

En osto ojomplo so llev ó  a cabo una d otor-

minación cuantitativa do la  formación. Se u tilizaron  

las condiciones do polim erización dol ojomplo I  a 

excepción do que la  fórmula do polim erización fuo



como sigue:

5.

10.

15.

20.

25.

100 partes 

182 partes 

0,10 partes

0,075 parte.

Cloruro de v in ilo  

.Agua (dosminoralizada)

Alcohol p o liv in ilic o  

2 ,2 '-azob is-(2 ,4 .-d im etil- 

v a le ron itr ilo )

Se sumexgieron en e l  reactor durante la  

polim erización dos placas de acero inoxidable de 
1 1/2 pulgada por 2 l / 2  pulgada por l /4  de pulgada.

Una placa se rev istió  con e l  revestimiento descrito 

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

amina poliaromática en dimetilfoimamida. La otra placa 
quedó sin tra tar y s irv ió  como te st ig o . Ambas placas 

se pesaron antes de la  inmersión en la  mezcla reacciona! 

y se pesaron de nuevo cuando se extrajeron del reactor 

una vos completada la  reacción de polim erización. Los

resultados fueron lo s  siguientes:

Testigo (pin revestir) ganancia do 0,09 gramos de peso 

Amina poliaromática :
(revestida) ganan ia  de 0,01 gramo de peso ;

Esto demuestra la  gran diferencia en la  ¡

foxmación do polímero entre las superficies revestidas 

y sin revestir  en lo s  reactores de polim erización.

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

de autocondonsación de m-fenilcndiamina (m-EPA). Esto 

producto se obtuvo cargando 109 gramos de m-fonilendiamina - 

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

y mediante calentamiento a una temperatura de 200SC.



Luego se adicionó 0,5 gramos de catalizador de AlCl^ 

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

reacción durante 11 horas y e l  NHg originado se ,

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

5. d e s t iló  en vacío la  mezcla reaccional para separar

de éste cualquier diamina sin reaccionar. Luego se 

d iso lv ió  la  m-fonilendiamina condensada recuperada en 

dimetilfoimamida, lo  que dió una solución de revesti­

miento de 2,Q% en peso. Las superficies internas dé 

10. un reactor de polim erización se rev istieron  aplicando

la  solución sobre óstas con una almohadilla absorbente 

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

Al recipiente de reacción revestido se 

adicionó la  fórmula del ejemplo I  con la  excepción 

15. de que se u t il iz ó  0,05 partos del catalizador ( 2, 2* -azobis

- ( 2 , 4 -d im etilva loron itrilo ). Luego se llevó  a cabo 

la  reacción de polim erización en la  forma descrita  en 

e l  ejemplo 1. Despuás de completada la  reacción se extrajo 

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

2o. intom as con agua y so llev ó  a cabo una segunda prueba.

El mismo proccdimionto se siguió on una tercera prueba.

Al tórmino do lo  torcora prueba so apreció que e l  

revestimiento quedó in tacto y esencialmente inalterado.

E l mismo ndtnero do pruebas so efectuaron en un reactor 

25. sin  revestir  como testig o . Despnós de cada prueba so

examinaron las superficies internas revestidas y se 

apreciaron lo s  resultados siguiontos:

TABLA I
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Sin revestir Revestido
Despuós de la  Ligera formación Limpio -  solo
primera caiga: de lámina sobro parte un punto de f o r -

de la s  sup erficies mación do lámina
i

Despuós de la  2a igual ' igual
caiga: ;

Despuós do la  3s Complot amonto re - Banda de lámina
caiga vestido con f o r - formada sobre 1 /3

mación de lámina del área su p erfi-

c ia l
A p a rtir  de ostosi resultados queda claramon-

!
te evidente la  superioridadi de las superficies revestid  

das sobro las superficies sin  rovestir.
EJEMPLO VI

15. En este ojemplo so u t il iz ó  e l  producto

de autocondonsación del p-aminofenol (p-AP). E l producto 

so obtuvo salgando en un matraz de tros cuellos  109 gramos 

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

dicho matraz con condensador. Luego se calentó e l  matraz i 

20. Y cuando la temperatura alcanzó 169^0 se adicionaron f

lontamonte 180 cc do xilono a la  mezcla roaccional. ¡

Lo finalidad del xilono fue la  do oliminar e l  agua f o r ­

mada durante la  roacción do condensación como un azoo- 

tropo. El calentamionto so prosiguió durante un periodo 

25. do tros horas a un máximo do 2223C. A continuación se

enfrió  la  mozo la  y se lavó con 1-ICl dilu ido y la  fase 

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

rosto en vacío para eliminar cualquier material sin 

reaccionar. Con e l onfriamionto so volv ió  sólido e l
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5.

10.

15.

20.

25.

producto y luego se desmenuzó hasta obtener un granulado 

fin o , se lavó con ^gua y se f i l t r ó  y socó. El producto 

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

formamida para obtoner una solución do revestimiento 

de l,q?B en poso. Esta solución  se u t iliz ó  luego para 

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

merización al igual que en e l  ejemplo V.

Utilizando la  fórmula del ejemplo I  se 

obtuvo un polímero on e l  recipiente revestido en dos 

cargas sucesivas utilizando un enjuagado do agua entre 

la s  caigas, como on e l  ejemplo V. En un reactor sin . 

rev estir  so ofoctuaron tambión dos pruebas como tostig o . 

Despuós do cada prueba se examinó e l  estado de las 

sup erficies  internas revestidas, obtenióndose lo s  re­

sultados siguiontes:

TABLA II

Sip reves t i r

Despuós de la  Ligera foima-
Revestido

Absolutamente limpio

18 caiga: ción  de lámina

Despuós de la  Formación de Limpio a excepción

2a carga: gruesa lámina do unos pocos puntos

do formación de arena 

Do nuovo rosulta faeilmento ovidente la  

superioridad do las superficies revestidas.

EJEMPLO V il

En esto ojcmplo so obtuvieron una serio do

aminas policrom áticas utilizando e l  procedimiento 

descrito  en e l  ojomplo I . Se apreciará quo algunas 

do las aminas poliaromóticas son productos autocondon-
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sados miontras quo otras son productos do reacción 

de dos do los  compuestos aquí descritos. Las aminas 
poliarcmáticas se obtuvieron condensando lo s  compuestos 

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

5, aminas policrom áticas so d isolv ieron  on diversos d iso l­
ventes orgánicos, .j.^  como go indica on la  tabla quo 

sigue, y so aplicaron a la s  sup erficies  intom as de 

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

La fórmula del ojemplo VI so polimorizó on o l  reactor 

2,0. on cada caso asi como en un 'reactor sin revestir  para 
fin es  de testigo . En cada cóso se polimorizaron dos - 

caigas sin  limpiar e l  reactor entro las cargas. Dospuós 

do cada carga o prueba se oyaminó e l estado de la s  

superficies internas revestidas, obtenióndoso lo s  

15; resultados siguientes:
TABLA I I I

Prue­
ba mr

Amina poliarom áti- 
ca

D iso l­
vente

% de 
s ó l i ­
dos 
on 
ceso

Dospuós do 1 cqg 
ga

Dospuós de 2 
cargas

1 reactor sin ro­
vo st i r

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

Arena media de& 
sa poT toda la  
superficie

2 m-f enilend iamina/ 
resorcinol

Me OH 1 Perfectamente
limpio

Pocas manchas -  
e l  resto limpio

3 m-sPDA/p-amino-
fon ol

Me OH 1 Perfectamonto 
limpio

Perfectamente
limpio

4 o-PDA/catocol Me OH 1 Pe rfectamonte 
limpio

Porfoctamonto
limpio

5 p-EDA/catecol No OH 1 Porfoctamonto
limpio

Perfectamente
limpio

6 p-PDA/hid roquino- 
na

MoOH 1 Porfoctamonto
limpio

Porfoctamonto
limpio
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TABLA I I I  (Continuación)

Pruo- Amina poliarom áti- 
ha N3—

D iso l­
vento

% de Despuós de 1 car 
sÓli gar! rsa

Dospuás do 2 
cargas

en
coso

7 0-gDA/hid roquinona MoOH 1 Perfoctamonto
limpio

Manohas o apare­
cidas 1/3 del 
área

8 m-EDA/bisfenol A MoOH 1 Pe rfect amonto 
limpio

Perfoctamonto
limpio

9 m-PDA/floroglu-
c in o l

Me OH 1 Cubierto con 1¿  
gara formación 
de arena 
(ligeramente mg, 
jo r  que e l  te s ­
t ig o )

Mejor que e l  
testigo

t

10 - -m-PDA/pirogalol DMF 1 Perfectamente
limpio

Limpio a o x c o p - . 
ción  do una 
fran ja  de 1" on 
la  parte superior

i i m-íDA/catecol DMF 1 Perfoctamonto 
limpio

Perfoctamonto
limpio

12 o-PDA/rosorcinol MoOH 1 Perfoctamonto
limpio

Perfoctamonto
limpio

13 p-rPDA/rosoroinol Me OH 1 Perfoctamonto
lintpio

Perfoctamonto
limpio

14 Tolueno- 2, 4-d ia -  
mino/rosoro inol

MoOH 1 Perfoctamonto
limpio

Limpio a excop- 
ción  do una ireg; 
ja  on la  parto 
superior

15 m-PDA autocondcn 
sada ^

Me OH 1 Perfoctamonto
limpio

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

16 Tolueno-2, 4-diM ii 
n o /rosorcin ol

MoOH 1 Perfoctamonto
limpio

Completamente 
limpio a oxcop- 
ción  de peque­
ñas manchas es­
casas

17 m-PDA/f lo rogluc i -  
nol

DMF 1 Franjas do are­
na on la parto 
superior y con 
tra l ^

Arena on franjas 
sobre la  1 /2  del 
área
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TABLA 111 (Continuación)
Piue . 
ba Na

Amina poliaromátj, 
ca

DisoJL. % 3° Después de 1 cqr 
vento sólj. ga 

dos 
en

___  DOao

Después de 2 
cargas

18 m-PDA/resorci-
nol/p-am inofe-
nol

MeOH 1 Perfectamente 
limpio

Perfectamente
limpio

PDA -  fonilend lamina 

MeOH -  alcohol m etílico 

DMF -  dimetilfoimamida

10.

15 *

20.

25.

Pe los  resultados que procodon rosultan eviden­
tes lo s  resultados nuevos y soiprendontes de lo s  diversos 
revestimientos.

EJEMPLO V I H

La finalidad do esto ejemplo fue la  do 

demostrar quo c ierta s  aminas o compuestos monomé ricos 

do bajo poso molecular no son e fica ces  para ov ita r  la  

formación de polímero en la s  superficies intom as do un 

rocipicnto do reacción do polim erización. Al igual quo 

en e l  ojomplo IV so lle v ó  a oabo una determinación cuan­

t ita t iv o  do la  formación. En cada experimento so u t iliz ó  

la  fórmula do polim erización siguionto;

Cloruro de v in ilo  40 lib ras

Anua (dismineralizada) 72,8 lib ras

M otil-celu losa 545 gramos de so l.

de H,0 a l %
Pcroxidicarbonato de ^
di-socubutilo  5,45 gramos.

Se revistieron  placas do acero inoxidable

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



10.

Amina

D ifon ilam i-
na

T riotilam i 
na sin  ro - 
vest i r

T n fe n i la -  
miiía sin  
ro\ e s t ir

- 3 3

oon una solución a l 3% áe diversas afinas en un disolvente 

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

En cada caso se u t il iz ó  como testig o  una placa sin  

revestir. Las placas se pesaron antes de la  inmersión 

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

merización se llev ó  a cabo a 5630 bajo presión. La 

polim erización se prosiguió hasta que la  presión 

descendió en 10 lib ra s  por pulgada cuadrada. Luego so 

extrajeron las placas, so lavaron y se secaron y luego 

se pesaron para determinar la  ganancia en poso produoida 

por la formación de polímero. Los datos se exponen 

en la tabla que sigue:

t-3 ¡2 IV

Disolvente Ganancia 
de noso

Estado de la  placa

Alcohol mo- 
t i l i c o

C, 20 gm. Lámina donsa uniformo + forma­
ción  do arena

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

Alcohol mo 
t  i l i c o

0,06 gm. 

0,09 gm.
Ligera lámina + lig era  arena so­
bro toda la  superficie 
Ligera lámina + ligera  arena so­
bro toda la  superficie

Acetona 0,08 gm. 

0,09 gm.
Ligera lámina + lig era  arena so­
bre toda la  superficio 
Ligera lámina + ligora  arena so­
bre toda la  superficio

De los  datos antes expuestos puede apreciarse 
fácilmente que algunas aminas no impiden la  formación.

S i bien la difonilamina muestra c ie rto  e fecto , e llo  
pono <i<r manifiesto que lo s  materiales de bajo poso mole­
cu lar no dosompoñan o l  cometido.
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5.

10.

15.

20.

25.

EJEMPLO IX

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

sación do m-fonilendiamina (m-iKDA) y 4 -clororesorcin o l. El 

producto so obtuvo ceigando un matraz de tres cu e llos , 

equipado con condensador do re flu jo  y agitador, con 

16,2 gramos de m-fenilendiamina y 21,7 gramos de 4 -c lo r o -  

resoroinol. La relación  de lo s  ingredientes fue oqu i- 

molar. Luego se adicionó 1,3 cc do catalizador de HC1 

y se calentó e l  contenido hasta 275RC con agitación  

y se mantuvo a esta temperatura durante media hora.
Luego so separó e l  producto y se d iso lv ió  en alcohol 

m etílico , lo  que dió una solución do revestimiento 

del 3% en. poso. Las superficies internas do un reactor 

do polim erización so rev istieron  con dicha solución 

aplicándola con p in ce l o con una almohadilla absorbente 

y socándola con ca lor  y airo circu lanto.

Al recipiente de reacción revestido se 

adicionó la  fórmula siguiente*

Cloruro do v in ilo  

Agua (dosminoralizada)

M otil-colu losa

Poroxidicarbonato do d i-b u ti­
lo  secundario

La roacción so llovÓ a cabo on la  formo 
usual bajo un manto do nitrógeno con prosiÓn y agitación.

La temperatura se mantuvo a 56SC y so prosiguió la  

reacción hasta que so produjo una caída sustancial do 

la  presión indicativa do quo so había completado la  

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

80 lib ras  

144 libras 
0,048 lib ras

0,024 lib ras .
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5.

10*

15.

20.

25.

t o r  en la  foima asnal se examinaron la s  superficies 

internas y se hallaron absolutamente limpias de forma­

ción  do polímero. En dicho reactor se llev ó  a cabo 

una segunda prueba como so ha expuesto antes, so extrajo 

e l  contenido y so examinaron las su p erficies . De nuevo 

las sup erficies  quedaron absolutamente limpias do 

fom ación  de polímero.

Cuando la  misma f  ó m uía, t a l  como se ha 

indicado anterio m ente, se polim crizó bajo las mismas 

condiciones en un reactor s in  revestir , despuós de 

la  primera caiga se produjo un lig e ro  empañado en la s  

sup erficies  internas y después do la  segunda caiga dichas 

sup erficies  se cubrieron con una ligera  fom acidn de 

lámina. Puedo apreciarse qu.e e l  revestimiento elimina 

e l  problema de la  formación.

S i revestimiento do la s  superficies intem as 

de un recipiente ae polim erización o reactor de polim eri­

zación do conformidad con e l  presento invento reduce 

sustancialmente la  formación do polímero y de e llo  

resulta una mayor producción durante una unidad de 

tiempo. En aquellos casos en dondo se acumula un 

poco de polímero en las suporficios internas, ósto no 

os del t ip o  duro y áspero de d i f í c i l  eliminación y 

so elimina fácilmente enjuagando dichas suporficios 

con agua, t a l  como modianto chorro do manguera, sin 
que sea nocosario u t il iz a r  lo s  mótodos d i f í c i le s  y 

engorrosos quo son actualmonto necesarios en e l  arte.

Como mas importante, e l  prosento invento 

facu lta  producir múltiplos partidas do polímeros en



un reactor sin  tener que abrirlo  entre las cargas.

En e l  caso de polim erización o copolim erización de 

cloruro de v in ilo , esto reduce en gran manera las partes 

por millón de cloruro de v in ilo  en la atmósfera de 

la  in sta lación  fa cilitan d o  así e l  que un productor de 

CFV reúna las nuevas normas del gobierno con respecto 

a l cloruro de v in ilo . Además, con la  reducción de la  
formación de polímero se producen polímeros de superior 

calidad. Otras numerosas ventajas d e l presente invento 
resultarán evidentes para los expertos en e l  arte.

Si bien e l  presente invento se ha descrito  

por lo que respecta a modalidades esp ecífica s, c iertas 

m odificaciones y equivalentes resultarán evidentes 

para los expertos en e l  arte y deberán considerarse 

incluidas en e l alcance del presente invento, que 

queda limitado tínicamente por e l  alcance razonable 

de las reivindicaciones adjuntas.

REIVINDICACIONES

D escrito e l  objeto del presente invento se de­

claran nuevas y de propia invención les siguientes reiv in ­

dicaciones como divisionales de la so lic itu d  ño patente 
de invención na 441.004 del 16.9.75 con prioridad de la ' 

so lic itu d  do patento USA se r ia l na 607 . 262 del 28.8.75.
1. Perfeccionamientos en un recipiente de reac­

ción  de polim erización caracterizados porque prosenta en 

su superficie  interna un revestimiento constituido por una 

amina poliaromática que tiene la estructura elegida entre
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(A) R-
H

A-Ñ-
H

' M - -R.

en donde

A, B y C son

en le  qne Rg ee -N - e nn g m ,e  áe alquilen . .  a . slqui..

lideno de cadena lin ea l o ramificada que con­

tiene de 1 a 5 átomos de carbono, o

y en donde t

A, B y C , pueden ser iguales o diferentes y !

cada unidad repetitiva puede ser i g u a l ' 

o diferente; '

R-¡_ y Rg son -H, -OH, -NHg o '

y pueden ser iguales o diferentes;
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15.

20.
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R. y R. son *41, -OH, NEL, halógeno o un grupo de al**3 4 2
quilo conteniendo de 1 a 8 átomos de oar- 

bono y pueden ser iguales o diferentes? 

x es un número entero comprendido entre 1 y 

20? e

y es un número entero comprendido entre 0 

y 20? y

(B)

en donde

A y B son iguales que en (A)? R ,̂ Ry R̂  y R̂  

son iguales que en (A)? Rg es *-H, -OH o

x es un número entero comprendido entre 1 y 4? 

e Y es un número entero comprendido entre 1 y 15, 

siendo dicha amina poliaromética de cadena lin ea l 

o ramificada y poseyendo un peso molecular supe­

r io r  a alrededor de 250.

2. Perfeccionamientos de conformidad con la r e i­
vindicación 1, caracterizados porque la amina policromá­

tica  es e l  producto de la reacción de un poliamino-benceuo 
que tiene la fórmula
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5.

10.

15.

20 ,

^1 ^ ^2 *^' **^gy halógeno o un gru­
po de alquilo que contiene de 1 a 8 áto­

mos de carbono, y pueden ser Iguales o

d ife  rentess

y un fe n o l polih ídxico que tiene la fórmula
OH

OH

t

*

en donde

R y R son -H, -NH , -OH, halógeno o un grupo ¡ 
3 4. 2 i

a lq u ílico  que contiene de 1 a 8 átomos de í
!

carbono y pheden ser iguales o d iferentes..

3. Perfeccionamientos de conformidad con la r e í -  ' 

v indicación  1, caracterizados porque la  amina poliarotaáti- . 
ca es e l  producto de la reacción de un poliamino-benccuo 

que tiene la fórmula, definida, en la reivindicación 2 y un ' 

compuesto elegido entre difenilaminas, difenilaminas a l­

qu il-substitu idas y otros compuestos teniendo todos e llo s  
la fórmula25.
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5.

10*

15.

20.

en la q u e
H

R es  -N - o un grupo a lqu ílioo  de cadena lin ea l 

o ramificada conteniendo de 1 a 5 átomos 

de carbono? y
R-, Rp, R. y R. pueden ser, cada uno, *-H, -NHp, -OH, 

halógeno o un grupo a lq u ílico  conteniendo 

de 1 a 8 átomos dq carbono y 2 de ¿atoa, 

por lo menos son -NHg o -OH o uno de cada.
4. Perfeccionamientos de conformidad con la r e i -  

vindicaoián 1, caracte lina dos porque ls amina, poliaromática 

es e l  producto de reacción de un poliamino-bonceno que t i e ­

ne la fórmula definida en la reivindicación  2, y en donde 

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

oorno se ha definido para R ,̂ 

y un aminofenol o un aminofenol a lqu il-substitu ido que 

tiene la  fórmula
OH

NH,

en la que
y Rg son -41, -NH, -OH, halógeno o un

25



grupo a lqu ilico  conteniendo de 1 a 8 áto­

mos de carbono y pueden ser  iguales o d i­

ferentes.

5. Perfeccionamientos de confomidad con la  r e i­
vindicación  1, caiacterLzados porque la amina poliarom áti- 

oa es e l  producto de reacción de un aminofenol que tiene la 

fórmula definida en la reivindicación  4 y un compuesto e le ­

gido entre difenilam inas, difonilaminas alquil-substitu idas 

y otros compuestos todos los cuales tienen la fórmula de­

fin id a  en la reivindicación  3.

6. Perfeccionamientos de confomidad con la r e i­

vindicación  1, caractexizados porque la amina poliarom áti- 
ca es e l  producto do reacción do un fe n o l p o lih íd iico  que 

tiene la fóm ula  dada en la reivindicación  2 y un compues­

to  elegido entre difenilamina, difenilaminas a lqu il-subs­

titu id as u otros compuestos, presentando todos e llo s  la 

fórmula dada en la reivindicación  3*

7. Perfeccionamientos de conformidad con la r e i ­
vindicación  1, caracterizados porque la amina policrom áti­

ca tiene un peso molecular comprendido entro alrededor de 
250 y alrededor do 2000. :

8. Perfeccionamientos de conformidad oon la ' 

reivindicación  1, caracterizados porque la amina p o lía ro - 

mática ti*ne un punto de ablandamiento oomprendido entro 

alrededor do 65&C y alrededor do 175BC,

9. Perfeccionamientos de conformidad con la re i­
vindicación 1, caracterizado poique la amina poliarom áti- 

ca es un producto do autocondensación de cualquiera de los 

compuestos elegidos entre poliaminobencenos, aminofcnoles,



amino fono los alquil-snbstitn idoss d ifcn i lamí ñas, y d ife n i-  

1aminas alquil-substitu idas y presentando cualquiera de 

dichos compuestos enlazado un átomo de halógeno.

10. Perfeccionamientos de conformidad con la 

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

mática es e l  producto de reacción de condensación de mas 

do dos de los compuestos elegidos entre poliamino-4)once- 

nos, fenoles p o lih id ricos , aminofenoles, aminofenoles a l­

qu il-su bstitu idos, difenilaminas y difcnilem inas a lq u il-  
-substituidas y presentando cualquiera de dichos com pucs-: 

tos enlazado un átomo de halógeno.

11. Perfeccionamientos de conformidad con la
¡

reivindicación  1, caracterizados porque la amina p o lia -  j 

romática es e l  producto do reacción de m-fenilendiamina y . 

resorcinol.

12. Perfeccionamientos, de conformidad con la  

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

mática es e l  producto ¿o reacción de m-fenilondiaminas y 

b is fcn o l A.
13. Perfeccionamientos de conformidad con la ; 

reivindicación  1, caracterizado porque la amina, poliaromá--t
tica  es e l  producto de reacción de o-fenilendiamins y 

resorcinol.

14. Perfeccionamientos de conformidad con
la  reivindicación  1, caracterizado porque la amina po- 

liaronátioa os p-aminofonol autocondonsado.

15. Porfoccioncúiientos d.e conformidad con la 

reivindicación  1, caracterizado porque la amina polirro-- 

mátice es p-fenilcndiamina autocondcnssda.
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16. Perfeccionamientos en un recipiente de reac 
ción  de polimerización.

Según so describo y reivindica en la presento 

memoria descriptiva que consta de 43 páginas fo liad as y
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