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DESCRIPCION
Procedimiento para producir polimero de vinilo
Antecedentes de la invencion
1. Campo de la invencion
La presente invencién se refiere a un procedimiento de produccién de un polimero de vinilo.
2. Descripcién de la técnica relacionada

Convencionalmente, un perdxido organico se ha conocido como un iniciador de polimerizacién de un monémero de
vinilo (por ejemplo, un monémero de cloruro de vinilo) mediante reaccion radical. El perdxido organico diluido con un
disolvente organico o emulsionado con agua tiene un facil manejo y una excelente seguridad y por lo tanto se pone
en uso practico.

En general, la polimerizacién del monémero de cloruro de vinilo o la polimerizacién del monémero de cloruro de vinilo
y un mondémero que se puede copolimerizar con el monémero de cloruro de vinilo se lleva a cabo mediante un
procedimiento de polimerizacion en suspension por lotes. Mas especificamente, el procedimiento de polimerizacién
en suspension por lotes es un procedimiento para cargar un medio acuoso, el mondémero y un agente de dispersion
(agente de suspension) en un reactor de polimerizacién, posteriormente cargar el iniciador de polimerizacion en la
forma descrita anteriormente, y posteriormente elevar la temperatura dentro del reactor de polimerizaciéon a una
temperatura de reaccion de polimerizacion predeterminada mediante el flujo de agua caliente a través de una camisa
para llevar a cabo la reaccién de polimerizacion.

En los ultimos anos, en la produccion de un polimero de cloruro de vinilo, se ha formado un reactor de polimerizacion
mas grande y se ha acortado el tiempo de reaccién con el fin de aumentar la productividad. Como uno de los
procedimientos para acortar el tiempo de reaccién, se ejemplifica un procedimiento para aumentar una velocidad de
polimerizacion mediante el aumento de la cantidad del iniciador de polimerizacién que se va a cargar. Sin embargo, a
medida que la cantidad del iniciador de polimerizacion aumenta en el reactor de polimerizacion que tiene un tamaro
mas grande, toma tiempo para que el iniciador de polimerizacién se disperse uniformemente en el reactor de
polimerizacion. En consecuencia, se genera la distribucién de concentracion no uniforme del iniciador de
polimerizacion. Esto causa el problema de generar parcialmente particulas que tienen menos poros internos llamados
particulas vitreas y aumentar el nimero de ojos de pez.

Como otro procedimiento para acortar el tiempo de polimerizacién, se ejemplifica un procedimiento para cargar
previamente el mondmero de cloruro de vinilo y posteriormente cargar continuamente agua tibia para acortar el tiempo
de aumento de temperatura y aumentar la productividad. Este procedimiento permite que la temperatura interna en el
momento de la finalizacion de la carga de agua tibia se ajuste en cierta medida por la temperatura del agua tibia a
cargar. Tal como se describié anteriormente, el tiempo de aumento de temperatura se puede acortar sustancialmente
ajustando la temperatura interna en el momento de la finalizaciéon de la carga a aproximadamente la temperatura de
polimerizacion predeterminada (en la presente memoria descriptiva, este procedimiento también se denomina
procedimiento de polimerizacién con carga de agua a alta temperatura). Sin embargo, este procedimiento tiene una
temperatura mas alta dentro del reactor de polimerizacion en el momento de cargar el iniciador de polimerizacion que
la del procedimiento convencional y, por lo tanto, la reacciéon de polimerizacion se promueve rapidamente en las
proximidades del lugar donde se carga el iniciador de polimerizacion. Como resultado, ha surgido el problema de
generar mas facilmente la no uniformidad de la distribucién de la concentracion del iniciador de polimerizacién y, por
lo tanto, aumentar el nimero de ojos de pez.

El polimero de cloruro de vinilo es una resina util que es barata y tiene excelentes propiedades fisicas y se utiliza para
una amplia gama de aplicaciones, como un campo de productos blandos y un campo de productos duros. Ejemplos
de las aplicaciones incluyen un alambre eléctrico recubierto, una pelicula adhesiva y una lamina en el campo de
productos blandos. La superficie de los productos, como la pelicula adhesiva y la lamina, debe ser lisa y, en particular,
debe evitarse la generacion de ojos de pez. Con respecto a las particulas que forman los ojos de pez, algunas de las
causas son las materias extrafas excepto la resina tal como la contaminacién y una resina generada por calentamiento
parcial a alta intensidad en el procedimiento de secado en el procedimiento de produccién del polimero de cloruro de
vinilo. Por otro lado, también se ha intentado no disolver dichos ojos de pez, sino hacer que las particulas de polimero
de cloruro de vinilo generadas en el reactor de polimerizacién no puedan formar facilmente ojos de pez.

Especificamente, se ha sabido que la produccién del polimero de cloruro de vinilo que tiene una excelente propiedad
de absorcion del plastificante da como resultado una reduccion en los ojos de pez. Se han informado muchos
procedimientos para producir el polimero de cloruro de vinilo que tiene una excelente propiedad de absorcién del
plastificante. Por ejemplo, la solicitud de patente japonesa abierta a la inspeccion publica N° H8-3206 ha descrito el
uso simultaneo de (1) alcohol polivinilico parcialmente saponificado que tiene un grado promedio de polimerizacion de
150 a 600 y un grado de saponificacion de 20 % por mol a 55 % por mol y (2) hidroxipropilmetilcelulosa que tiene un
contenido de grupo metoxi de 19 % en peso a 30 % en peso, un contenido de grupo hidroxipropoxi de 4 % en peso a
15 % en peso, y una viscosidad de una solucién acuosa 2 % en peso de la hidroxipropilmetilcelulosa a 20 °C de 100
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cps 0 mas en una relacion de peso especifico. Especificamente, la solicitud de patente japonesa

abierta a inspeccién publica N® H8-3206 ha descrito que (1) y (2) se utilizan simultdneamente en una relacién en peso
de (1)/(2) de 2/1 a 5/1. Tal como se describié anteriormente, se ha desarrollado un procedimiento para producir el
polimero de cloruro de vinilo poroso que tiene la excelente propiedad de absorcién del plastificante mediante el
procedimiento de polimerizacién en suspensién. Sin embargo, el uso de una gran cantidad de alcohol polivinilico que
tiene el pequefio grado de saponificacién en la etapa inicial de la polimerizacién provoca un riesgo en el que la
capacidad de proteger la superficie de la gota de aceite del monémero de cloruro de vinilo inmediatamente después
del inicio de la polimerizacion puede deteriorarse rapidamente y, por lo tanto, el polimero obtenido puede formar
particulas gruesas. Un aumento en la cantidad del agente de dispersién que se utilizara para evitar la formacion de
particulas gruesas evita generar el problema de formar las particulas gruesas. Sin embargo, la superficie de la gota
de aceite del monomero de cloruro de vinilo esta cubierta con la pelicula gruesa del agente de dispersién. Como
resultado, el iniciador de polimerizacion tomado en la gota de aceite del monémero de cloruro de vinilo es dificil de
agregar con otra gota de aceite del monémero de cloruro de vinilo y dificil de dispersar y, por lo tanto, se genera la no
uniformidad de la distribucién de concentracién del iniciador de polimerizacién para aumentar los ojos de pez.

La patente japonesa N® 4688991 ha descrito el uso de 0,04 parte en masa a 0,08 parte en masa de alcohol polivinilico
parcialmente saponificado (A) que tiene un grado promedio de polimerizacion de 2.000 a 3.000 y un grado de
saponificacion de 75 % por mol a 85 % por mol con respecto a 100 partes en masa del monémero de cloruro de vinilo
y 0,01 parte en masa a 0,1 parte en masa de alcohol polivinilico parcialmente saponificado (B) que tiene un grado
promedio de polimerizaciéon de 100 a 700 y un grado de saponificacion de 20 % por mol a 55 % por mol con respecto
a 100 partes en masa del monémero de cloruro de vinilo. La patente japonesa N° 4688991 también ha descrito que
del 10 % al 80 % de la cantidad total que se utilizara del alcohol polivinilico parcialmente saponificado (A) se carga
antes del inicio de la polimerizacion y el alcohol polivinilico parcialmente saponificado restante (A) se agrega al sistema
de polimerizacion en el momento de alcanzar la relacién de conversion de polimerizacién del 1 % al 10 %. Esto permite
obtener el polimero de cloruro de vinilo poroso que tiene la excelente propiedad de absorcion del plastificante. Sin
embargo, puede surgir un riesgo de desestabilizacién del sistema de polimerizacion en funcién de la cantidad del
agente de suspensién que se agregara durante la polimerizacion o el momento de la adicion y, por lo tanto, la formacién
de particulas gruesas del polimero obtenido.

Se puede decir que las caracteristicas de estas técnicas convencionales se basan en el disefio del agente de
dispersion que se utilizara en la produccion del polimero de cloruro de vinilo polimerizado por la polimerizacién en
suspension. Esto se debe a que el interior de la resina de cloruro de vinilo obtenida es, posiblemente, altamente poroso
al determinar el grado de capacidad de activacién superficial del agente de dispersion que se va a usar. No es dificil
imaginar que la resina altamente porosa tiene una estructura de absorcidn facil de un plastificante en el interior mas
profundo. La resina que tiene tal estructura para absorber facilmente un plastificante en el interior mas profundo puede
ser facil de plastificar por completo. En consecuencia, la resina es facil de fundir en el momento del amasado y por lo
tanto la generacion de los ojos de pez se reduce.

Sin embargo, dichas técnicas convencionales no son necesariamente ventajosas desde el punto de vista de llevar a
cabo la polimerizacién de forma estable. Esto se debe a que la accion de evitar la aglomeracién de las gotas de aceite
monomérico entre si en la polimerizacion en suspension del polimero de cloruro de vinilo es posiblemente insuficiente
mediante el uso de un agente de dispersion que tiene una capacidad de activacion superficial extremadamente alta o
la disminucién de la cantidad del agente de dispersion afiadido en la etapa inicial de la polimerizacién. El disefio del
agente de dispersion que se utilizara en la polimerizacion puede dar como resultado un producto especial en el que
se cambian las propiedades bésicas del polimero de cloruro de vinilo obtenido, tal como un didmetro de particula
promedio, una cantidad de un plastificante que se va a absorber y una densidad aparente. Por lo tanto, las técnicas
convencionales no son de ninguna manera deseadas desde el punto de vista del control de la produccion.

Tal como se describi6é anteriormente, los procedimientos de produccién descritos en la solicitud de patente japonesa
abierta a la inspeccién publica N° H8-3206 y la patente japonesa N° 4688991 tienen problemas de desestabilizacion
de la polimerizacion y cambio en las propiedades béasicas del polimero de cloruro de vinilo producido. Polimeros de
vinilo distintos del polimero de cloruro de vinilo también tienen los mismos problemas.

Resumen de la invencion

En vista de lo anterior, un objeto de la presente invencién es proporcionar un procedimiento para producir un polimero
de vinilo que no implique los problemas de desestabilizacién de la polimerizacion o el cambio en las propiedades
basicas del polimero de vinilo producido y pueda reducir los ojos de pez en el polimero de vinilo producido.

Un procedimiento para producir un polimero de vinilo segin un aspecto de la presente invencion incluye una etapa de
polimerizacién de usar una composicioén que incluye una microcapsula y polimerizar un monémero de vinilo mediante
reaccion radical para producir un polimero de vinilo, donde la microcapsula tiene una estructura ndcleo/cubierta, y la
cubierta incluye un polimero soluble en agua y el ndcleo incluye un peréxido organico.

Es esencial para el presente procedimiento que el polimero soluble en agua sea al menos un polimero soluble en agua
que se selecciona del grupo que consiste en alcohol polivinilico, derivados de celulosa, gelatina, derivados de &cido
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poli(met)acrilico, polivinilpirrolidona y 6xido de polietileno.

En funcién de aun otro aspecto de la presente invencién, en el procedimiento para producir el polimero de vinilo, es
preferible que el alcohol polivinilico sea alcohol polivinilico parcialmente saponificado que tenga un grado de

saponificacion de 80 % por mol o mas y 99.5 % por mol o menos y un grado medio de polimerizacion de 1.500 o mas
y 3.500 o menos.

En funcién de aun otro aspecto de la presente invencién, en el procedimiento para producir el polimero de vinilo, es
preferible que la microcapsula tenga un diametro medio (D50) de 15 pm o menos.

En funcién de aun otro aspecto de la presente invencién, en el procedimiento para producir el polimero de vinilo, es
preferible que el perdxido organico tenga una temperatura de semivida de 10 horas en benceno a una concentracién
de 0,1 mol/L de 70 °C o menos.

En funcién de aun otro aspecto de la presente invencién, en el procedimiento para producir el polimero de vinilo, es
preferible que la etapa de polimerizacion sea una etapa de polimerizacion de cloruro de vinilo como el monémero de
vinilo para producir un polimero de cloruro de vinilo como el polimero de vinilo.

Lo anterior y otros objetos, caracteristicas, ventajas e importancia técnica e industrial de esta invencién se entenderan
mejor leyendo la siguiente descripcion detallada de las realizaciones preferidas actualmente de la invencién, cuando
se consideren en relacién con los dibujos adjuntos.

Descripcion detallada de las realizaciones preferidas de la invencion

A continuacion, se describird en detalle la realizaciéon. Cabe sefalar que la presente invenciéon no esta limitada en
absoluto por la siguiente realizacién.

El procedimiento para producir el polimero de vinilo segun la realizacion incluye una etapa de polimerizacion de usar
la composicion que incluye la microcapsula y polimerizar el monémero de vinilo mediante la reaccion radical para
producir el polimero de vinilo, en la que la microcapsula tiene la estructura de nicleo/cubierta, y la cubierta incluye el
polimero soluble en agua y el nucleo incluye el peréxido organico.

En el momento de la produccién del polimero de vinilo, el uso de la microcapsula permite que la distribucion de
concentracién del peroxido organico que tiene un papel como iniciador de polimerizacién sea uniforme en el reactor
de polimerizacion. Esto permite reducir los ojos de pez en el polimero de vinilo producido.

Tal como se describi6é anteriormente, el uso del procedimiento para producir el polimero de vinilo segun la realizacion
permite que se logre la reduccion en los ojos de pez en el polimero de vinilo sin determinar el agente de dispersién.
En otras palabras, el uso del procedimiento para producir el polimero de vinilo segln la realizacion permite que la
reduccion en los ojos de pez en el polimero de vinilo se logre sin preocupaciones sobre la formacion de particulas
gruesas asociadas con la reduccién en la estabilidad de la polimerizacién y, ademas, sin preocupaciones sobre el
cambio en las propiedades basicas en el polimero de vinilo.

Tal como se describi6 anteriormente, con respecto a las particulas que forman los ojos de pez, algunas de las causas
son las materias extranas excepto la resina tal como la contaminacion y una resina generada por calentamiento parcial
a alta intensidad en el procedimiento de secado en el procedimiento de produccion del polimero de cloruro de vinilo.
Sin embargo, la presente realizacién no pretende resolver dichos ojos de pez, sino que pretende hacer que las
particulas de polimero de cloruro de vinilo generadas debido a la no uniformidad de la distribucién de la concentracién
del iniciador de polimerizacion en el reactor de polimerizacion no puedan formar facilmente ojos de pez. El uso de la
microcépsula permite lograr este objeto. La realizacién también tiene una caracteristica de eliminar facilmente el
monomero restante en el polimero de vinilo y proporcionar un efecto de prevencién de incrustaciones.

En lo sucesivo, el procedimiento para producir el polimero de vinilo segun la realizacion se describira mas
especificamente. Ejemplos del mondémero de vinilo utilizado en el procedimiento de produccién incluyen monémeros
tales como cloruro de vinilo, estireno, ésteres de acido (met)acrilico, &cido (met}acrilico y acetato de vinilo. El cloruro
de vinilo se utiliza adecuadamente. Como monémero de vinilo, se puede usar un monémero de vinilo que se puede
copolimerizar con cloruro de vinilo junto con cloruro de vinilo. Ejemplos del monémero de vinilo que se pueden
copolimerizar con cloruro de vinilo incluyen haluros de vinilo o haluros de vinilideno tales como bromuro de vinilo y
cloruro de vinilideno; a-olefinas tales como etileno, propileno, 1-buteno, 1-penteno, 1-hexeno, 1-hepteno, 1-octeno, 1-
noneno, 1- deceno, 1-undeceno, 1-dodeceno, 1-trideceno y 1- tetradeceno, acido acrilico; ésteres de acido acrilico
tales como acrilato de metilo, acrilato de etilo y acrilato de butilo, ésteres de vinilo tales como acetato de vinilo y
propionato de vinilo; éteres de vinilo tales como lauril vinil éter e isobutil vinil éter, y vinilo aromatico tales como estireno.
Los mondmeros de vinilo que se pueden copolimerizar con cloruro de vinilo se pueden usar solos 0 se pueden usar
en combinacién de dos o0 mas de ellos.

Tal como se describié anteriormente, el polimero de vinilo que se va a producir es preferiblemente un homopolimero
de cloruro de vinilo que utiliza cloruro de vinilo solo como el monémero de vinilo o un copolimero que utiliza cloruro de
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vinilo y el monémero de vinilo que se puede copolimerizar con cloruro de vinilo como los monémeros de vinilo.

En el caso del copolimero, generalmente se utiliza cloruro de vinilo en una cantidad del 50 % en masa o mas en los
mondémeros de vinilo. En otras palabras, en el procedimiento para producir el polimero de vinilo segun la realizacion,
la etapa de polimerizacion es preferiblemente una etapa de polimerizacion de cloruro de vinilo como el monémero de
vinilo para producir el polimero de cloruro de vinilo (mas especificamente, el homopolimero de cloruro de vinilo) como
el polimero de vinilo. Alternativamente, la etapa de polimerizacion también es preferiblemente una etapa de
polimerizacion de cloruro de vinilo y el monémero de vinilo que se puede copolimerizar con cloruro de vinilo para
proporcionar el polimero de cloruro de vinilo como el polimero de vinilo.

La etapa de polimerizacion se lleva a cabo, por ejemplo, mediante la polimerizacion en suspensién. Las condiciones
de polimerizacion no estan particularmente limitadas. Por ejemplo, el monémero de vinilo, la composicion que incluye
la microcapsula, el agente de suspension y el medio acuoso se cargan en el recipiente de polimerizacién y luego se
eleva una temperatura del contenido en el recipiente de polimerizacién mientras el contenido se agita para llevar a
cabo la reaccion de polimerizacion. Especificamente, la reaccion de polimerizacion se lleva a cabo de 20 °C a 80 °C
durante 1 hora a 20 horas.

Composicion que incluye microcépsula

En la presente, se describira la composicion que incluye la microcapsula utilizada para el procedimiento para producir
el polimero de vinilo segun la realizacion. Tal como se describi6 anteriormente, la microcapsula incluida en la
composicion tiene la estructura de nucleo/cubierta, en la que la cubierta incluye un polimero soluble en agua
especificamente seleccionado y el nucleo incluye el peréxido organico. En la microcéapsula, el peréxido organico esta
encapsulado. En otras palabras, la microcapsula es una sustancia tipo particula recubierta que tiene una sustancia
tipo particula que incluye el per6xido organico y la capa recubierta que incluye el polimero soluble en agua unido a la
superficie de la sustancia tipo particula. La formacion de la estructura de nlcleo/cubierta se puede confirmar mediante
la solubilidad de la microcapsula en dicloruro de etileno (EDC) descrito en los Ejemplos a continuacion. La
microcapsula se dispersa, por ejemplo, en un medio acuoso y forma una composicién junto con el medio acuoso.

El polimero soluble en agua incluido en la cubierta es al menos un polimero soluble en agua que se selecciona del
grupo que consiste en alcohol polivinilico, derivados de celulosa, gelatina, derivados de acido poli(met)acrilico,
polivinilpirrolidona y 6xido de polietileno. Los polimeros solubles en agua se pueden usar solos 0 se pueden usar en
combinacion de dos o mas de ellos.

El alcohol polivinilico se produce generalmente saponificando un polimero de éster de vinilo usando un procedimiento
conocido.

Un mondémero de éster de vinilo no esta particularmente limitado y los ejemplos del monémero de éster de vinilo
pueden incluir ésteres de vinilo de acidos grasos tales como acetato de vinilo, formiato de vinilo, propionato de vinilo,
caprilato de vinilo y versatato de vinilo. Estos mondémeros pueden usarse solos 0 en combinacion con dos o mas de
ellos.

En el momento de polimerizar el mondémero de éster de vinilo, el monémero de éster de vinilo se puede copolimerizar
con otros mondémeros. Los otros mondmeros que se pueden usar no son particularmente limitados. Ejemplos de los
otros monémeros incluyen a-olefinas, acido acrilico y sus sales, ésteres de acido acrilico, acido metacrilico y sus sales,
ésteres de acido metacrilico, acrilamida, derivados de acrilamida, metacrilamida, derivados de metacrilamida, éteres
de vinilo, nitrilos, haluros de vinilo, haluros de vinilideno, compuestos de alilo, acido dicarboxilico insaturado y sus
sales 0 sus ésteres, acidos olefinicos y sus sales, compuestos de vinilo y ésteres de alquilo de acidos grasos. Estos
otros mondmeros pueden usarse solos 0 en combinacién con dos o0 mas de ellos.

En el momento de la polimerizacion del polimero de éster de vinilo, puede coexistir un agente de transferencia de
cadena con el fin de, por ejemplo, ajustar el grado de polimerizacién del polimero de éster de vinilo que se va a obtener.
El agente de transferencia de cadena no esta particularmente limitado. Ejemplos del agente de transferencia de
cadena incluyen aldehidos tales como acetaldehido, propionaldehido, butiraldehido y benzaldehido; cetonas tales
como acetona, metil etil cetona, hexanona y ciclohexanona; mercaptanos tales como 2-hidroxietanotiol y dodecil
mercaptano; y haluros organicos tales como tetracloruro de carbono, tetrabromuro de carbono, diclorometano,
dibromometano, tricloroetileno y percloroetileno. Estos agentes de transferencia de cadena pueden usarse solos o0 en
combinacion con dos o0 mas de ellos.

El alcohol polivinilico puede ser alcohol polivinilico proporcionado mediante modificacion después de la produccion de
alcohol polivinilico mediante los procedimientos de esterificacion acetoacética, acetalizacion, uretanoizacién,
eterificacion, injerto, esterificacion con fosfato y oxialquilenacién de alcohol polivinilico, es decir, alcohol polivinilico
modificado.

Ejemplos de los derivados de celulosa incluyen metilcelulosa, etilcelulosa, hidroxietilcelulosa, hidroxipropilcelulosa,
hidroximetilpropilcelulosa y carboximetilcelulosa.
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Ejemplos de los derivados de acido poli(met)acrilico incluyen sales de acido poliacrilico, poliacrilamida y ésteres de
acido poliacrilico. Ejemplos de las sales de &cido poliacrilico incluyen sales formadas de un acido poliacrilico y un
cation monovalente. Ejemplos del cation monovalente incluyen Li*, Na*, K* y NH4*. Ejemplos de ésteres de acido
poliacrilico incluyen ésteres alquilo de acido poliacrilico. El grupo alquilo en los ésteres de alquilo de acido poliacrilico
es preferiblemente un grupo alquilo que tiene un nimero de atomos de carbono de 1 a 5 y mas preferiblemente un
grupo alquilo que tiene un nimero de atomos de carbono de 1 a 3.

De estos polimeros, el alcohol polivinilico parcialmente saponificado se utiliza adecuadamente como el polimero
soluble en agua porque los ojos de pez en el polimero de vinilo producido pueden reducirse mas.

El alcohol polivinilico parcialmente saponificado tiene preferiblemente un grado de saponificacion del 80 % por mol o
mas y 99,5 % por mol 0 menos. El grado de saponificacion se puede determinar segun el procedimiento de medicion
del grado de saponificacion del alcohol polivinilico prescrito en JIS K 6726. Un grado de saponificacion de menos del
80 % por mol puede causar la disolucién de la cubierta con el medio acuoso antes de que el iniciador de polimerizacién
se disperse uniformemente en el reactor de polimerizacion. Esto puede causar una distribucion de concentracién no
uniforme del iniciador de polimerizacion y, por lo tanto, los ojos de pez pueden aumentar en el polimero de vinilo
producido. Por otro lado, un grado de saponificacién de mas del 99,5 % por mol puede ser desfavorable desde el punto
de vista econdmico debido a que requiere mucha energia para calentarse y disolverse.

El alcohol polivinilico parcialmente saponificado tiene preferiblemente un grado promedio de polimerizacion de 1.500
o0 mas y 3.500 o menos. El grado promedio de polimerizacion se puede determinar segun el grado promedio de
procedimiento de medicién de polimerizacién de alcohol polivinilico prescrito en JIS K 6726. Un grado de
polimerizacion inferior a 1.500 puede provocar la disolucion de la cubierta con el medio acuoso antes de que el iniciador
de polimerizacion se disperse uniformemente en el reactor de polimerizacién. Esto puede causar una distribuciéon de
concentracion no uniforme del iniciador de polimerizacién y, por lo tanto, los ojos de pez pueden aumentar en el
polimero de vinilo producido. En particular, en el caso del procedimiento de polimerizaciéon de carga de agua a alta
temperatura, esta tendencia se vuelve notable y puede ocurrir un aumento significativo en los ojos de pez. Por otro
lado, un grado de polimerizacién de mas de 3.500 puede resultar en que se requiera un tiempo excesivo para disolver
la cubierta y, por lo tanto, también se requiera un tiempo excesivo para que el iniciador de polimerizacion penetre en
la gota de aceite del monémero de vinilo. Por lo tanto, aunque los ojos de pez se pueden reducir, el tiempo de
polimerizacion se vuelve mas largo y, por lo tanto, la productividad puede deteriorarse, lo que es desfavorable.

El peréxido orgénico incluido en el nicleo tiene preferiblemente una temperatura de semivida de 10 horas en benceno
a una concentracién de 0,1 mol/L de 70 °C o menos y mas preferiblemente 30 °C o0 mas y 70 °C o menos. Una
temperatura de vida media de 10 horas de mas de 70 °C requiere una cantidad excesivamente grande del perdxido
organico y, por lo tanto, puede provocar el deterioro de la colorabilidad inicial, la resistencia a la extraccién y similares
del polimero de vinilo producido. Por otro lado, una temperatura de semivida de 10 horas de menos de 30 °C puede
hacer que la actividad del per6xido organico que sirve como iniciador de polimerizacion sea dificil de retener. En la
presente memoria descriptiva, la temperatura de vida media de 10 horas también se denomina T10-HDT.

Ejemplos especificos del perdxido organico incluyen un compuesto de peréxido de diacil, un compuesto de
peroxidicarbonato y un compuesto de peroxiester, que tienen la temperatura de semivida de 10 horas dentro del
intervalo anterior. Los peréxidos organicos se pueden usar solos o se pueden usar en combinacion con dos 0 mas de
ellos.

Ejemplos del compuesto de perdxido de diacil incluyen un compuesto representado por la siguiente férmula general

().

(0] O
i I (1)
R'-C—-0—-0-C—R'

En la férmula (1), dos R pueden ser iguales o diferentes entre si y son grupos alquilo sustituidos o no sustituidos
que tienen un nimero de atomos de carbono de 1 a 12. Los grupos alquilo pueden ser lineales, ramificados o
ciclicos. Ejemplos de los grupos alquilo incluyen grupos n-alquilo tales como un grupo metilo, un grupo etilo, un
grupo n-propilo, un grupo n-butilo, un grupo n-pentilo, un grupo n-hexilo, un grupo n-heptilo, un grupo n-octilo, un
grupo n-nonilo, un grupo n-decilo, un grupo n- undecilo y un grupo n-dodecilo; grupos sec-alquilo; grupos terc-alquilo
tales como un grupo terc-butilo, un grupo terc-pentilo, un grupo terc-hexilo, un grupo terc-nonilo y un grupo terc-
decilo; grupos isoalquilo tales como un grupo isopropilo, un grupo isobutilo, un grupo isopentilo, un grupo isoheptilo y
un grupo isooctilo; grupos cicloalquilo tales como un grupo 1-ciclohexil-1-metilo; y un grupo 2,4,4-trimetilpentilo.

Como el compuesto de peroxido de diacil, mas especificamente perdxido de dilauroilo (T10-HDT = 62 °C), peréxido

de di (3,5,5-trimetilhexanoil) (T10-HDT = 59 °C), perdxido de diisobutilo (T10-HDT = 33 °C), peroxido de &cido
disuccinico (T10- HDT = 65 °C) y similares se utilizan adecuadamente.
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Ejemplos del compuesto de peroxidicarbonato incluyen un compuesto representado por la siguiente férmula general

@).

o 0

1 i (2)
RZ—0—-C—-0—-0-C—-0-R?

En la férmula (2), dos R? pueden ser iguales o diferentes entre si y son grupos alquilo sustituidos o no sustituidos que
tienen un nimero de atomos de carbono de 1 a 10. Los grupos alquilo pueden ser lineales, ramificados o ciclicos.
Ejemplos de los grupos alquilo incluyen grupos n-alquilo tales como un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo n-propilo,
un grupo n-butilo, un grupo n-pentilo, un grupo n-hexilo, un grupo n-heptilo, un grupo n-octilo, un grupo n-nonilo y un
grupo n-decilo; grupos secalquilo; grupos terc-alquilo tales como un grupo terc-butilo, un grupo terc-pentilo, un grupo
terc-hexilo, un grupo terc-nonilo y un grupo terc-decilo; grupos isoalquilo tales como un grupo isopropilo, un grupo
isobutilo, un grupo isopentilo, un grupo isoheptilo y un grupo isooctilo; grupos cicloalquilo tales como un grupo 1-
ciclohexil-1-metiletilo; y un grupo 2,4,4-trimetilpentilo.

Como compuesto de peroxidicarbonato, mas especificamente se utilizan di-(2-etilhexil)peroxidicarbonato (T10-HDT =
44 °C), peroxidicarbonato de di-n-propilo (T10-HDT = 40 °C) , peroxidicarbonato de diisopropilo (T10-HDT = 41 °C),
peroxidicarbonato de di- (4-t- butilciclohexilo) (T10-HDT = 41 °C) , peroxidicarbonato de di-sec-butilo (T10-HDT =
41 °C) y similares.

Ejemplos del compuesto de peroxiester incluyen un compuesto representado por la siguiente formula general (3),

o

" (3)
R*~C—-0-0-R°

En la férmula (3), dos R® pueden ser iguales o diferentes entre si y son grupos alquilo sustituidos o no sustituidos que
tienen un nimero de 4&tomos de carbono de 1 a 10 o grupos aralquilo que tienen un nimero de atomos de carbono de
7 a 10. Los grupos alquilo pueden ser lineales, ramificados o ciclicos. Ejemplos de los grupos alquilo incluyen grupos
n-alquilo tales como un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo n-propilo, un grupo n-butilo, un grupo n-pentilo, un grupo
n-hexilo, un grupo n-heptilo, un grupo n-octilo, un grupo n-nonilo y un grupo n-decilo; grupos secalquilo; grupos terc-
alquilo tales como un grupo terc-butilo, un grupo terc-pentilo, un grupo terc-hexilo, un grupo terc-nonilo y un grupo terc-
decilo; grupos isoalquilo tales como un grupo isopropilo, un grupo isobutilo, un grupo isopentilo, un grupo isoheptilo y
un grupo isooctilo; grupos cicloalquilo tales como un grupo 1-ciclohexil-1-metiletilo; un grupo 2,4,4-trimetilpentilo; y los
ejemplos de los grupos aralquilo incluyen grupos tales como un grupo 2-propanil-2-il.

Como el compuesto de peroxiester, mas especificamente peroxineodecanoato de t-butilo (T10-HDT = 46 °C),
peroxineodecanoato de t-hexilo (T10-HDT = 45 °C), peroxipivalato de t-butilo (T10-HDT = 54,6 °C), peroxipivalato de
t-hexilo (T10-HDT = 53 °C), peroxineodecanoato de a-cumilo (T10-HDT = 37 °C), peroxineoheptanoato de t-butilo
(T10-HDT = 51 °C), peroxineodecanoato de t-amilo (T10-HDT = 43 °C), peroxineodecanoato de 1,1,3,3-tetrametilbutilo
(T10-HDT = 41 °C) , peroxipivalato de 1,1,3,3-tetrametilbutilo (T10-HDT = 48 °C), y similares se utilizan
adecuadamente.

La temperatura de vida media de 10 horas (T10-HDT) se puede determinar de la siguiente manera. Se prepara una
solucion de benceno en la que la concentracion de peréxido organico es de 0,1 mol/L.

La solucion se sella en un tubo de vidrio purgado con nitrégeno y el tubo se sumergié en un bafio de temperatura
constante ajustado a la temperatura predeterminada para descomponer térmicamente el peréxido organico. Se mide
el cambio en la concentracion del perdxido organico en relacion con el tiempo. En las condiciones de reaccion, la
reaccion de descomposicion del peroxido organico se puede tratar aproximadamente como una reaccion de primer
orden vy, por lo tanto, las siguientes férmulas (4) y (5) son verdaderas.

dx/dt = k(a - x) (4)
In [a/(a - x)] = kt (5)

En las dos formulas (4) y (5), x representa la concentracion del peréxido organico descompuesto, a representa la
concentracién inicial del per6xido organico, k representa una constante de velocidad de descomposicién y t representa
el tiempo. La semivida se refiere a un tiempo requerido para disminuir la concentracién de perdxido organico a la mitad
de la concentracién inicial por descomposicion. Por lo tanto, la semivida esta representada por t12 y a/2 se sustituye
por x en la férmula (5) para obtener la siguiente férmula de relacion.

kte=In2  (6)
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A partir del cambio de concentracion del perdxido organico medido anteriormente, se grafica la relacién entre el tiempo
ty In[a- (a-x)]. Se determina que el gradiente de la linea recta obtenida es k y, por lo tanto, la semivida ti2 se determina
a la temperatura de la férmula (6). Por lo tanto, la temperatura de semivida de 10 horas se puede determinar como
una temperatura a la que el t12 de un determinado peréxido organico es de 10 horas.

El diametro de particula de la microcapsula no esta particularmente restringido. El diametro medio (D50) de la
microcapsula es preferiblemente 15 um o menos y mas preferiblemente 0,5 um o mas y 15 pm o menos. El diametro
medio (D50) dentro del intervalo anterior permite que la estabilidad de almacenamiento de la microcapsula en la que
se encapsula el perdxido organico en el medio acuoso esté mas asegurada.

Tal como se describié anteriormente, la microcapsula descrita anteriormente se dispersa, por ejemplo, en el medio
acuoso para formar la composicion junto con el medio acuoso. El contenido del peréxido organico en la composicion
(liquido acuoso) es generalmente del 10 % en masa o méas y del 70 % en masa o menos y preferiblemente del 15 %
en masa o mas y del 65 % en masa o menos, y mas preferiblemente del 30 % en masa o mas y del 60 % en masa o
menos. Un contenido de peréxido organico inferior al 10 % en masa puede dar lugar a un alto coste de transporte y,
por lo tanto, puede ser desfavorable desde el punto de vista econémico.

Ejemplos del medio acuoso incluyen agua tal como agua limpia, agua con intercambio de iones, agua destilada y agua
ultrapura y medios mezclados de agua con un solvente organico soluble en agua. Ejemplos del disolvente organico
soluble en agua incluyen alcoholes tales como metanol, etanol, n-propanol, isopropanol (2-propanol), etilenglicol y
dietilenglicol. En el caso donde el medio acuoso es el medio mixto, el contenido del solvente organico soluble en agua
en el medio acuoso es preferiblemente mayor que 0 % en masa y 50 % en masa o0 menor.

La microcapsula descrita anteriormente se prepara preferiblemente mediante un procedimiento de emulsion.
Especificamente, la microcapsula se puede preparar mezclando de forma giratoria el polimero soluble en agua (por
ejemplo, el alcohol polivinilico parcialmente saponificado), el perdxido organico y el medio acuoso. En este caso, la
mezcla de rotacion se lleva a cabo preferiblemente a alta velocidad y puede llevarse a cabo mientras la cantidad de
rotacion se ajusta adecuadamente. El nimero de rotacion es preferiblemente 1.000 rpm 0 més y 3.000 rpm 0 menos.
La mezcla se puede emulsionar adecuadamente en -30 °C o mas y 50 °C o menos y preferiblemente -20 °C o més y
30 °C o menos durante 30 segundos 0 mas y 120 minutos 0 menos. En consecuencia, se obtiene la composicion (el
liquido acuoso) en la que se dispersa la microcapsula en el medio acuoso.

Un aparato ser usado puede ser un aparato bien conocido. Ejemplos del aparato utilizable incluyen un agitador de tipo
de rotacién mecanica, un agitador de tipo de cizallamiento de rotacion de alta velocidad, un molino coloidal, un molino
de perlas, un homogeneizador, un homogeneizador presurizado, un homogeneizador ultrasénico, un homomezclador
y un microfluidizador.

En la mezcla, el medio acuoso se utiliza de manera deseable en una cantidad de 30 partes en masa o mas y 180
partes en masa o0 menos y mas preferiblemente en una cantidad de 20 partes en masa o mas y 150 partes en masa o
menos en relacion con las 100 partes en masa del per6xido organico.

En la mezcla, el polimero soluble en agua (por ejemplo, el alcohol polivinilico parcialmente saponificado) se utiliza
preferiblemente en una cantidad de 0,001 parte en masa o mas y 30 partes en masa o menos y mas preferiblemente
se utiliza en una cantidad de 0,01 parte en masa o mas y 25 partes en masa o menos en relacion con 100 partes en
masa del per6xido organico.

En la mezcla, el perdxido organico se puede usar emulsionando previamente con un solvente de isoparafina para diluir
o disolver el peréxido organico. En la mezcla, se puede anadir un tensioactivo adicional, si es necesario.

La microcapsula descrita anteriormente se puede preparar mediante procedimientos de formacion de microcapsulas
conocidos que no sean el procedimiento de emulsion. Ejemplos de los procedimientos de formacién de microcapsulas
conocidos que no sean el procedimiento de emulsién incluyen un procedimiento de coacervacion, un procedimiento
de secado por pulverizacién, un procedimiento de secado en liquido y un procedimiento in situ.

En la etapa de polimerizacion, la composicién que incluye la microcapsula que encapsula el peroxido organico se
utiliza preferiblemente en una cantidad de la microcapsula incluida en la composicién de 0,01 parte en masa a 0,5
parte en masa o menos con respecto a 100 partes en masa del monémero de vinilo.

A medida que el agente de suspensidn se carga en el recipiente de polimerizacion, especificamente, se utiliza el
polimero soluble en agua. Ejemplos del polimero soluble en agua incluyen éteres de celulosa solubles en agua tales
como metilcelulosa, hidroxietilcelulosa, hidroxipropilcelulosa e hidroxipropilmetilcelulosa; alcoholes polivinilicos
parcialmente saponificados solubles en agua o solubles en aceite; polimeros de &acido (met)acrilico; y gelatina. Los
agentes de suspension se pueden usar solos 0 se pueden usar en combinacion con dos o0 mas de ellos. El agente de
suspension se utiliza generalmente en una cantidad de 0,02 parte en masa o mas y 5,0 partes en masa o menos y
preferiblemente en una cantidad de 0,04 parte en masa o mas y 1,5 partes en masa o0 menos en relacién con 100
partes en masa del monémero de vinilo.
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Ejemplos del medio acuoso cargado en el recipiente de polimerizacién incluyen agua tal como agua limpia, agua con
intercambio de iones, agua destilada y agua ultrapura y medios mezclados de agua con un solvente organico soluble
en agua. Ejemplos del disolvente organico soluble en agua incluyen alcoholes tales como metanol, etanol, n-propanol,
isopropanol (2-propanol), etilenglicol y dietilenglicol. En el caso donde el medio acuoso es el medio mixto, el contenido
del solvente organico soluble en agua en el medio acuoso es preferiblemente mayor que 0 % en masa y 50 % en masa
o menor. El medio acuoso se utiliza generalmente en una cantidad de 90 partes en masa o mas y 250 partes en masa
0 menos y preferiblemente en una cantidad de 100 partes en masa o mas y 200 partes en masa 0 menos en relacion
con 100 partes en masa del mondmero de vinilo.

En el momento de la polimerizacion, se pueden afadir otros aditivos al recipiente de polimerizacion, si es necesario.
Ejemplos de los aditivos incluyen iniciadores de polimerizacion solubles en aceite excepto los perdxidos organicos;
agentes de ajuste para el grado de polimerizacion tal como acetaldehido, butiraldehidor tricloroetileno,
perclorometileno y mercaptanos; e inhibidores de polimerizacién tales como compuestos de fenol, compuestos de
azufre y compuestos de N-6xido. Ademas, por ejemplo, se pueden usar ajustadores de pH, agentes de prevencién de
incrustaciones o agente de reticulacién como los aditivos. Los aditivos se pueden usar solos 0 se pueden usar en
combinacion con dos o0 mas de ellos.

La composicién que incluye la microcapsula se puede agregar colectivamente o se puede agregar de forma
intermitente o continua al recipiente de polimerizacion dependiendo del propdsito de uso. Cada uno del monémero de
vinilo, el agente de suspension y el medio acuoso puede cargarse en el camino durante la polimerizacion.

En el procedimiento para producir el polimero de vinilo descrito anteriormente, la etapa de polimerizacion puede
llevarse a cabo mediante el uso de cloruro de vinilo en una cantidad de menos del 50 % en masa como el monémero
de vinilo. La etapa de polimerizacién puede llevarse a cabo no utilizando cloruro de vinilo, sino utilizando el monémero
de vinilo solo que puede copolimerizarse con cloruro de vinilo.

En el procedimiento para producir el polimero de vinilo, la etapa de polimerizacién puede llevarse a cabo por un tipo
de polimerizacion, excepto la polimerizacion en suspensién. Especificamente, el tipo de polimerizacién no esta
particularmente limitado siempre que se pueda llevar a cabo la reaccion de polimerizacion radical del monémero de
vinilo. Ejemplos del tipo de polimerizacién pueden incluir polimerizacion en emulsion, polimerizacién a granel y
polimerizacién en suspension fina.

La presente invencién no esta limitada por la realizacion. Los productos constituidos por la combinacion adecuada de
los constituyentes descritos anteriormente se incluyen en la presente invencion. Los expertos en la técnica pueden
evolucionar facilmente otros efectos y ejemplos de modificacion. Por lo tanto, el aspecto de la presente invencién mas
amplio no esta limitado por la realizacién y son posibles varias modificaciones.

EJEMPLOS

En lo sucesivo, la realizacion se describira en detalle con base en Ejemplos llevados a cabo con el fin de aclarar el
efecto de la realizacion. La realizacion no esta limitada en absoluto por los ejemplos y ejemplos comparativos descritos
a continuacion.

Ejemplo 1
(1) Produccion de liquido acuoso, incluyendo microcapsula

En un matraz de cuatro cuellos de 500 ml equipado con un dispositivo de agitacion comun y un termémetro, se
cargaron 15 partes en masa de agua, 10 partes en masa de la solucién acuosa de alcohol polivinilico parcialmente
saponificado (concentracién 10 % en masa) con un grado de saponificacion de 88 % en moles y un grado promedio
de polimerizacion de 1.800, 17 partes en masa de etanol y 3 partes en masa de un tensioactivo (monooleato de
sorbitan) y se disolvieron, y luego la temperatura dentro del matraz se ajusté a 5 °C a 10 °C. A esta solucion, se
agregaron por goteo 55 partes en masa de peroxidicarbonato de di-(2- etilhexilo) a medida que el peréxido organico y
la mezcla resultante se agitaron vigorosamente. La mezcla se agitd adicionalmente durante 30 minutos para
proporcionar un liquido acuoso (un liquido de composiciéon de microcapsula) que incluye la microcapsula en la que se
encapsulo di-(2- etilhexil)peroxidicarbonato. En la Tabla 1, se enumera el didmetro medio (D50) de la microcédpsula
obtenida medida con un aparato de medicién de distribucién de tamafo de particula tipo difraccion laser.

(2) Evaluacion de la solubilidad en dicloruro de etileno (EDC)
La solubilidad de la microcéapsula en dicloruro de etileno (EDC) se evalué mediante el siguiente procedimiento.

En un vaso de precipitados de 500 ml, se cargaron 150 partes en masa de agua, 50 partes en masa del liquido acuoso
que incluye la microcapsula y 100 partes en masa de EDC y la mezcla resultante se agité usando un dispositivo de
agitacion comun a una temperatura interna de 40 °C durante 5 minutos. Posteriormente, la mezcla agitada se dejo
reposar. Se observé un estado cuando se separaron la fase EDC y la fase acuosa y se evalu6 segun los siguientes
criterios.
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Los resultados se muestran en la Tabla 1.

o: Un estado en el que casi ninguna microcapsula se disuelve en la fase EDC

A: Un estado en el que menos de la mitad de la cantidad total de la microcapsula se disuelve en la fase EDC
x: Un estado en el que la mitad o méas de la cantidad total de la microcapsula se disuelve en la fase EDC

Para reducir los ojos de pez en el polimero de vinilo producido, se requiere la formacién de la microcapsula que tiene
la estructura de nucleo/cubierta. En otras palabras, se requiere que la microcapsula no se disuelva inmediatamente
en el polimero de vinilo, sino que se disperse en el medio acuoso durante un periodo determinado después de que la
microcapsula se cargue en el reactor de polimerizacién. Por lo tanto, utilizando el procedimiento de polimerizacion en
suspensién de cloruro de vinilo como modelo y EDC como una pseudo sustancia de cloruro de vinilo, se evalud la
solubilidad de la microcapsula en EDC. Un excelente resultado de evaluacion permite confirmar la formacion de la
microcapsula que tiene la estructura de nicleo/cubierta.

(3) Produccion de polimero de cloruro de vinilo

En un reactor de polimerizacion de acero inoxidable que tiene un contenido interior de 2 m2, se cargaron 876 kg de
agua desionizada, 182,5 g de hidroxipropilmetilcelulosa, 182,5 g de alcohol polivinilico parcialmente saponificado que
tiene un grado de saponificacion de 80,5 % por mol y un grado promedio de polimerizacion de 2.500, y 65 g de alcohol
polivinilico parcialmente saponificado que tiene un grado de saponificacién de 48 % por mol y un grado promedio de
polimerizacion de 230. El interior del reactor de polimerizacion se desgasificé a una presion interna de 8 kPa (presion
absoluta) y posteriormente se cargaron 730 kg del monémero de cloruro de vinilo. Con agitacion, el liquido acuoso
que incluye la microcapsula obtenida en (1) encapsulando el iniciador de polimerizacién se cargé en una masa de 400
g en términos del peroxido organico puro y el aumento de temperatura se inici6 simultaneamente mediante el flujo de
agua tibia a través de la camisa. En la etapa en la que la temperatura en el reactor de polimerizacion alcanzé 57,0 °C,
esta temperatura se mantuvo y se continué la polimerizacion.

En el momento en que una relacion de conversion de polimerizacion alcanzé 88 %, se agregaron 186 g de 35 % en
masa de liquido de dispersién acuosa de trietilenglicol-bis [3-(3-t-butil-5-metil-4-hidroxifenil)propionato] en el reactor
de polimerizacion y posteriormente se recuper6 el monémero sin reaccionar. La suspension polimérica se deshidraté
y se secO para producir un polimero de cloruro de vinilo.

La gravedad especifica aparente, el didametro de particula promedio, la cantidad de absorcién del plastificante y el
numero de ojos de pez del polimero obtenido se midieron segun los siguientes procedimientos. Los resultados se
listan en la Tabla 1.

- Densidad aparente -
La densidad aparente del polimero de muestra se midié de acuerdo con JIS K 7365.
- Diametro medio de particula -

Los tamices que tienen una dimension nominal de 300 um, 250 ym, 180 ym, 150 ym, 106 um y 75 ym en los tamices
de prueba prescritos en JIS Z 8801 se conectaron a un tamiz agitador de tipo de grifo bajo. En el tamiz superior, se
vertieron suavemente 100 g del polimero de muestra. Después de 10 minutos de agitacion, se midié la masa del
polimero de muestra restante en cada uno de los tamices y se determinaron los porcentajes (A a F) a la masa total
(100 g).

A: Relacién restante (%) en el tamiz con una dimensién nominal de 250 ym

B: Relacion restante (%) en el tamiz con una dimension nominal de 180 ym

C: Relacion restante (%) en el tamiz con una dimension nominal de 150 pm

D: Relacion restante (%) en el tamiz con una dimensién nominal de 106 ym

E: Relacién restante (%) en el tamiz con una dimension nominal de 75 pm

F: Relacion de paso (%) a través del tamiz con una dimensién nominal de 75 ym

El diametro de particula promedio se determiné sustituyendo las relaciones restantes determinadas y la relacion de
paso de cada uno de los tamices en la siguiente formula.

Diametro medio de particula (um) = {(A x 300) + (B x 215) + (C x 165) + (D x 128) + (E x 90) + (F x 60)} x (1/100)
- Cantidad de absorcién del plastificante -

La cantidad de absorcion del plastificante (%) del polimero de muestra se midié de acuerdo con JIS K 7386.
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- Namero de ojos de pez -

Se mezclaron cien partes en masa del polimero de muestra, 50 partes en masa de ftalato de bis(2-etilhexilo) (DOP),
2,0 partes en masa de estabilizador Ba/Zn, 5,0 partes en masa de aceite de soja epoxidado, 0,1 parte en masa de
negro de carbéon y 0,5 parte en masa de diéxido de titanio para producir un compuesto. Con un molino de rodillos, se
amasaron 50 g de este compuesto a 145 °C durante 5 minutos para ser tomados parcialmente como una lamina que
tiene un espesor de 0,3 mm. El nimero de ojos de pez se determind contando el nimero de particulas claras en 100
cm? de esta lamina.

Ejemplo 2

Se llev6 a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que el alcohol polivinilico parcialmente
saponificado utilizado en la produccion del liquido acuoso que incluye la microcapsula se reemplazé con alcohol
polivinilico parcialmente saponificado que tiene un grado de saponificacién de 88 % por mol y un grado promedio de
polimerizacion de 3.300. Los resultados se listan en la Tabla 1.

Ejemplo 3

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que el alcohol polivinilico parcialmente
saponificado utilizado en la produccion del liquido acuoso que incluye la microcapsula se reemplazé con alcohol
polivinilico parcialmente saponificado que tiene un grado de saponificacién de 82 % por mol y un grado promedio de
polimerizacion de 2.400. Los resultados se listan en la Tabla 1.

Ejemplo 4

Se llev6 a cabo el mismo procedimiento que el procedimiento en el Ejemplo 1, excepto que el alcohol polivinilico
parcialmente saponificado utilizado en la produccion del liquido acuoso que incluye la microcapsula se reemplazé con
alcohol polivinilico parcialmente saponificado que tiene un grado de

saponificacion del 98 % por mol y un grado medio de polimerizacién de 1.700. Los resultados se listan en la Tabla 1.
Ejemplo 5

Se llevd a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que en la produccion del liquido de composicion
de microcapsulas, los materiales se reemplazaron con 40 partes en masa de agua, 5 partes en masa de una solucién
acuosa (concentracion 10 % en masa) del alcohol polivinilico parcialmente saponificado y 35 partes en masa de di-(2-
etilhexil)peroxidicarbonato. Los resultados se listan en la Tabla 1.

Ejemplo 6

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que el alcohol polivinilico parcialmente
saponificado utilizado en la producciéon del liquido acuoso que incluye la microcapsula se reemplazé con gelatina. Los
resultados se listan en la Tabla 1.

Ejemplo 7

Se llevd a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que el peréxido organico utilizado en la
produccion del liquido acuoso que incluye la microcapsula se reemplazd con peroxineodecanoato de t-butilo. Los
resultados se listan en la Tabla 1.

Ejemplo comparativo 1

Se llevd a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1, excepto que se utilizé una solucién de isoparafina de di-
(2- etilhexil)peroxidicarbonato con una concentracion del 70 % en lugar del liquido de composicion de la microcapsula.

Los resultados se listan en la Tabla 1. En este caso, los ojos de pez del polimero de cloruro de vinilo obtenido
aumentaron y, por lo tanto, la calidad del producto formado del polimero de cloruro de vinilo se deterioro.

Ejemplo comparativo 2

Se llev6 a cabo el mismo procedimiento que el procedimiento en el Ejemplo 1, excepto que el alcohol polivinilico
parcialmente saponificado no se utilizé en la produccién del liquido de composicion de microcapsula. Los resultados
se listan en la Tabla 1. En este caso, la microcapsula no se formd, pero se formé un aglomerado que tiene un diametro
medio de 200 pym.
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A partir de los resultados enumerados en la Tabla 1, se ha encontrado que, con la microcapsula descrita anteriormente,
el polimero de vinilo que tiene la cantidad extremadamente pequefia de ojos de pez se puede obtener en la produccién
del polimero particularmente usando el monémero de cloruro de vinilo o el mondémero de cloruro de vinilo y el
monémero que se puede copolimerizar con el mondémero de cloruro de vinilo entre la produccion de los polimeros de
vinilo para los que se requiere una productividad mejorada. Ademads, se ha descubierto que la estabilidad de
polimerizacion y las propiedades béasicas del polimero de vinilo se pueden retener.

En funcién de la presente realizacion, puede proporcionarse un procedimiento para producir un polimero de vinilo que
puede reducir los ojos de pez en el polimero de vinilo producido.

Aunque la invencién se ha descrito con respecto a realizaciones especificas para una descripcion completa y clara,
las reivindicaciones adjuntas, por lo tanto, no deben limitarse, sino que deben interpretarse como que incorporan todas
las modificaciones y construcciones alternativas que pueden ocurrir a un experto en la técnica que se encuentran
bastante dentro de la ensefianza basica expuesta en esta invencion.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para producir un polimero de vinilo, comprendiendo el procedimiento:

una etapa de polimerizacion de usar una composicién que incluye una microcapsula y polimerizar un monémero de
vinilo mediante reaccion radical para producir un polimero de vinilo, donde

la microcapsula tiene una estructura de ndcleo/cubierta, y
la cubierta incluye un polimero soluble en agua y el nicleo incluye un perdxido organico,

donde el polimero soluble en agua es al menos un polimero soluble en agua que se selecciona del grupo que consiste
en alcohol polivinilico, derivados de celulosa, gelatina, derivados de acido poli(met)acrilico, polivinilpirrolidona y éxido
de polietileno.

2. El procedimiento para producir el polimero de vinilo segun la reivindicacién 1, donde el alcohol
polivinilico es alcohol polivinilico parcialmente saponificado que tiene un grado de saponificacién de 80 % por mol o
mas y 99,5 % por mol o menos y un grado promedio de polimerizacién de 1.500 o mas y 3.500 o menos.

3. El procedimiento para producir el polimero de vinilo segun la reivindicacion 1 o 2, donde la microcapsula
tiene un diametro medio (D50) de 15 ym o menos.

4. El procedimiento para producir el polimero de vinilo en segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3,
donde el peréxido organico tiene una temperatura de semivida de 10 horas en benceno a una concentracion de
0,1 mol/L de 70 °C o menos.

5. El procedimiento para producir el polimero de vinilo segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4,
donde la etapa de polimerizacion es una etapa de polimerizacion de cloruro de vinilo como el monémero de vinilo para
producir un polimero de cloruro de vinilo como el polimero de vinilo.

6. El procedimiento para producir el polimero de vinilo seguin cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5,
donde el monémero de vinilo se selecciona del grupo que consiste en cloruro de vinilo, estireno, ésteres de acido
(met)acrilico, acido (met)acrilico y acetato de vinilo.
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