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Ref.: Expediente No. 04-056.935
Solicitud de Patente PCT (Fase Naclonal) titulada DOSIFICACION

CONTINUA DE INICIADORES EXTREMADAMENTE RAPIDOS
DURANTE LAS REACCIONES DE POLIMERIZACION.
Titular: Akzo Nobel N.V.

Luz Helena Adarve Gomez, identificada como aparece al ple de ml firma, actuando
apoderada de la sociedad Akzo Nobel N.V., por medio del presente, y dentro del término
legal correspondiente, me permito aportar los documentos solicitados mediante Oficlo No.
06438 de fecha 9 de Julio de 2004 cuya prérroga se presenté en término el pasado 8 de
Septiembre de 2004.

Dando cumplimiento a lo solicitado, me permito aportar los sigulentes documentos:

1. Copia auténtica y debidamente legallzada del documento en donde consta la ceslén
* del derecho de la patente del Inventor al solicitante junto con la Traduccién Ofidal

correspondiente.

2. - lgualmente, pese 2 no haber sido solicitadas por la Ofidna de Patentes, y a
manera de informadon adjunto a la presente capla de los documentos de prioridad
de la Patente de los Estados Unidos No. 60/342.434 de fecha 21 de Diciembre de

2001.
Mjunm el memorial de sustitudon del Poder del Dr. Darfo Cirdenas en mi favor.

Hablendo dado cumplimiento 2 los requerimientos Incluldos en el Oficio No. 06438 de
fecha 9 de Jullo de 2004 atentamente solldto a ese Despacho proceda con la publicadén
de |a sollcitud de patente en referencla. .
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS' CREACIONES
E. S. D.

REF.: Expediente No. 04-056.935
Solicitud de Patente PCT (Fase Racional) titulada DOSIFICACION
CONTINUA DE INICIADORES EXTREMADANENTE RAPIDOS DURANTE LAS

um»%ﬁ.ﬁ. . ZACION.

En mi calidad de apoderado de la sociedad solicitante dentro del proceso de la referencia,
manifiesto a éste Despacho que sustituyo el PODER a mi conferido a las doctoras Luz
HELENA ADARVE GOMEZ, y/o JUANITA ACOSTA GOMEZ y/o ANA MARfA RUIZ RUEDA,
mayores de edad, vecinas de ésta ciudad, identificadas con las Cédulas de Ciudadania No.
41.575435 de Bogotd, 52.618.636 de Usaquén y 39.790.288 de Usaquén, abogadas
tituladas con Tarjetas Profesionales No. 14.884, 79.686 y 84.909 del Csj, para que
cualquiera de ellas conjunta o individualmente continte con el proceso de 1a referencia.

Desde ya declaro vélidas y buenas todas las actuaciones realizadas por las mencionadas
apoderadas.

Las apoderadas aqui designadas estin ampliamente facultades para abonar todos los
impuestos y efectuar cualquier otro pago determinado por la ley, para recibir documentos,
valores, (ransigir, someter a &rbitros, desistir, renunciar, sustituir el presente mandato y
revocar dichas sustituciones.

Afentamente,

DARIO CARDENAS NAVAS
c.c. 17.066.629 pE BoGOTA
T.P. 1.250CsJ
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Colombia
ASSIGNMENT

Between the undersigned, WESTMIJZE, Hans a Dutch citizen domiciled at Burg.
Boreellaan 1, NL-7437 BB Bathmen, The Netherlands; VAN SWIETEN, Andreas,
Petrus a Dutch citizen domiciled at Reinaldstraat 6, NL-6883 HM Velp, The
Netherlands; MEULENBRUGGE, Lambertus a Dutch citizen domiciled at De
Gemeint 11, NL-6931 HZ Westervoort, The Netherlands; VANDUFFEL, Koen,
Antoon, Koinelis a Belgian citizen domiciled at Stevinhof 18, NL-7424 AH
Deventer, The Netherlands, henceforth the Assignor, and SCHALKWIJK, Pieter,
Comelis and VAN DEURSEN, Petrus, Hubertus, acting in their capacity of
Holders of Proxy of Akzo Nobel N.V., a company legally constituted and in
existence in accordance to the laws of The Netherlands, and domiciled at
Velperweg 76, NL-6824 BM Arnhem, The Netherlands, henceforth the Assignee
and,

A. Whereas the Assignee has applied for registration before the Colombian Patent
Office, the National Phase of the following PCT patent application:

[ Title of the invention File No. Filing date
CONTINUOUS DOSING OF EXTREMELY FAST
INITIATORS DURING POLYMERIZATION

| REACTIONS

B. Whereas the Assignors are the inventors of the invention which is the object of
the above-mentioned patent application.

C. Whereas the Assignee is interested in obtaining the assignment of the above-
mentioned patent invention, and the Assignors are interested in assigning it to
the Assignee.

The following agreement has been entered:

First: The Assignors assign to the Assignee every and all rights belonging to the

mentioned in letter A. of this document.

_ Asgignors regarding the invention that is the object of the jcation




Second: The Assignee accepts the aforementioned assignment.

'flﬂrd:ﬂﬁsmignmentshaﬂinuretoandbebindingontheparﬁes,andtheir
subsidiaries, affiliates, successors, assignees, and licenses, if any.

Akzo Nobel N.V.
(Assignee)

Pieter Cornelis VAI(‘D(UR{W—M
(Holder of Proxy) - (Holder of Proxy)

(This document must be duly legalized by Apostille)

isS

O




] The undersigned, jwh mébldknmfwf

clvil-law notary, residing at Arnherv,
tt.fe Neatherlands, certifias tho above

o “:he ?jnuine signatu
Yy E‘hgﬁm M. 10m Daynsan

ILE,

o (Conveation do Ia Haye ds S octobrs 1961)
1. Country : The Netherlands

2. This public document
has been signed by : Mr. M. Schellingerhout

3. acting in the capacity of :  Civil law notary
‘bm the seal/stamp of : Mr. M. Schellingerhout
CERTIFIED

5. at Arnhem, 6. at the 8th of September 2004

7. by the registrar of the court
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 CENTRAAL GELDERLAND
File number: 09007809 Page 00001 Limited extract

English translation of an extract from the commerclal register of the
Chamber of Commerce and Industries for Centraal Gelderxland

Legal person: )
. Legal form :Naamloze Vennootschap (Public Limited .........
: Liability Company) ...ccccvsvesssersssanssnvonns
Name tARKZO Nobel N.V. ...vecccencannnnssossnannsns .as
Statutory seat $ATNNOM ...ccetcesnonanssanasaennantsnnnas ceeeana
Incorporatiocn deed 208-05-1911 ....ciicvenisvranntsnosssurnransrrnnaa
Deed of latest amendment of .
articles t02-07-300) .......iuiiervnnsnoererrrrsesesitanan
Authorized. capltal ¢EUR 1.600.019.200,00 ...vvcecvuncnscnccansaanne
Issued capital sEUR 572.313.720,00 .i.cvvieccannnonnnons sasscas
Paid up capital tEDR 572.313.720,00 ..ccvicieerncnnnnnnas vesseans
e are different classes
Tﬂi'shareu tConsult the commercial register file ..........
Other information :8ee Dutch extract .....vevvvcevnssrnocscsnsonas
Tradename (8) tAKZO Nobel N.V. ...ieeecacecssccsnonannoa ceaene
Address tVelperweg 76, 6824BM Arnhem .......vcvvvsecncss
Mailing address sPostbya 9300, 68008B Arnhem .....ceveoanacnvana
Telephone number 1026-3664433 .. ...t irerrrerrnansstrrantnnernnan
Date of establishment 10B-05-1911 ....i.ceveneverncncaccssencnnnnannas
Description of business
conducted tSee Dutch extract .......cerecececercanrnns vana
Empl yees 1 ¢ Cerermssesrecasennssas

----------------------------------------------------------------------------

Director(gs):

Name :van der Meer, Rudolf Marinus Jacod ....cecevese
D and place of birth :27-01-1945, 'B-Gravenhage ....cccceccccnncacenes
ess -Burgemeester v 4 Feltzln 13, 8162MA Epe .......

Date of entry into office t01-05-1993 ... inteivnncetcnnnenanans cestsracsae
Title :Lid raad van beatuur ............. Ceeassarsanea
Powers :Authorised jointly {(with other direcvtors, see .
. articles) .......ciiiiicneccttetcraareacenna .o
Date of (presemt) represen-

tative authority :01-05-1993 ...... .
Name :Strdmgvist, Dag Eric .... . %
05-07-2004 Page 00002 follows.

pasrlus 9292, 6800 XX ARNHEM
v (D26) 355 88 88
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File number: 09007809 Page 00002 Limited extract
Date and place of birth 122-01-1942, Skeppeholm, Sweden ......ccc00nese .
Address :Wisseloordlaan 10, 1217C5 Hilversum .......s.«.
Date of entw into Office =01-07-2000 o o &0 & b e & p o9 e 9 9SS s 48 FaE N A9 T SR
Title . :Lid raad van bestuur ......secevenascessansssons
Powers t:Authorised jointly (with other directorsg, see .
) articles) .......cc... cerneaa sasenanasa ceenssa .

Date of (present) represen- -

tative a.'l.lthority 101-07-2000 ...ceiecancasnaancannsrsansnsannnnnen
Name ' :Wilderbeek, Antonius Theodorus Maria ......... .
Date and place Of birth =21-01-1950f Utrec}-lt asee s s NN Y SEEERASS NS RaaREBEN

Address :Coggins Lane 11, 07052 West Orange New Jersey,
United States of America ...cceeveuss

Date of entry into office $101-07-2002 ...ccveuiaassacnnsnannannns cesasnaves
giiie :Lid raad van begtulur ....cevcavsncnsrsaansosssnsn
re :Authorised jointly (with other directors, see .
articles) .....ccciciiitcnrctsrsantnssaennrnen

Date of (present) represen-
tative authority . 201-07-2002 ....citcivcrnnsanaornanannsnsanassans
Name tWijers, Gerardus Johannes ......:ccevevaveesess
Date and place of birth $111-01-1951, OOBtDUTG ....v.vtcnsvennosnonnsnesse
Addreasa tWilhelminapark 7, 35B81NB Utrecht .....ccocecevs .
Date of entry into office t01-10-2002 ....civincnvnconvranvrsnanssncesannes
Title :Voorzitter Raad vamn BeStUUTL ....svsssvrecacsenes
Powers sAuthorised jointly (with other directors, see .
AarticleB) ......cviccevecasrranarnnas teesssasae

Date of (present) represen-
tative authority . 101-10-2002 ....cvtvierectansceascacnnstanasannss
Name :Frohn, Robert Jozef ........ cescantensavens ceana
Date and place of birth 112-03-1960, Nijmegen .....cc.vorveeovescncensonnss
Address :Beekhuizenseweg 65, 68B1AE Velp Gld ...........

D, Of entry into OFfice  :01-05-2004 ....cuoonesoenoonoorsnotme )
T e tLid raad van beBtULY ..cccericeroonnsscensnenns

Powers tAuthorised jointly (with other directors, see
articles) ....ccciecencennnaas

Date of (present) represen-
.tative authority :01-05-2004

Authorized sigmatory({signatories):

Name . ' ' :Schalkwijk, Pleter Cormelis ...
05-07-2004 Page 00003 follows.
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(CFNTRAALGEIDERLAND
File number: 05007809 Page 00003 Limited extract
Date and place of birth :03-08-1950, Utrecht ........ ceevesesrannaa e
Address :Zoutmanlaan 5, 68B1GM Velp Gld ...cccencveaasss
Function and entry into
.office tHolder of power of attornmey for sigmature, ....
01-07.-1986 R EE R NN NI N A A NN RV RN BCRC R N T

Title . . :0ctroolgevolmachtigde tevens Procuratieh uder b
Powers tRestricted power of attorney ....c.cvvveecevees
Commencement (present)
pO‘WGr fattomey 301-07-1999 S e dseattteeacasssataerE RSl FERUESSsa .
Name . :van Deursen, Petrus Hubertus ............ sesena
Date and place of birth :01-11-1949, Balikpapan, Indonesla ....cecceesue
Address :Kraijesteijnlaan 19, 6891EA Rozendaal .........
Date of entry into office $01-07-1999 ...iciviteertncacnann st sssensassacny
'll;ue :0ctrooigevolmachtigde .....cccnvnecvvecacnnanns

rs :Restricted power of attorney ........veevveeenn
Commencement (present)
power of attorney :01-07-1999

43448 8448 A ESE ST EERETESSERSE SRS SN

Issued by the chamber of commerce

Arnhem, 05-07-2004

For extract

m. J.HIMI Gla

HOOFDKANTOOR

XRONENBURGSINGEL 525
POSTBUS D292, 6800 KZ ARNHEM
T (026) 35388 88




The English In_mslaﬂon of the “Description of Business conducted” is:

The establishment and exploitation of Industrial companles, the trade In Industrial
products, the participation in other companies and all activiies related thereto.

- — — - - -— ———
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(CENTRAALGEIDERIAND
Dossiernummer: 09007809 Blad 00001 Beperkt uittreksel

Ulttreksel uit het handelsregister van de Kamer van Koophandel en Fabrileken
voor Centraal Gelderland

. Rechtsvorm :Naamloze vennootBChap ..cvecrvnrvosnasassnoncs
Naam $tAKZO Nobel N.V. ..cciccccnccaans eecsccssnccana .
Statutaire zetel - tArnhem ,....v0c0000c0000000s0sn sevsavesacnrvanana
Akte van coprichting :08-05-1911 .......ciccnncsnas tessesrasassananns
Akte laataete statuten-

wijziging 102-07-2001 .....0vevensvenoornnsenancosnsenrsaans

Maatschappelijk kapitaal tEUR 1.600.019.200,00 ......c0ncevcnccanncnnnas .
Geplaatst kapitaal tEUR 572.313.720,00 ..vveenvencnsascncaansoaansa
Gestort kapitaal :EUR 572.313.720,00 ....c0ccvnue e reenssanvenas .
Er zijn verschillende soor-

iir aandelen :Raadpleeqg het handelsregisterdossier ..... ces
Ondermeming:

Handelsna (a)m(en) tAKZO Nobel N.V. ..ieivernnsscarssnansonsasnnas ..
Adres :Velperweg 76, 6824BM Arnh tasesesuterscsnanane
Correspondentieadres tPoatbus 9300, 6800SB Arnhem .....cvveeveacasnan
Telefoonnummer t026-3664433 ... ..c0icrenarersensrrrrnsesnnnans
Datum vestiging 208-05-1911 .....icieiinnncacasccanarrnansanasanansn
Bedrijfasomschrijving :De oprichting en exploitatie van industridle ..

bedrijven, de handel in industridle produkten,
het deelnemen in andere vennootschappen en alle
werkzaamheden die met een en ander in verband .

Btaanl P F 5 5P 8B FEPERED FRD RSN
Werkzame personen :0

Bestuurder(s) :

Na tvan der Meer, Rudolf Marinus Jacob ..cscecsenas
Gebortedatum en -plaats £27-01-1945, 'p-Gravenhage .....

Adres :Burgemeester v 4 Feltzln 13, Blééﬁi'épé ..... :.
Infunctietreding 101-05-1993 ...ttt cirnrensnsseasnncacasaancancana
Titel tLid raad van bDeBLUUTL .....c.inveseavonvsosnonans

Bevoegdheid :Gezamenlijk bevoegd (met andere bestuurders,
zie statutm) 4 4 ¢ 4 &ap e 9o ésaangs

Aanvang (huidige) vertegen-
woordigingasbevoegdheid :01-05-1993 ,

05-07-2004 Blad 00002 volgt.
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(L (AMER VAN KOOPHANDEL
(CENTRAAL GELDERLAND

Dossiernummer: 09007808 Blad 00002 Peverkt ulttrekpel
Naam ) 18trdmavist, Dag Brilc ....ceeeevvrannasas cesenns
Geboortedatum en -plaats :22-01-1542, Skeppsholm, Zweden ...cc.res0cnccse-
Adres :Wieseloordlaan 10, 1217CS Hilversum .....ccsres
InfunCtiBtreding =01'07‘2000 @ e P 0T UV SAENESERESRIEPPARARBREREPEEE DTN LRI
Titel s:Lid raad van bestuur ....... Cdersraseseenannans
Bevoegdheid :Gezanenliik bevoegd {(met andere bestuurders,

zie Btatuten) " & g vy R g8 Oy b s s E e h S B P R RS e e AN
Aanvang (huidige) vertegen-

woordigingabevoegdheid $101-07-2000 ..ciccuceionaantncsnosnannsaananaansas
Naam . :Wilderbeek, Antonius Theodorus Maria ....... .o
Geboortedatum en -plaats :121-01-1950, Utrecht .....cvevereeecnccccivannas
Adres :Coggins Lane 11, 07052 West Orange New Jerseay,
Ver. Staten van Amerika ......ceeecvccvenoncsns
Iiﬂ(ﬂ:ietreai.ng’ :01'07'2002 Setaarstras s tE s s EET At e Rsans
TIEL :Lid raad van beBtUUY .....vsececetsrecsorcnsass
Bevoegdheld ' :Gezamenlilk bevoegd (met andere bestuurders, ..

zie statuten) .........00crnc00nccn0nnn
Aanvang (huidige) vertegen-

woordigingsbevoegdheid 201-07-2002 ....c.vcvvnvascncasnnasns cesasseacnas
Naam :Wijers, Gerardus Johannes .......ceccenevuss oo
Geboortedatum en -plaats 111-01-1951, OOBLDUXG ...ccvvvennveccccanasvanaas
Adres iWilhelminapark 7, 3581NB Utrecht .....cccveeees
Infunctietreding 101-10-2002 .......itnrevtearasnncscononanennnons .
Titel :Voorzitter Raad van BeBLtUUL .....crtecececrencsns
Bevoegdheid :Gezamenlijk bevoegd (met andere bestuurders. .

zle statuten) ........

Aanvang (huidige) vertegen-

woordigingsbevoegdheid 201-10-2002 .....0cicvevosncnnsenssnncncncnnsans
Naam tFrohn, Robert Jozef .........ccevvernnnevonnne .
Geboortedatum en -plaats £12-03-1960, Nijmegen ....ccceccevvcenconncsononn
M :Beekhulzenseweg 65, 6881AE Velp Gld .......... .
ctietreding =01'05'2°04 LI R R I R A R I I R T I R
Titel tLid raad van beBtulr .....oevveecvvennannoceansss
Bevoegdheid :Gezamenlijk bevoegd (met andere bestuurders, ..
zie statuten) .......ccicecrronvearteneacnnsannss

Aanvang (huidige) vertegen-

woordigingsbevoegdheid :01-05-2004

Gevolmachtigde (n) :

05-07-2004 Blad 00003 volgt.
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Dossiernummer: 09007809
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K_\U MER VAN KQOPHANDEL
GENTRAAL GELDERLAND
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Blad 00003 Reperkf uittreksel

Naam

Geboortedatum en -plaats
Adres

Functie en infunctietreding
. Titel

Bevoegdheid

Aanvang (huidige) volmacht

Naam

Geboortedatum en -plaats
Adres .

Infunctietreding

Titel

'Bevoegdheild

3&9 (huidige) volmacht

:8chalkwilk, Pleter Cornelisg .......vceeusveoses
:03'03'1950; Utrecllt N R E R R R N R N I I I AN A
:Zoutmanlaan 5, 68B1GM Velp Gld .....ccc0uuess
.Procuratiehouder, 01-07-1986 .vvvcvecvccnroans
:0Octrooigevolmachtigde tevens Procuratiehouder b
:Beperkte volmacht .............
t01-07-1999 ,....cceteennaseocnrnssanasssscasnnnse
:van Deursen, Petrus Hubertus ......cccaivvcanans
:01-11-1949, Balikpapan, Indonesié .............
tKraijesteijnlaan 19, 6891EA Rozendaal
$101-07-1999 .......cc0n..
:Octrooigevolmachtigde .......vecveveensvernccas
tBeperkte volmacht .....cciveveevvoovacenas
:£01-07-1999 ..

4 4 4 9 8 4408444 eaEsy s ddesSans s

Alleen geldig indien door de kamer voorzien van een ondertekening.

Arnhem, 05-07-2004 o~

Voor ulttreksel

C%%Zasu gﬁi#““ o

Mw. J.H.M. Glaap




The undersigned, Wy | nb%w

clvli-law notary, reslding at Arnhe
the N

ariands, cartifies the above
re to be the ganuine signature of

LHmM. &
gned at Arnhem, this ‘Z? day of
LooY.

{Convention de 1a Haye de § octobre 1961)
1. Country : The Netherlands

2. This public document
has been signed by : M. Schellingerhout

3. acting in the capacity of : Civil law notary

4. bears the scal/stamp of : Mr. M. Schellingerhout
* Notaris te Arnhem *

0 CERTIFIED
5. at Amhem, 6. at the 27 July 2004

7. by the registrar of the court
( ARRONDISSEMENTSRECHTBANK)

8. no. 04/654

/64
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UNITED STATES DEPARTMENT OF COMMERCE
United States Patent and Trademark Office

December 27, 2002

'THIS IS TO CERTIFY THAT ANNEXED HERETO IS A TRUE COPY FROM
THE RECORDS OF THE UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK
OFFICE OF THOSE PAPERS OF THE BELOW IDENTIFIED PATENT

APPLICATION THAT MET THE REQUIREMENTS TO BE GRANTED A
FILING DATE UNDER 35 USC 111.

APPLICATION NUMBER: 60/342,434
FILING DATE: December 21, 2001

By Authority of the
COMMISSIONER OF PATENTS AN JRA%I1]
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PROVISIONAL APEUM'HON FOR PA TENT COVER SHEEI' '

[T 10T TN RLTY ISR PLEAMLILIN PN AT EN | IS 21 Lo

(' THITE])

"8'N g1

Givan Name first and imikdle Jf aryT Family Nams or Sumame (City and elther Biats or Forsign Count
Hens Waestmijze |Bathmen, Netherfands
Van Swieten Velp, Netheriands
ambertus Meulenbrugae |Westervoort, Natherlands .
(A Adoionat inventors are being named on the _L__ sparsiely rumberod shwets sitached hersto

TITLE OF THE WVENTION (08 charesters max)

CONTINUOUS DOSING OF TXTRReELY . FAST INITIATORS DURING POLYMERIZATION
REACTIONS

Direct aff comespondance in: CORRESPONDENCE ADDRESS
D Customer Number ———t Piace Customer Number
OR Type Cusiomer Nurnber hare

Fimor Ralph Mancinl

AKZO NOBEL INC.
7 Livingsione Avenue
Dobbs Fe Sis New York = 10522
Cour r__'*mm-ouaas rox PTABOTAZIR
mummnurm X ol et ap
[Z) packicaton MumberorPages [ 12| [] o :
[ owengs) Mumberof sheets 1

1 Appication Dete Sheet. Bee 37 cFR 1.78

METHOD OF PAYMENT OF FILING FEES FOR THIS PROVISIONAL APPLICATION FOR PATENT

[0 Applicant ciaims emall sntily status, 8ee 37 CFR 1.77. FLING FEE
[ ;. Acheck or money ceder s enciosed to covar the fing faas AMOLINT (8)

‘The Commissloner ks hareby suthoriasd to charge "
E hlwm-ymhmm.ﬂnhr I 01-1350 I $180.00
]  Payment by credit card. Form PTO-2038 Is attached.

mm_mwmmdummmcMuMmedu
Unted States Governmant.

A e
] oo, e nama of the U.8, Gevernment agency and e Govemmant conima nmber ave:

W' M - . nu.12121mo1|

SIaNA —— REGISTRATION NO. 34054
Raiph J. Mancini (¥ apropriets) __ 2> |

TYPED or PRINTED NAME

TELEPHONE 914-674-5465 Dockst Number: IACD 2916 PRUE

- USE ONLY FOR FILING A PROVISIONAL APPLICATION FOR PATENT
. This colletion of infrmaion I wﬂm1&1uﬁw’7m1 ‘_h#hhlnrwmmhgn-ll
the comments on mdm ynu _ ", g .

L] comimas

TATZ2T" HEhShEQS

. —
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Inventors:

WESTMLIZE, Hans — Bathmen - NL

SWIETEN VAN, Andreas Petrus — Velp - NL
MEULENBRUQGGE, Lamberius — Westervoort - NL
VANDUFFEL, Koen Antoon Komelis — Deventer - NL

CONTINUOUS DOSING OF EXTREMELY FAST INITIATORS DURING
POLYMERIZATION REACTIONS

The presaent Invention relates to a process to polymerize one or mare monomens
by means of one or mone crganic Inftiators being dosed to the polymerization
midure at the reaction tempemture.

Such a process Ia known from WO 00/17245, whereln Initiators were dosed to a
polymertzation reactor at temperatures where the Initiators have a half-iife of from
0.05 o 1.0 hour. It is noted that the lower fimit of this range (presenting the most
reactive Initiators) reflects the current opinion of the ekiled person In the fleld that
one cannot use a too reactive initiator for safety and efficlency reaaons. More
spacifically, hitherto it has aiways been expected that Inltiators with a half-lfe of
D.05 hour or less at conventional polymarization temperatures (especially for
Initiators used at temperatures from 40 to 70°C) could not be handled and
rangported safely because of inherent instabllity of the products. Furthermors,
thaso so-called “extremely fast initators” were not expectsd to efficiently
polymaﬁumommaineemyuqerembdmglveantypeaofalde-
reactions, such as hydrolysls, carboxyinversion (for Instance, wherein a
peroxyester is convertad to the comesponding carbonats, or a diacyiperaxide to
the comeeponding anhydride), and other types of (Incage) reamrangement
reactions, isading to an unacceptably low initiation efficiency. indeed, when
evaluating the performance of extramely fast inllators in the mol rentional

2
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The cument invention relates to a new procass whereln exiremely fast Initiators
mdoeadtonmachatpolymemomdlﬂons.mhpmmgnvaan
mmechdhlmlnlﬂmromdenwandalowadanmbehrwnmlolmohm
of polymertzation being developed, allowing optimum reactor space-time yleld,

s and even lower residual Initiator levels in the resin after polymerization, when
compared to the process and products of WO 00/17245. Accordingly, a resin with
even improved heat stabliity properties and low fish-eye levels was obiained,
“While the polymerization time could be shortaned. ‘

10 The new procaess is characterized In that essentially all of the organic initlator
used in the polymerization process has a half-ife from 0.0001 hour to 0.0500
hour at the polymerization temperature, more preferably from 0.001 to 0.050
hour, most preferably from 0.002 i 0.050 hour.

———— - —— .

~

L The process according o the invention is pre-eminently sulted o polymerize
. monomer mixtures comprising vinyt chlorida monomer (VCM). Preferably, the

process according to the Invention invoives the polymerization of monomer
mbxtures comprising at least 50% by welght (% ww) of VCM, based on the weight
of all monomer. Comonomers that can be used are of the conventional type and
20 Inciude vinylidene chioride, vinyl acetste, ethylene, propyiene, acryionitie,
styrerie, and (meth)acrylates. More preferably, at least 80% w/w of the
monomer(s) being polymerized ls made up of VCM, while In the most preferred
procass the monomer conalsts essentially of VCM. As ia known In the art, the
polymgdmﬂontempemﬂmofa:dmpmmabahrgomntdammme
26 molacular weight of the resulting realn.

TOTZ2T’ hEhThEDS

In the process according to the invention, one or more Initiators may be used, as
long as essentlally all inftiators that are used fulfill the half-ife requirement.
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- Hexanoyl piveloyl peroxide, with a half-ife of less than 0.05 hr at
tamperatures greatsr than 38°C,

- 1,1,3.3-tlstramethyfbutyliperoxy methoxy acetate, with a hall-ife of less
than 0.05 hr at tamperatures greater than 50°C,

- 2,2-ble(2,2-dimethyipropancyiperaxy)-4-methyl pantane, with a half-ife of
leas than 0.06 hr at temperatures greater than 61°C,

- dlisobutenoyiperaxdde, with a hali-Itfe of less than 0.05 hr at temperatures
greater than 84°C,

- bia{teri-butyiperoxy) oxalate, with a halfdlie of less than 0.05 hr at
temperatures greater than 87°C,

- 2-{2,2-dimethyipropancyiperoxy)-2-{2-ethylhexanoylperoxy)-4-methyl
pentane, with a haifdife of less than 0.05 hr at temperatures greater than
88°C, .

- a-cumyl peroxynecdecanoate (Trigonow® 88), with a half-iife of leea than
0.05 hr at temperatures graater than 81°C,

- 24 A-trimethyipentyl-2-peraxyneodecancate, with a half-life of less than
0.05 hr at temperatures greater than 83°C,

- peroxydicarbonates such as Trigonox® SBP, with a halfife of less than
0.05 hr at temperatures greater than 87°C,

- peroxydicarbonates such as Perkadox® 16, with a half-fife of less than
0.05 hr at temparatures greater than 88°C,

- fertamyl peroxyneodecancate, with a halife of less than 0.05 hr at
temperatures greater than 88°C,

- - peroxydicarbonatea such as Trigonox® EHP, with a hali-iife of less than
0.05 hr at temperatures greater than 89°C, and

- tertbutyl peraxyneodacancate, with a hal-fe of less than 0.05 hr at
tamperatures greater than 81°C,

while they are dosed In a polymerization reaction mixture at or above the

mentioned temperature whereat the halfife Is 0.05°C, more prefers
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Other Indators may also be ueed. They can be classified on the basls of thelr
hallives es determined by conventional thenmal decomposttion studies in
monochlorobanzene, as well-known In the art (see for instance the brochure
"Initlators for high polymers” with code 10737 cbtalneble from Akzo Nobel), and
in accordance with the pronciples as est out above.

"in this process it Is not very efficient to use the extramely fast inttiators during the

polymertzation stage wherein the contant of the reactor is being heated-up to the
deslred polymertzation temperature, the eo-called cold-start procesa. if so desired
however, one or more of the extramely fast or more conventional initfators can be
used at this stage.

Itlsnotfomsaanﬂutonevﬂllmeoonwnﬂonallnlﬂalorshhnystepofha
present process. However, If 80 deslred, such conventional peraxides with a half-
e of from 0.05 to 2 hours @t the polymerization temperature, can be used in
conjunction with the extremely fast initiatore according to the Invention. if a
conventional inftiator is used, it s advantageous to aelect it such that at the end of
the polymerimtion the residual level I8 at an acceptably low level. Typically, this
will mean that if a conventional inftiator Is used, that this Inltiator will preferably be
introduced In the reaction mixiure prior to, or just after the heat-up step, when the
conversion, or degree of polymerization, Ia below 80, preferably below 50, more
praferably below 30, even more preferably below 10, and most preferably below
2 % of all monomer that Is usad in the process.

i the reaction mbdure is formulated at or near the polymerization temperature,
the so-called warm-start process, it Is not required to add a certaln amount of
InRiator at the start while the remainder s dosed over ime. However, also In this
werm-start process It can be beneficlal to add up o 10 %w/w, preferably up to 4
%w/w, more preferably up to 2%wAv, moat preferably up to 1%w/w, of all
extramely fast inltlator immediately after formation of the reaction

Copy previded by USPTO from the PAGH image Daiabase on 12/20/2002
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o the Invention preferably i8 added as the last ingredient. This procedure is
particularly preferred If a certain amount of polymerization inhibitor (a radical
trapping epeacies) [s present in the reection mbdure. if such a radical ecavenger ls
present, for instance because It is Introduced with tha monomer whereln it is
typically ueed as a stabliizer, the initlally dosed Inltiator will react with aald
scavenger, thus preventing a delayed stert of the polymerization reaction.

‘.

The amount of Initiator to be used In a process according to the invention is within
the range conventionally used In polymerization processes. Typically, from 0.01
io 2 %w/w of Inltiator, preferably 0.01-1 %w/w, more preferably 0.01-0.5 %wiw,
based on the weight of the monomer(s) to be polymerized, ie used.

The initiator is dosed to the reactor in the pure form or, preferably, in the form of a
diute eclution or dispersion (such as a suspension or emulsion). One or more
sultable solvents can be used to diiute the Inltiator. Preferably, such solvents are
easlly removed during the steps working up the polymer after the polymerization
process, such as alcohols, or they are of such a nature that It [s acceptable to
leave them as a residue In the final polymer, such as for solvents that are desired
plasticizers for the final resin. Furthermore, it can be advantageous, but not
necessasdlly required, that such solvents do not adversely affect the thermal
stabillly of the Inltiator dissolved therein, as can be verified by analyzing the half-
life temperature of the hnitlator In sald solvent. An example of such a solvent is
Isododecane. It an Initator dispersion is dosed, then the dispersion can be of
either the Inftiator ltself or of a solution of the Initiator, preferably in sald sultable

solvents. Preferably, the dispersion is an aqueous dispersion. Preferably, the -

intiator ls dosaed In a concentration of 0.1 to 50 %w/w, more preferably 0.5 to 25
%w/w, and most preferably 2 to 16 %w/w. The more dilute Inltiator aclutions or
dispersions ensure rapid mixing of the Initiator and the polymerization mixture,
which leeds to a more efficlent use of the Inltiator, which is crucial for the
extramely fest inttiators that ars used.

Copy previded by UBPTO frem the PACH image Database on 12/20/2002
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20 moments at the polymertzation temperature et which the Inttiator ls dosed. If
s0 deaired, the intenmittent and continuous operation can be combined, such that

“the Initlator I8 dosed Intermitiently for certaln (longer or shorter) periods of time.

Most prefersbly, the peroxide Is being dosed continuoualy and/or intermittently
after that at least 5%, preferably at least 10%, more preferably at least 20%, most
preferably at least 30% of the monomar(s) had already been polymarized and
wherein during the dosing perlod at lsast 10%, preferably at least 20%. more
preferably at least 30%, and most preferably at least 50% of all monomer that is
used In the process, la polymerized. '

Prefarably, the dosing can be effectad at any sultable entry point to the reactor. if
water Is added In the course of the polymerization procees, for example to
compenaate for the shrinkage of the reacior content due to the polymerization
reaction, It can be advantageous to use the line through which this water ls dosed
to also dosa the initiator.

The polymerization process can be conducted elther as & mass process wherein
the reaction mixture Is predominantly monomer or as a suspension process
wherein the reaction mbdure typlcally ls a suspenalon of monomer In water, or as

an emulsion or micro-emuision process wherein the monomer typlkeally is -

emulsified in water. In these processes the usual additives will have to be used.
For exarnple, If the monomer Is present In the form of a suspension In water, the
usual additives like surfactant(s), protective collold(s), anti-fouling agent(s), pH-
buffer(s), etc. may be present. Depending on the type of polymer desired, each of

27
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After the polymertzation, the resulting (co)polymer (or resin) will be worked up as
is usual In the art. Polyrners obtained by a suspension polymertzation according
1o the invention, for axample, will be submitied to the usuel drying and acreening
steps, The resuling resin pretarably Is characterized in that it contalne lees than
50 ppm of residual Iniiator, more preferably less then 40 ppm, and most
preforably, lsss than 25 ppm of Initiator, Immediately after drying for 1 hour at

.. 80°C and screening. The ragin was found to exhibit excellent heat stability as

measured with a Metrastai® PSD280 testing oven according to method ISO 182-
2 (1880E). The Improved heat atebllity proved that the reein handly discolored
when submitted to melt-processing stepe, e.g., to form shaped articles.

To compare the exdating procedure of warm start with the new proposed of the
continuous peroxide dosing two thought experiments are carried out according
the below described experimental set-up

Experimentsl

In a standard suspension polymerization axperimant, a tempemature controlled 1-
Iter stainleas atee] Bich! reactor provided with one baffle, a three-biaded stirrer, &
preasure transducer, a vinyl chioride (VCM) feed line, a nitrogen purge line, was
charged with: 425 g demineralizad water, § g of an 5% solution Alcotex® B72
(polyvinylacetate/aicohol) In demineralized water, and pressurized to 15 barg,
using nitrogen. If no leaks are obssrved, the reactor is evacuated end pressurtzed
with nitrogen up to 5 barg three imes to flush out virtually all alr. if not all inltiator
Is dosed, then the desired amount of Inftiator Is added. Next, the reactor was
evacuated and charged with 250 g VCM ex Akzo Nobel Salt & Basics, followed
by héating up of the reactor to polymerization temperature of 68°C in 30-80 min.
After a pressure drop In the reactor, or 4.5 hours reaction time, whichsver Is
ehorter, the polymerization was confinued for another half hour, and then the
reactor was cooled to 20-25°C, evacuated and freed of virtually all remalmng

1 hour udng a fluldized bed).

e —— —— .

2
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The Inltiator(s) used, the amount dosed, dosing procedure and the polymerization
reeulis are presented in the table 1.

The heat formed during polymertzation procsss Is measured and cooling adapted
ip the heat formad. The more heat le being genemnated at a certain time and the
more difficult k will be to control the temperature of the reaction mbxdure. A low

heat peak together with high polymer yieids is preferred, sinca then an optimum
"“In the space-time yield of the reactor can be attained.

Example 1

After maching the polymerzation temperstre, 500 ppm of pure
diiscbutanoyiperoxide (calculated on VCM), used as Trigonox® 187 et a
concentration of 1% In leododecans, is dosed to the reaction mixture over a
penodofwmlnuhs.mmmodulngspeedbmdwgdhamppmof

dliscbutanoyiperaxide per hour (using the same solution) over a period of 2.5 hra.
A pressure drop waa observed. The results are mentioned in table 1

Comperative Example A

After reaching the polymerization temperature 1250 ppm of pure
diisobutanoyiperoxide (calculated on VCM), supplied as Trigonox® 187 In a 30%
solution in lsododecane, is added within two minutes.

After 5 hours reaction time the polymerzation Is siopped and worked-up as

. describad In the experimental procedure. The yieid (based on computer

aimuiation) is mentioned in table 1.

Table 1; Expected results of VCM euspension polymerization with Trigonax® 187
at 88°C ascording procadures for continuous dosing and for warm start,

)73/

BExample 1 Comparison

Continuous dosing _ Wam start

500 ppm added during 30

min and subsequent 300

~ Gopy provided by USPTO from the PACH image Datebane on 14/20/2002
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ppm /hr during 2.5 hrs
Peroxide quantity used | 1250 ppm 1250 ppm
Constant pressure time | 2.5 hrs No pressure drop
 Polymerizationime | 3 hre 5hr
PVC yiskd 85% 25%

TOYa2T  hEhShEQT
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Clakns

-t
.

Process o polymerize vinyl chioride monomer and optional further
monomers using one or more orgenic Inlators, with et least part of the
initlator being dosed to the polymerization mixiure at the reaction
temperature, characterized in that essentially ell of the arganic Initiator
used in the polymerization proceas has a half-ife of from 0.0001 hour to
0.05 hour at the polymerization temperature.

Process according to ¢laim 1 wherein the Inltlator dosad at the reaction
temperature la dosed continuously.

Process eccording to claim 1 or 2 wherein the dosing of the Initiator Is
controlied such that the maximum cooling capactty of the reactor is usex,

Process acconding fo any one of ciaims 1-3 wherein the Inltiator, or part of
the Initiator, Is dosed, Intermittanty and/or continuously, during a perod
wherein at least 20% of all monomer that la used in the polymerization, is
polymerized.

" Pracess according 1o any one of claims 1-3 whereln the initiator, or part of

the Inttiator, Is dosad, intermittently and/or continuously, after that at laast
5%, preferably at ieast.10%, more preferably at least 20%, most preferably
at least 30% of the monomer(s) had aelrady been palymerized and

whereln during the dosing petiod at lsast 10%, preferably at least 20%, -

more preferably at least 30%, and most preferably at least 50% of all
monomer that is used In the process, #8 polymerized.

Vinyl chioride based (co)polymer obtalnable by any one of the pmcasses
of ciaims 1-4, having less than 50 perts by weight of 38id18) i
based on one milllon perts by weight of the (co ST

DO

|17
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immadiately after potymertzation and drying of the (co)polymer for 1 hour
at 60°C.

7.  Use of a vinyl chioride (co)polymer according to claim 5 In a shaping
[ procesa involving the heating of the co{polymer) to above lts melting

temperature.

TOTREET? hEHSHEDT
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Abstract

Thelrmnlbnperlnimtoaproeauwharalnlnlﬂalnmamdoaadha
polymerization mixture, with essentially all of the organic inltietor that Is used In
the polymerization process having a halflife from 0.0001 hour to 0.05 hour at the
polymeitzation temperature. The dosing of such inftiator allows for an improved

control of the polymerization rate, and the process will render a polymer with very
low residual inltiator lovels.

177
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La presente es una traduccién Oficial del idioma Inglés al Espafiol de un documento de
traspaso con Apostilla realizada en Bogotd el dia 20 de Octubre de 2004

Cclombia

TRASPASO

Entre los abajo firmantes, WESTMIJZE, Hans un ciudadano
Holandés domicilijado en Buré. Boreellan 1, NL-7437 BB
Bathmen, Holanda; VAN SWIETEN, Andreas, Petrus un
ciudadano Holandés domiciliado Reinaldstraat 6, NL-6883
HM Velp, Holanda; MEULENBRUGGE, Lambertus un ciudadano
@ Holandés domiciliado en De Gemeint 11, NL-6931 H2
Westervoot, Holanda; VANDUFFEL, Koen, Antoon, Kornelis un
' ciudadano Belga domiciliado en Stevinhof 18, NL-7424 AH
Deventer, Holanda, en adelante el Cedente, y SCHALWIJK,
Pieter, Cornelis y VAN DEURSEN, Petrus, Hubertus,
actuando en su calidad de Apoderado de Akzo Nobel N.V.,
una compafiia legalmente constituida y en existencia de
acuerdo con las leyes de Holanda, vy domiciliada en
@ Velperweg 76, NL-6824 BM Arnhem, Holanda, en adelante el

Casionario vy,

A. Considerando dque el Cesionario lha aplicado para

3 Ay S
FEATRI? FUGENTA ALARCON GUTIERNT}

TRAMICTORA £ (NE=-R7™ AT
nru-u 2513 BE SEPT. 15/93 MIMSTD "~
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Titulo de la Invencién No. da Fecha dea
Ragiatro Presentacién

DOSIFICACION CONTINUA DE
INICIADORES EXTREMADAMENTE
RAPIDOS DURANTE REACCIONES
DE POLIMERIZACION

B. Considerando que los Cedantas son los inventores de la
invencién que es objeto de la solicitud de patente

mencionada anteriormente,

C. Considerando que el Ceasionario estd interesado en

obtener el traspaso de la patente de invencién mencionada *

anteriormente, y los Cedentes estin interesados en

traspasarla al Cesionario.

Se ha establecido el siguiente acuerdo:

Primero: Los Cedsntes traspasan al Cesionario cada uno y

todos los derechos pertenecientes a los Cedantas con

/5/

SEATRIZ EUGENA ALARC QUIERYER

TRABECTORA E IN-EAFRET" AF'RISL
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Segundo: El Cesionario acepta el traspaso mencionado

anteriormente.
Tercero: Este traspaso entrard en vigor y unira las

partes, y sus subsidiarias, afiliados  sucesores,

cesionarios, y personas autorizadas, si existen.

Firmada el dia ) de ffie de 2.004, por

{aparece firma ilegible) (aparece firma ilegible)
WEBTMIJZE, Hana VAN SWIETENM, Andreas Petrus
(aparece firma ilegible) (aparece firma ilegible)

MEULENBRUGGE, Lambertus VANDUFFEL, Koen Antoon Kornelis

Akzo Nobel N.V.

(Cesionario) !

{aparece firma ileqible) (aparece firma ilegible)

SCHALWIJK, Pleter Cornelis VAN DEURSEN, Petrus Hubertus

(Apoderado) {Apoderado)

(Eate documanto debe estar daebidamente 1i
apostilla) '

SEATRLZ EVGENIA ALARCON GUTERNZ
TRADESTOR E INTERORETE OFEIAL
SESSLUZION 2513 DE SEPT. 15703 RINTITIN.,
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Aparece sello de notario que dice:

EL abajo firmante, $SA#m SMW

Notario de Derecho Civil, residente en Arnhem, Holanda,

certifica que 1las anteriores firmas son las firmas

. auténticas de AP. VAN SWIETEN, H. WESTMNZE, L. MEULENBRUGGE, K.A-K
VANDUFFEL, P.C. SCHALWIK, P.H. VAN DEURSEN Firmado asi en Arnhem,

el § de Septicmbne de 2004 .

Aparece Sello/estampilla rojo en relieve de:

Sr M. Schellinggerhout Notario de Arnhem

Aparecen dos sellos en Holandés: (Secretario - Corte del

Distrito de Arnhem)

APOSTILLA

(Convencién de la Haya de Octubre 5 de 1961)

1, Pais: Holanda
2. Este documento piblico ha sido firmado por:

Sr. M. Schellingerhout

EQGENIA ALARCON -
TRADBLTOMAE WMIETRETE GFEIRL
WESBLUCION 2517 DE SEFT. 15/93

)87




Cexrtifiocado
5. En Arnhem, -
6. el dia 8 de Septiembre de 2004
7. por el aecietario de la corte
(Secretario de la Corte de Distrito)
8. No. 04-778
9. Sello: aparece sello en Holandés (Secretario - Corte

del Distrito de Arnhem)

9‘ 10. Firma: (aparece firma ilegible)

M. Jansen

(3-AR1, S .

SEATINZ EDQENIA ALMCON SINERRT
TRADUCTORA E INTERFRETE QFEI2L
GESBLICION 3312 OF SEPT. 15/93 MENRIS
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La presente es una traduccién Oficial del idioma Inglés al Espafiol do un extracto de la cdmara
de comercio de Holanda con Aposti{la realizada on Bogotd ¢! dia 20 de Octubre do 2004

Aparece logotipo en Holandés

NGmero de registro: 09007809

P4gina 00001 Extracto limitado

Traduccién al Inglés de un extracto del registro
comercial de la Camara de Comercio e Industria para el

'0- Central Gelderland

Persona Juridica

Forma Legal :Naamloze Vennootschap (Compafiia

Nombre
Sede Estatutaria

Escritura de

Constitucién
@ Escritura de Gltima
correccidén de
articulos
Capital Autorizado t1.600.019.200,00 €
Capital Emitido 1572.313.720,00 €
Capital Pagado :572.313.720,00 €
Hay diferentes :Consulte el archivo de registro
clases de acciones oficial
Otra informacién :Ver Extracto Holandés
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Empresa:
Nombre Comercial (es)

Direccidn

Direccién
Correspondencia
Fecha de trabajo
Fecha de
Constitucibn
Descripciédn de los
negocios conducidos

Empleados

:AKZO Nobel N.V.
:Velperweg 76, 6824BM Arnhem
:Postbus 9300, 6800SB Arnhem

:026-3664433
:08-05-1911

:Ver extracto Holandés

:0

Este extracto contiene una seleccidn de titulares

Director(es):
Nombre

Fecha y lugar de
Nacimiento

Direccién

Fecha de Ingreso a
la Oficina

Titulo

Poderes

Fecha de (actual)
autoridad
representativa
05-07-2004

Nombre

Nimero de registro:

:van der Meer, Rudolf Marinus
Jacob

:27-01-1945, de Gravenhage

:Burgemeester v d Feltzln 13,
8162MA Epe
:01-05-1993

:01-05-1993

Sigue pagina 00002
Strétmqvist, Dag Eric
Pédgina 00002 Extracto limitado

nmmumﬁmnnnmmﬁyqqp
TRADDCTORAE !N JERRSIE ACE \.
SELBLUION 2512 D2 SEFT. 15/93 MIUUSTIEW
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09007809
Fecha y lugar de
nacimiento

Direccidn

Fecha de ingreso a
la oficina
Titulo

Poderes

Fecha de (actual)
autoridad -

representativa
Nombre

Fecha y lugar de
nacimiento

Direccidn

@ Fecha de ingreso a
la oficina

Titulo
Poderes

Fecha de (actual)
autoridad
representativa
Nombre

:22-01-1942, Skeppsholm, Suecia

:Wisseloordlaan 10, 1217CS
Hilversum
:01-07-20Q00

:Miembro del consejo de la Junta
Directiva '
:Autorizado en Comin (con otros
directores, ver articulos)
:01-07-2000

:Wildrbeek, Antonius Theodorus
Maria
:21-01-1950, Utrecht

:Coggins Lane 11, 07052 West

Orange New Jersey, Estados Unidos
de América
:01-07-2002

:Miembro del consei

Directiva

:01-07-2002

:Wijers, Gerardus Johhannes




p 9 d
/8
Fecha y lugar de :11-01-1951, Oosstburg
nacimienteo
Direccién :Wilhelminapark 7, 3581NB Utrecht
Fecha de ingreso a 01-10-2002
la oficina
Titulo :Presidente del consejo de la
Junta Directiva
Poderes :Autorizado en Comin {con otros
directores, ver articulos)
Fecha de (actual) 01-05-2004
X autoridad
@ representativa
Nombre :Frohn, Robert Jozef
Fecha y lugar de :12-03-1960, Nijmegen
nacimiento
Direccién :Beekhuizensseweg 65, 6881 AE Velp
Gld
Fecha de ingreso a 01-05-2004
la oflcina
Titulo :Miembro del consejo d; ‘«’f”f
Directiva ,
@ Poderes :Autorizado en Com

directores, ver arta
Fecha de (actual) :01-05-2004 ”
autoridad
representativa

Firma Autorizada(s):

Nombre :Schalkwijk, Pieter Cornelis
05-07-2004 Sigue pagina 00003
Nimero de registro: Pagina 00003 Extracto limitado
09007809
“nunjmwlﬁgamsnﬁnu
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Fecha y lugar de
nacimiento

Direccidn

Fecha de ingreso a
la oficina y funcién
Titulo

Poderes

Comienzo (actual) de
poder de abogado
Nombre

Fecha y lugar de
nacimiento

Direccién

Fecha de ingreso a
la oficina y funcién
Titulo

Poderes

:03-08-1950, Utrecht

:Zoutmanlaan 5, 6881GM Velp Gld
01-07-1986 apoderado de abogado
para firmar

:agente de patentes

: Poder de abogado restringido
:01~-07-1999

:van Deursen, Petrus Hubertus
:01-11~1949, Balikpapan, Indonesia

:Kraijesteljnlaan 19, 6891EA
Rozendaal

:01-07-1999

:Agente de patentes

Comienzo (actual) de

poder de abogado

:01-07-1999

Emitido por la Camara de Comercio

Arnhem, 05-07-2004

Para extracto

(aparece firma ilegible y sello:

En Holandés.

Mw, J.H.M. Glaap )

BEATRE: TIQEMA ALERSON GITIENNER
TRADUZTORM E INSERPRETE DFTEINL
BEROLURION 3513 OF 27T, 15/93 MANMISTICN
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La traduccién al inglés de *“Descripcién de Negocios

Conducidoa” es:

El establecimiento y la explotacién de compafias
industriales, el comercio de productos industriales, la
participacién en otras compaifiias y todas las actividades

relacionadas con esto.

en idioma Holandés.

PEYTRLE CIESN) MARION CTTIERTER
TRACOTORA € " ETRTTE OFIGIL
RESOLUZION 2512 DE 52T, 15/03 WNIVSTIC
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Aparece sellc de notario gue dice:

El abajo firmante, Svam Schellingierfout

Notario de Derecho Civil, residente en Arnhem, Holanda,

certifica que las anteriores firmas son las firmas

auténticas de S J.H.M. GMAP Firmado asi en Arnhem, el

27 de Mo Ae 2004.

Aparece Sello/estampilla rojo en relieve de:

Sr M. Schellinggerhout Notario de Arnhem

Aparecen dos sellos en Holandés: (Secretario - Corte del

Distrito de Arnhem)

1. Pais: Holanda

2. Este documento piiblico ha sido firmado por:t
Sr. M. Schellingerhout

3. actuando en su calidad de: Notario de Derecho Civil

4. lleva el sello/eétampilla de: Sr. M. Schellingerhout

*Notarlo de Arnhem*

e R

PEATRIZ TOGEWIA BLEASCN CITIENNTY
TRABUSTORA E IN*ERRETE ROQIU
QEOLUZION 2513 DE CEPT. 15/03 CINUBITM
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CERTIFICADO
5. En Arnhem,
6. el dia 27 de Julio de 2004
7. por el secretario de la corte

(Secretario de la Corte de Distrito)

8. No. 04-654
9. Sello: aparece sello en Holandés {(Secretario - Corte
del Distrito de Arnhem)

e\ 10. Firma: J.M.C. van den Born-Ha
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A TODO AQUEL A
DEPARTAMENTO DE COMERCIO DE LOS ESTADOS UNIDOS
Oficina de Patentes y Marcas de los Estados Unidos

Diciembre 27, 2002

LA PRESENTE ES PARA CERTIFICAR QUE ADJUNTA A LA MISMA HAY [
UNA COPIA FIEL DE LOS REGISTROS DE LA OFICINA DE PATENTES Y  [&
MARCAS DE LOS ESTADOS UNIDOS DE LOS DOCUMENTOS DE LA o

8  SOLICITUD DE PATENTE IDENTIFICADA EN LO QUE SIGUE, QUE s
i  CUMPLEN LOS REQUISITOS PARA OTORGARLE UNA FECHA DE i
g PRESENTACION BAJO 35 USC 111. 5
3

NUCMERO DE SOLICITUD;
FECHA DE PRESENTACION:

Por la Autéridad del
COMISARIO DE PATENTES Y MARCAS e

Apareee firma
M. TARVER
Oficial Certificador

il B I o e T i

[ia S ZICTNA ALARZON CUTIERWEZ
TRADGUCTORM € (NIERPRITIE QFRINL
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PTO/SB/16(10-01)

Aprobado para uso durante 10/31/2002., OMB 0651-0032
Oficina de Marcas y Patentes de los Estados Unidos;
DEPARTAMENTO DE COMERCIO DE LOS ESTADOS UNIDOS

De acuerdo con el acta de reducclidn de papel de 1995, no
se requiere que ninguna persona responda para una

recoleccién de informacié4n a menos que éste muestre un

nimero de control OMB wvalido.

HOJA DE PORTADA DE SOLICITUD PROVISIONAL

Esta es una peticién para presentar una SOLICITUD

PROVISIONAL PARR PATENTE de acuerdo con el 37 CFR 1.53(c)

PRIMER NOMBRE Hans
INICIAL SEGUNDO NOMBRE Westmiijze

RESIDENCIA (Ciudad y ya sea Estado o Pais Extranjero}
Bathmen, Holanda

PRIMER NOMBRE Andreas Petrus

INICIAL SEGUNDO NOMBRE Van Swieten
RESIDENCIA (Ciudad y ya sea Estado o Pais Extranjero)
Velp, Holanda

CLAVIGL EUSEINA ALXCON QUTTERNED
TRADBCTCRA E IN“EA"RETE DPEIRL
RESOLUTION 2512 OE SEFT. 15/93 HBUUITIEL
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RIMER NOMBRE Lambertus
INICIAL SEGUNDO NOMBRE Meulenbrugge
RESIDENCIA (Cludad y ya sea Estado o Pais Extranjero)

Westervoort, Holanda

Inventores Adicionales estdn siendo nombrados en la 1

hoja numerada separadamente adjuntas a este.

T{TULO DE LA INVENCION

(500 caracteres miximo)

DOSIFICACION CONTINUA DE INICIADORES EXPREMADAMENTE

RAPIDOS DURANTE REACCIONES DE POLIMERIZACION

Dirigir toda la correspondencia a:
DIRECCION DE CORRESPONDENCIA

[0 Nimero de Cliente

Digite nGmero de cliente it

Coloque aqul etiqueta con cadigo de

barras mimero de cliente

o

M Firma o Nombre Individual Ralph 1
Direccién AKZ0 NOBEL INC.
Direccién 7 Livingstone Avenue
Ciudad Dobbs Ferry

ETXTTST TURSTA ALAXSTN STNETREE
TRAJULTCRA E MTEXRD T L LR
SESCLUGION 2512 DE SEFT. 15/93 MULISTICN
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Pais E.U.A.
Estado New York
Teléfono 914-674-5465
2ip 10522

Fax 914-693-4236

PARTES DE LA SOLICITUD INCLUIDAS
(Maxgque todo lo que aplica)

@‘ Descripcién Nimero de paginas 12
0 Dibujo(s) Nimero de hojas 1

0 Hoja de Datos de la Solicitud. Ver 37 CFR 1.76
O cp(s), Nimero O
O Otro (especifique} (|

Certificado de Correspondencia incluido adelante

METODO DE PAGO DE TASAS DE PRESENTACION PARA ESTA :

6_ SOLICITUD PROVISIONAL DE PATENTE

0O El1 solicitante reivindica el estatus

entidad. Ver 37 CFR 1.27

O Se incluye un cheque o giro postal

tasas de presentacién

gL3. %57 TITSINA ALERSOR GRNIEANED
YREDELTCRA € BITEPRETE AFRIAL
EESOLUICE 2512 0iF ST, 15/03 MBURSTICY




¥ Por medic de la cual se autoriza al Comisionado a

cargar la tasa de presentacién o abonar cualquier

sobrecosto al Nimero de Cuenta de Depésito: 01-1350

O Se adjunta formulario PT0-2038 para pago con tarjeta

de crédito

Cantidad de tasa de presentacién (§) $160,00

La invencién fue hecha por una agencia del Gobierno de
los Estados Unidos o de acuerdo con un contrato con una

agencia del Gobierno de los Estados Unidos.

M No.

O si, el nombre de agencia del Gobierno de los Estados

Unidos y el niimero de contrato de Gobierno son:

Respetuosamente Presentado,

Firma: (aparece firma ilegqidsli
Fecha: R

Nombre impreso o escrito a maquinagse®
Reg. No. .
Teléfono

NGmero de Registro

v e TSN RLARSON SUTTERWRZ
P EsToRY € MREVRTE aFtIL
QEZDLUIN 2512 DE 35T, 15/93 HuTcl




Esta recoleccién de informacién se requiere por el 37 CFR
1.51. La informacién se wutiliza por el piblico para
registrar (y por el PTO para procesar) una solicitud
provisional. Regido confidencialmente por 35 U.S.C. 122 y
37 CFR 1.14. Esta recoleccién se estima toma 8 horas para
completarse, e incluye reunir, preparar, y presentar el
formulario de solicitud completo del PTO. E1 tiempo
variard del caso individual. Cualguier comentario sobre
la cantidad de tlempo que usted necesita para completar
este formulario y/o sugerencias para reducir este limite,
se debe enviar al Oficial Jefe de Informacién, Oficina de
Marcas y Patentes en los Estados Unidos, Departamento de
Comercio de los Estados Unidos, Washington, DC 20231. NO
ENVIAR TASAS O FORMULARIO COMPLETOS A ESTA DIRECCION.
Enviar a: Casilla de Solicitud Provisional, Comisionado

Asistente para Patentes, Washington, D.C. 20231.

SEATRIZ Eyataa
TRADBETON £ mm?
1208 1. 19/ Hrﬂlllm- .
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HOJA DE PORTADA DE SOLICITUD PROVISIOMAL

PAGINA ADICIONAL

PTO/SB/16(02-01)

Aprobado-para uso durante 10/31/2002. OMB 0651-0032

Oficina de Marcas y Patentes de los Estados Unidos;

DEPARTAMENTO DE COMERCIC DE LOS ESTADOS UNIDOS

De acuerdo con el acta de reduccién de papel de 1995, no

se requiere que ninguna persona responda para una

@ recoleccién de informacidén a menos que éste muestre un

nimero de control OMB valido.

NGMERO DE REGISTRO ACD 2316 PRUS
INVENTOR (ES) /SOLICITANTE (8)

PRIMER NOMBRE Koen Antcon XKornelis
INICIAL SEGUNDO NOMBRE Vanduffel

RESIDENCIA (Ciudad y ya sea Estado o Pais Extranjero)

Deventer, Holanda

Q‘ Nimerc 2 de 2

llegar a ser piblica. La informacién i
crédito no se debe incluir en esta £qufl

la Informacién de la tarjeta de crédi
el PTO-2038. \

CEATIZ EUTINI ALAYCON STHEw?
TRADBCTORA E IK.E3°R73 0F ik}
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Inventores:

WESTMIJZE, Hans - Bathmen - NL
SWIETEN VAN, Andreas Petrus - Velp - NL
MEULENBRUGGE, Lambertus - Westervoort — NL

VANDUFFFEL, Koen Antoon Kornelis - Deventer - NL

DOSIFICACION CONTINUA DE INICIADORES EXTREMADAMENTE

RAPIDOS DURANTE LAS REACCIONES DE POLIMERIZACION

lLa presente invencién se relaciona con un proceso para
polimerizar uno o mas monémercs por medioc de uno o mas
iniciadores organicos gue son dosificados a la mezcla de

polimerizacién en la temperatura de reaccion. '

Tal un proceso es conocido de la WO 00/17245, en donde
los iniciadores son dosificados a un reactor de

polimerizacién a temperaturas en donde los iniciadores

tienen una vida media de desde 0,05 a 1,0 -‘ Se anota

BEATRIT ETGENA ALANRZON CUTTENRS2
TRACDSTORA E INFETFRETE OPCIAL

RESGLNION 3514 RE 3EPT. 15/53 MIRBITHED




uno no puede utilizar un iniciador demasiado reactivo por
razones de seguridad y eficiencia. Mas especificamente,
hasta ahora siempre se ha esperado que 1los inicladores
con una vida media de 0,05 horas o menos a temperaturas
convencionales de polimerizacién (especialmente para los
inicladores utilizados a temperaturas desde 40°C a 70°C)
podrian no ser manejados y transportados de manera sequra
en razdn de la inestabllidad inherente ae los productos.
@ Adicionalmente, estos asi llamados “iniciadores
extremadamente rapidos” no se esperaba que polimerizaran
eficientemente los mondémercs, en razén a que se esperaba
que ellos dieran todos los tipos de reacciones
colaterales, tales como hidrélisis, carboxi inversién
{(por ejemplo, en donde el peroxiéster es convertido al
carbonato correspondiente, o un dlacilperéxido al

anhidrido correspondiente), y otros tipos de reacciones

@, de rearreglo_ (en jaula) conduciendo a una eficiencla de
iniciacién .inaceptablemente baja. De hecho, una
evaluacién del desempeiio de los inic dores
extremadamente rapidos en los  py ’c t '-_, méa
convencionales, en donde todo el -_; \ : ;‘db .1. ic b

de una vez, mostré que ellos tenianWna _,,«

GEATRI EV20A ALAR20M Qorrry
TRADICTORA E 'n £Y'y- - .--.'?

3912 08 32, ummnmga




La presente invencién se relaciona con un proceso nueve
en donde iniciadores extremadamente répidos son
dosificados a un reactor en condiciones de
polimerizacién. Este proceso dio una eficlencia de
iniciador inesperadamente alta y permitidé atn un mejor
control del calor de polimerizacidén que se desarrolla,
permitiendo una produccién de espacio-tiempo de reactor
optima, y autn niveles de ilnicliador residual inferior en
la resina después de polimerizacién, cuando se comparo
con los procesos y productos de WO 00/17245. De acuerdo
con esto, se obtuvo una resina con ailn propiedades de
estabilidad al calor mejoradas y niveles de ojo de pez

bajos, aunque el tiempo de polimerizacién se podria

acortar.

El nuevos procesos se caracterizan porque esencialmente

todos los iniciadores organicos utilizados en el proceso

0,0500 horas a la temperatura de pgf

preferiblemente desde 0,001

El proceso de acuerdo con la inw€hcien es pre

eminentemente adecuado para polimerizar mezclas de

mm

TRADUCTORA E UNVER

RESSLURION 2512 DE SEFT. 15/93
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monémero gque comprenden monémero de cloruro de vinilo
(VCM)}. Preferiblemente, el proceso de acuerdo con 1la
invencién involucra 1la polimerizacidén de mezclas. de
monémero que comprenden al menos 50% en peso (% p/p) de
VCM, con base en el peso de todos los monémeros. Los
comondmeros que se pueden utilizar son del tipo
convencional e incluyen cloruro de vinilideno, acetato de
vinilo, etileno, propileno, acrilonitrilo, estireno, y
(met)acrilatos. Mas preferiblemente, al menos 80% p/p de
los mondmeros que estdn siendo polimerizados se hacen
hasta de VCM, aunque en los procesos mis preferidos el
monémero consiste esenclalmente de VCM. Como es conocido
en la técnica, la temperatura de polimerizacién de tales
procesos en gran proporcién determina el pesc molecular

de la resina resultante.

Los ejemplos preferidos de los procesos:de acuerdo con la

invencién son procesos donde uno o mis de los siguientes

iniciadores son utilizados:

BEATRLZ ESGEN

200

% ALAZZON QSTIEREE

TRADECTORA E INERPRETE OFCIAL
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- Pertxido de hexancilo pivaloilo, con una vida media de
mencs de 0,05 h a temperaturas mayores de 38° C,

- 1,1,3-3tetrametilbutilperéxl metoxi acetato, con una
vida media de menos de 0,05 h a temperaturas mayores de
59° c,

- 2,2-bis(2,2-dimetilpropanoilperoxi)-4-metil pentanc,
con una vida media de menos de 0,05 h a temperaturas
mayéres de 61° C,

- diisobutanoil peréxido, con una vida media de menos de
0,05 h a temperaturas mayores de 64° C,

- bis(terc-butilperéxi) oxalato, con una vida media de
menos de 0,05 h a temperaturas mayores de 67° C,

- 2-(2,2-dimetilpropanoil peroxi)-2-(2-
etilhexanollperoxi)-4-metil pentano, con una vida media
de menos de 0,05 h a temperaturas mayores de 69° C,

~ a~cumil peroxineodecancato (Trigonox® 99), con una vida
media de menos de 0,05 h a temperaturas mayores de 81° C,

- 2,4,4-trimetilpentil-2-peroxineodecanoato, con una vida

vida media de menos de 0,05 h

87° C,

sumnammnngﬁ:ﬂﬁﬂﬁf
~TORA E AUETARTE AL
TRADUTORA E ¢ -

QEEGROLION 3513 BE 26T



- peroxidicarbonatos tales como Percadox® 16, con una
vida media de menos de 0,05 h a temperaturas mayores de
88° C,

- peroxineodecanocato terc-amilo, con una vida media de
menos de 0,05 h a temperaturas mayores de 88° C,

- peroxidicarbonatos tales como Trigonos® EHP, c¢on una
vida media de menos de 0,05 h a temperaturas mayores de
g9° C, y

- peroxineodecanocato terc-butilo, con una vida media de

menos de 0,05 h a temperaturas mayores de 91° C,

Aungue ellos son dosificados en una mezcla de reaccién de
polimerizacién en o por encima de 1la temperatura
mencionada en la cual la vida media es 0,05° C, mas
preferiblemente a una temperatura desde la temperatura
mencionada en la cual la vida media es 0,05° C hasta 140Q°

c.

Otros iniciadores también se pueden utilizar. Ellos

o<

BEATRLZ EUITITA ALAZSOX OTTERNS]
TRADUUTORA E (PETR™ * 27505
. NESDLUCION 2512 DE SEFT. 15/93 MINJUSTRRY



documento “Initiators for high polimers” con cédigo
10737, obtenible de Akzo Nobel), y de acuerdo con los

principios establecidos anteriormente.

En este proceso no es muy eficiente wutilizar los
iniciadores extremadamente rapidos durante la etapa de
polimerizacién en donde el contenido del reactor esta
siendo calentado hasta la temperatura de polimerizacién
deseada, el llamado proceso de arranque en frio. Si se
desea sin embargo, uno o mis de los iniciadores
extremadamente rapidos o mids convencionales se pueden

utilizar en esta etapa.

No estd previsto que uno utilizard iniciadores
convencionales en cualquier etapa del proceso actual. Sin
embargo, Si asi se desea, tales perbéxidos convencionales
con una vida media desde 0,05 a 2 horas en la temperatura
de polimerizacién, pueden ser usados en conjunto con
iniciadores extremadamente rapidos de acuerdo con 1la

invencién. Si un iniciador convencional se utiliza, es

utiliza un

L0d L ZI2TIEA ALAYIIN GOTIERNER
RESOLOGIOHN 2612 OF SEFT. 15/50 MIUUSTICY
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preferiblemente serad introducido dentro de la mezcla de
reaccién antes o© Jjusto después de la etapa de
calentamiento, en donde la conversién, o el grado de
polimerizacién, estd por debajo de B0, preferiblemente
por debajo de 50, mis preferiblemente por debajo de 30,
ain mis preferiblemente por debajo de 10, y mucho mas
preferiblemente por debajo de el 2§ de todos los

monémeros utilizados en el proceso.

8i la mezcla de reacclén se formula en o cerca de la
temperatura de polimerizacién, los llamados procesos
arranque en caliente, no se requiere agregar una clerta
cantidad de iniciador en el arranque cuando el resto se
dosifica durante el tiempo. Sin embargo, también es este
proceso de arranque en caliente puede ser benéfico
agregar hasta 10% p/p, preferiblemente hasta 4% p/p, mas
preferiblemente hasta 2% p/p, més preferiblemente hasta
1% p/p, de todos los iniciadores extremadamente ripidos
inmediatamente después de la mezcla de reaccidén, el resto

se dosifica con el tiempo. Si se utiliza este

procedimiento, el iniciador d;:ufr flo con la invencién

SEATRUZ EIUEIGA ALAISON CoTioyony
TRADUCTORA ENETR * '2:!?'::

SE3OLOCION 2012 OX sgpy, 18798 MudisTign



radical que atrapa especies) esti presente en la mezcla
de reaccién. Si tal absorbedor de radical esta presente,
por ejemplo por que este es introducido con el monémero
en donde es tipicamente utilizado como un estabilizador,
el iniciador 1nicialmente dosificado reacclonard con
dicho absorbedor, evitando asi un arrangue retrazado de

la reaccién de polimerizacién.

@ La cantidad del iniciador a ser utilizado en un proceso
de acuerdo con la invencién esti dentro del rango
convenclonalmente utilizado en los procesos de
polimerizacién. Tipicamente, se utiliza desde 0,01 a 2%
p/p del iniciador, preferiblemente 0,01-1% p/p, mas
preferiblemente 0,01-0,5% p/p, con base en el peso de el

o los monémercs a ser polimerizados.

Q El iniciador es dosificado al reactor en la forma pura o,
preferiblemente, en la forma de una soclucién diluida o
dispersién (tal como una suspensién o emulsién). BSe

pueden utilizar uno o mé&s solventes adegpados para diluir

el iniciador.

» . v il‘ a9
b .- Wgolventes son

polimero es

polimerizacién, como con ‘ fePilid: son de tal

vE2 22 TJ0TN ARATSOR GITIENREY
IRCHTORAE N ETRT Z0FOL
REIGLUCION 2311 DE SEPFT. 15/93 MBUNSTICH
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naturaleza que es aceptable dejarlos como un residuo en
el polimero final, como es el caso para los solventes que
son plastificadores deseados para la resina final.
Adicionalmente, puede ser ventajoso, pero no se requiere
necesariamente, que tales solventes no . afecten
adversamente la estabilidad térmica del iniciador
disuelto alli, como se puede verificar al analizar la
temperatura de vida media del iniciador en dicho
solvente. Un ejemplo de tal un solvente es isododecano.
Si se dosifica la dispersidn del iniciador, entonces la
dispersién puede ser de ya sea del iniciador en si mismo
o de una soluclén del iniciador, preferiblemente en
dichos solventes adecuados. Preferiblemente, " la
dispersién es una dispersidén acuosa. Preferiblemente, el
iniciador se dosifica en una concentracién de 0,1 a 50%
p/p, més preferiblemente 0,5 a 25% p/p, y mas
preferiblemente 2 a 15% p/p. Las soluciones o

dispersiones de iniclador mids diluidas aseguran la ripida

mezcla del iniciador y la mezcla de polimerizacién, que

SEA:RIZ EJGIMIN AZATETN QUTTEIWER

TRADUETORA E IN:EX RIS NPQIN

WESGLVLION 2512 DE SEPT. 15/90 MINJUITIGH
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La dosificacién de los iniciadores extremadamente répidos
a la mezcla de reaccién puede ser intermitente o continua
durante la polimerizacién durante un periodo de tiempo en
donde preferiblemente al menos el 20%, preferiblemente al
menos el 40%, mis preferiblemente al menos el 60% de todo
el monémero que se utiliza en el proceso, se polimeriza.
Si una operacién intermitente se selecciona existen al
menos 2, preferiblemente al menos 4, mas preferiblemente
al menos 10, y méds preferiblemente al menos 20 momentos
en la temperatura de polimerizacién en la que se dosifica
el iniciador. Si se desea, la operacién intermitente o
continua puede ser combinada de tal forma que el
iniciador se dosifica intermitentemente durante ciertos
periodos de tiempo (mids largos o mAs cortos). Mas
preferiblemente, el perotxido que estd siendo dosificado
continuamente y/o0 intermitentemente después de que al
menos 5%, preferiblemente al menos 10%, mis

preferiblemente al menos 20%, mds preferiblemente al

menos 30% de los monémeros ya ha sido polimerizado y en

SEATHLZ EDGENA ALARZON BYTIERREZ
TRADUETORA £ ITEXSREDS 07¢),
WESEE DCIOM 2513 GE JEYT. 15793 KOLUCTIEN
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Preferiblemente, la dosificacién se puede efectuar en
cualquier punto de entrada adecuado al reactor. S5i se
agrega agua en el curso del proceso de polimerizacidn,
por ejemplo para compensar el encogimiento del contenido
del reactor debido a la reaccién de polimerizacién, puede
ser ventajoso utilizar la linea a través de la cual el

agua es dosificada también para dosificar el iniciador.

El proceso de polimerizacién se puede conducir ya sea
como un procesoc en masa en donde la mezcla de reaccién es
predominantemente monémero © <como un proceso de
suspensién en donde la mezcla de reaccién tipicamente es
una suspensién de mondémero en agua, © cComo un proceso de
emulsién o micro emulsién en donde el mondémero es
tipicamente emulsificado en agua. En estos procesos los
aditivos usuales tendridn que ser utilizados. Por ejemplo,
si el monémero estd presente en la forma de una
suspensién en agua, los aditivos usuales como tensoactivo
(s), coloide(s) protector(es), agente(s) anti hediondez,
amortiguador(es) de pH, etc. pueden estar presentes.

Jglhro deseado,

Dependiendo del tipe de po cada uno de los

especialmente

X

ok d[ElI EQRZHIA RLARDON GYTIERNER
TRADUCTORA € {RTERPRE™S O7LEL

WEIGLEGIDXN 2512 DE EEFT. 15/93 WBULSTICL
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Después de la polimerizacién, el (co)polimero (o resina)
serd trabajado como es usual en la técnica. Los polimeros
obtenidos mediante una polimerizacién de suspensiédn de
acuerdo con la invencién, por ejemplo, serdn sometidos a
las etapas de secado y selecciédn usuales. La resina
resultante preferiblemente se caracteriza por que ésta
contiene menos de 50 ppm del iniciador residual, mas
preferiblemente menos de 40 ppm, y mas preferiblemente
menos de 25 ppm del iniciador, inmediatamente después de
secar durante 1 hora 5 60° C y seleccién. Se encontrd gue
la resina exhibia excelente estabilidad al calor como se
midié con un horno de ensayo Metrastat® PSD260 de acuerdo
con el método ISO 182-2 (1990E). La estabilidad al calor
mejorada probé que 1la resina decoloraba fuertemente
cuando se sometia a etapas de procesamiento por fusién,

por ejemplo para formar articulos conformados.

Para comparar el procedimiento existente de arranque en

caliente con el nuevo propue de la dosificacién de

CEATRLE EGRTIIA AAZTON UITEYWY
TRADBSTORA E N ES* R~ =gy
RESGLOZION 2512 DE SEPT. 15/93 dINIDITET
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EXPERIMENTACION

En un experimento de polimerizacién de suspensién
estidndar, un reactor Biichi de acero inoxidable de un
litro con temperatura controlada provisto c¢on un
desviador, un agitadores de hola plana en tres niveles,
un transductor de presién, una linea de alimentacién de
cloruro de vinilo (VCM), y una 1linea de purga de

nitrégeno fue cargada con: 425 g de agua desmineralizaaa,

5 g de solucién al 5% de Alcotex® B72
{polivinilacetato/alcohol) en agua desmineralizada, y
presurizada a 15 barg utilizando nitrégeno. Sino ase
observaban chorreaduras, el reactor se evacua y presuriza
con nitrégeno hasta 5 barg para fluir hacia fuera
virtuvalmente todo el aire. Sino se dosifica todo el
iniciador, entonces se agrega la cantidad deseada de
iniciador. Luego, el reactor se evacud y se cargd con 250
g de VCM ex Akzo Nobel Salt & Base, seguido por
calentamiento del reactor a la temperatura de
polimerizacién de 68° C en 30-60 minutos. Después de una

caida de presién en el reactgy

, 0 tiempo de reaccién de

hfra menos tiempo, la

21%

BEXT T EJUENTA ALLTCON GTTTERY]
TRADUSTORAE W E~p~"" » =y
BESOLUTIAN 2512 OE $EPT. 15/93 MINJUSTIEL
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luego el reactor se enfrié a 20-25° C, se evacud, y se
liberd de virtualmente todo el VCM restante. Se obtuveo el
el polimero después de filtracidédn, lavando, y secando (a

60° C durante 1 hora utilizando un lecho fluidizado).

El o los iniciadores utilizados, la cantidad dosificada,
y el procedimiento de dosificacién, y los resultados de

polimerizacién son presentados en la tabla 1.

El calor formado durante el proceso de polimerizacién se
midié y se enfrid adaptado al calor formado. Entre mas
calor es generado en cierto tiempo, mas dificil sera
controlar la temperatura de la mezcla de reaccién. Un
pico de calor bajo junto con un rendimiento de polimero
alto es el preferido, en razén a que entonces se puede

lograr un rendimientoe de espacio-tiempo éptimo del

reactor.

EJEMPIO 1

Después de alcanzar la temiratura de polimerizacién, 500

I EVTENGA AATSON CIMET
TREDYTTIAE '} €~ = ey

L2 LR EITPR LS LR

LAt
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1% en isododecano, se dosificd a la mezcla de reaccién
durante un periodo de 30 minutos. Posteriormente, la
velocidad de dosificacién se redujo a 300 ppm de peréxido
de diisobutanoilo por hora (utilizando la misma solucién)
durante un periodo de 2,5 horas. Se observd una caida de

presién. Los resultados son mencionados en la tabla 1.

Ejemplo comparativo A

Después de alcanzar la temperatura de polimerizacién,
1250 ppm de per6xido de diisobutanoilo puro (calculado
sobre VCM), suministrado como Trigonox® 187 en una

solucién a 30% en isododecano, se agregd durante 2

minutos.

Después de 5 horas de tiempo de reaccién se detuvo 1la
polimerizacién y se trabajé como se describié en el
procedimiento experimental. El rendimiento es mencionado

en la tabla 1 {basadoc en simulacién por computan::lor) .

Tabla 1: Resultados BB polimerizacién de

Bl%a 68° C de acuerdo

€A EJETHIA ALATSON GUTIEYYR

INACUSTORA E HRIEYVR ™™ " 7305
REZOLUSI0N 2512 DE SEFT. 15/93 MUOETIEN N
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con los procedimientos para dosificacién continua y para

arranque en caliente.

Ejemplo 1 Comparacién
Dosificacién Arranque en
continua caliente

500 ppm agregados
durante 30 minutos

Per6xido agregado
en 2 minutos al

Yy posteriormente | momento de
300 ppm/h durante [polimerizacién
2,5 h
Cantidad utilizada |1.250 ppm 1.250 ppm
de peréxido
Tiempo de|2,5 h Sin caida de
presurizacién presidén
constante
Tiempo de|(3 h 5h
polimerizaclén
Rendimiento de PVC | 85% 25%

SEAT2I EDGENIA ALAZI0R GITEY™Y
TRADETORA £ II!ER?IET:’-‘F’G‘.H.

RESBLUTION 2512 DE SEPT. 15/93 MNRTIEN
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REIVINDICACIOHES

Proceso para polimerizar mondémerc de vinilo
cloruro y monémeros adiclonales opcionales
utilizando uno o mis inicladores organicos, con
al menos parte del iniciadores siendo
dosificados a la mezcla de polimerizacién a la
temperatura de reaccién, caracterizado en que
esenclalmente todos el iniclador orgénico
utilizados en el proceso de polimerizacién
tienen una vida media 0,0001 horas hasta 0,05

horas a la temperatura de polimerizacién.

proceso de acuerdo con la reivindicacién 1 en
donde el iniciador dosificado en la temperatura

de reaccidn se dosifica continuamente.

proceso de acuerdo con la reivindicacién 1 o 2
en donde 1la dosificacién del iniciador se
controla de tal forma que se wutiliza la

capacidad de enfriamiento mi&xima del reactor.

cualquiera de las

@ el iniciador, o

SEATRAZ EVEWA ALRSSON SITIERRE]
TRADUCTORA E WWTE 1506 Ly - F]
REZOLUZION 2512 DE SEPT. 15/93 MIRIUITICY
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parte el iniciador, se dosifica,
intermitentemente y/o continuamente, durante un
periodo en donde al menos el 20% de tode el
monémero que se utiliza en la polimerizacién,

es polimerizado.

Proceso de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1-3 en donde el iniclador, o
parte el iniciador, se dosifica,
intermitentemente y/o continuamente, después
que al menos 5%, preferiblemente al menos 10%,
mas preferiblemente al menos 20%, mas
preferiblemente al menos 30%, de el (los)
mondémero (s} ya ha sido polimerizado y en donde
durante el periodo de dosificacién al menos 10%
preferiblemente al menos 20%, mas
preferiblemente al menos 30% y mas
preferiblemente al menos 50% de todo el

monémero que se utiliza en el proceso, se

polimeriza

asado en (co)polimero

cualquiera de los

1-4, que tiene

£Lis 2 EUTEMA ALAXCON GUTTERTE?
TEADMSTCRA £ IHTESPRZTE 279007

QESALD2I0N 2512 DE SEPT. 15/93 MUUUSTICL
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menos de 50 partes en peso de iniclador
residual basado en un millén de partes en peso
del (co)polimero, cuando se mide inmedlatamente
después de la polimerizacidén y secado del

(co)polimero durante 1 hora a 60° C.

Uso de un (co)polimeroc vinilo cloruro de
acuerdo a la reivindicacién 5 en un proceso de
conformacién que involucra el calentamiento del
(co)polimero hasta arriba de su temperatura de

fusién.

,&m

wkn. 2L D0IINA ALANIOH GUITERRER
TRADSLTGRA E HINERYRETE AARIAL
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RESUMEN
RESUMEN

La invencién pertenece a un proceso en donde los
iniciadores son dosificados a una mezcla de
polimerizacién, con esencialmente todo el iniciador
organico que se utiliza en ellproceao de polimerizacién
que tiene una vida media de 0,0001 hora a 0,05 hora en la
temperatura de polimerizacidén. La dosificacién de tal
iniciador permite un control mejorado del indice de
polimerizacidén, y el procesc rendiréd un polimetro con muy

bajos niveles residuales de iniciador.

bAS:
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