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DESCRIPCION

Composicion aditiva mejorada para el control y la inhibicion de la polimerizacién de mondmeros aromaticos de vinilo,
y procedimiento para su uso

Campo de la invencién

La presente invencion se refiere a una composicion aditiva mejorada para el control y la inhibicién de la
polimerizacién de monémeros aromaticos de vinilo, en la que el monémero aromatico de vinilo incluye estireno, en la
que la mejora comprende una composicion de una o mas aminas terciarias que contienen uno o mas grupos
hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria y uno o mas nitrocompuestos aromaticos.

En una realizacion, la presente invencion se refiere al uso de una composicion aditiva mejorada de la presente
invencion para el control y la inhibicién de la polimerizacion de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen
estireno, en el que la mejora comprende el uso de una composicién que comprende una o mas aminas terciarias
que contienen uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria y uno o mas nitrocompuestos
aromaticos.

En otra realizacion, la presente invencién se refiere a un procedimiento de preparacion de una composicion aditiva
mejorada de la presente invencion para el control y la inhibicion de la polimerizaciéon de mondmeros aromaticos de
vinilo que incluyen estireno, en el que la mejora comprende la preparacion de una composicion que comprende una
0 mas aminas terciarias que contienen uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria y uno
0 mas nitrocompuestos aromaticos.

En otra realizacion adicional, la presente invencioén se refiere a un procedimiento para el control y la inhibicion de la
polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno mediante el empleo de una composicion
aditiva mejorada de la presente invencion, en el que la mejora comprende el tratamiento de la corriente que contiene
mondémeros aromaticos de vinilo con una composicidon que comprende una o0 mas aminas terciarias que contienen
uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria y uno o mas nitrocompuestos aromaticos.

Antecedentes de la invencion

La polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno durante su procesamiento es una
cuestion de interés, debido a que provoca la formacion de polimeros no deseados y da lugar a la pérdida de
rendimiento del producto final y hace que el procedimiento sea antieconémico.

En la técnica, se ha informado del uso de inhibidores y retardantes, y sus combinaciones para superar el problema
de la polimerizacién de estireno.

El problema con el uso de inhibidores solos es que estos se tienen que afiadir de forma continua o a intervalos
regulares, debido a que una vez consumidos, se reinicia la polimerizacion.

El problema con el uso de retardantes solos es que estos no son muy eficaces para reducir la polimerizacion de
estireno a un nivel de inhibicién sustancial o un nivel de inhibicién aceptable.

La técnica anterior [Patente de Estados Unidos 5.254.760 (documento US'760)] desvela la inhibicién de la
polimerizacion de monémeros de vinilo usando una combinacion de nitroxidos (es decir, compuestos de nitroxilo)
que incluyen 1-oxil-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-4-ol (4HT) y nitrocompuestos aromaticos que incluyen dinitro-butilfenol
[re resumen, Col. 3, lineas 26-32; Col. 4, lineas 1-2, 12 del documento US'760] como inhibidor de la polimerizacion.

El documento US'760 desvela y ensefia el uso de una combinacion de compuestos de nitréxido (es decir, nitroxilo) o
de nitrocompuestos aromaticos. El documento US'760 desvela y ensefia contra el uso de cualquiera de compuestos
de nitroxido o de nitrocompuestos aromaticos [Re Col. 5, lineas 50-56, Col. 6, lineas 10-14 y 42-46; Col. 7, lineas 36-
41 del documento US'760].

No obstante, los nitrocompuestos aromaticos que incluyen DNBP se deben usar en mayores cantidades y/o también
son conocidos por su naturaleza téxica para la exposicién a seres humanos [re Col. 1, lineas 64-68 del documento
US'760].

Por tanto, la industria tiene como objetivo una composicion aditiva en la que la cantidad de nitrocompuestos
aromaticos se pueda reducir o minimizar de tal forma que la composicion resultante sea econémica y segura para el
ser humano. Cualquier esfuerzo por reducir o minimizar el consumo de nitrocompuestos aromaticos reducira los
problemas de la industria.

Necesidad de la invenciéon

Por lo tanto, aun existe la necesidad de una composicion aditiva eficaz y un procedimiento para su uso y
preparacion, y un procedimiento para el control y la inhibicion de la polimerizacion de mondémeros aromaticos de
vinilo mediante el empleo de dicha composicién, en el que la composicién aditiva no solo sea adecuada para un
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control e inhibicion sustanciales de la polimerizacion de mondémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, sino
que también comprenda cantidades esencialmente reducidas o minimizadas de nitrocompuestos aromaticos.

Problema a resolver por la invencion

Por lo tanto, la presente invencion tiene por objeto proporcionar una solucién a los problemas industriales existentes
descritos anteriormente mediante el suministro de una composicion aditiva eficaz y un procedimiento para su uso y
preparacion, y un procedimiento para el control y la inhibicion de la polimerizacion de mondémeros aromaticos de
vinilo, en la que la composicién aditiva no solo es adecuada para un control e inhibicion sustanciales de la
polimerizacién de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, sino que también comprende cantidades
esencialmente reducidas o minimizadas de nitrocompuestos aromaticos.

Objetos de la invencion

Por consiguiente, el objeto principal de la presente invencién es suministrar una composiciéon aditiva eficaz y un
procedimiento para su uso y preparacion, y un procedimiento para el control y la inhibicién de la polimerizacion de
mondémeros aromaticos de vinilo, en la que la composiciéon aditiva no solo es adecuada para un control e inhibicién
sustanciales de la polimerizacion de mondémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, sino que también
comprende cantidades esencialmente reducidas o minimizadas de nitrocompuestos aromaticos.

Otro objeto principal de la presente invencién es proporcionar una composicion aditiva eficaz y un procedimiento
para su uso y preparacion, y un procedimiento para el control y la inhibicion de la polimerizacion de monémeros
aromaticos de vinilo, en la que la composicién aditiva comprende cantidades esencialmente reducidas o
minimizadas de nitrocompuestos aromaticos, y aun asi es adecuada para un control y una inhibicién sustanciales de
la polimerizacion de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, y aun asi es necesaria en una
dosificacion relativamente inferior en comparaciéon con la dosificacién de nitrocompuestos aromaticos solos para
conseguir el mismo nivel aceptable, o mejor, de control e inhibicion de la polimerizacion de estireno.

También es un objeto de la presente invencién proporcionar una composicion aditiva eficaz y un procedimiento para
SuU Uso y preparacion, y un procedimiento para el control y la inhibicion de la polimerizacion de monémeros
aromaticos de vinilo, en la que la composicién aditiva comprende una o mas aminas y una cantidad reducida o
minimizada de uno o mas nitrocompuestos aromaticos, y aun asi es adecuada para un control y una inhibicion
sustanciales de la polimerizacién de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, y aun asi es necesaria
en una dosificacion relativamente inferior en comparacion con la dosificacion de nitrocompuestos aromaticos solos
para conseguir el mismo nivel aceptable, o mejor, de control e inhibicion de la polimerizacion de estireno, en la que
la amina es una o mas de aminas terciarias.

La presente invencion tiene por objeto particular el suministro de una composicion aditiva eficaz y un procedimiento
para su uso y preparacion, y un procedimiento para el control y la inhibicion de la polimerizaciéon de monémeros
aromaticos de vinilo, en la que la composicion aditiva comprende una o mas aminas y cantidades reducidas o
minimizadas de uno o mas nitrocompuestos aromaticos y aun asi es adecuada para un control y una inhibicion
sustanciales de la polimerizaciéon de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, y aun asi es necesaria
en una dosificacion relativamente inferior en comparacion con la dosificacion de nitrocompuestos aromaticos solos
para conseguir el mismo nivel aceptable, o mejor, de control e inhibicién de la polimerizacion de estireno, y en la que
la amina es una o mas de aminas terciarias, y por tanto, la composicion de la presente invencién no solo es
econodmica, sino que también es respetuosa con el medio ambiente.

La presente invencion también tiene por objeto la mejora del rendimiento de nitrocompuestos aromaticos en un
mayor espectro de temperaturas, incluyendo una mayor temperatura, en la que la composicion ademas comprende
una o mas aminas terciarias.

La presente invencion también tiene por objeto la mejora del rendimiento de nitrocompuestos aromaticos en un
mayor espectro de temperaturas, incluyendo una mayor temperatura, y en presencia de aire, en la que la
composicion ademas comprende una o mas aminas terciarias.

Descripcion y realizaciones preferidas de la invenciéon

Con el objeto de superar los problemas de la técnica anterior descritos anteriormente y conseguir los objetos de la
presente invencion descritos anteriormente, el inventor ha comprobado que cuando se afiade una o mas aminas
terciarias a una composicion constituida por nitrocompuestos aromaticos, entonces no solo se mejora
sustancialmente la eficacia del control y la inhibicion de la polimerizacion de la composicion que comprende
nitrocompuestos aromaticos, sino que de forma sorprendente e inesperada también se controla y se inhibe la
polimerizacién de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno hasta un nivel aceptable con una
dosificacién de nitrocompuestos aromaticos esencialmente reducida o minimizada en una composicién que
comprende una o mas aminas terciarias que contienen uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la
amina terciaria y uno o mas nitrocompuestos aromaticos, lo que hace que la presente composicidon sea econémica y
respetuosa con el medio ambiente.
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Con el objeto de superar los problemas de la técnica anterior descritos anteriormente y conseguir los objetos de la
invencion descritos anteriormente, el inventor ha comprobado que cuando se afiade una o mas aminas alifaticas
terciarias que contienen uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria a una composicion
constituida por uno o mas nitrocompuestos aromaticos, entonces no solo se mejora sustancialmente la eficacia del
control y la inhibicién de la polimerizaciéon de los nitrocompuestos aromaticos, sino que de forma sorprendente e
inesperada también se controla y se inhibe la polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen
estireno hasta un nivel aceptable con una dosificacion de nitrocompuestos aromaticos esencialmente reducida o
minimizada en una composicion que comprende uno o mas nitrocompuestos aromaticos y una o mas aminas
alifaticas terciarias o aminas alifaticas terciarias que contienen uno o mas grupos hidroxilo, lo que hace que la
presente composicion sea econémica y respetuosa con el medio ambiente.

Por consiguiente, la presente invencion se refiere a una composicion aditiva para el control y la inhibicién de la
polimerizaciéon de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno que comprende:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos, y
caracterizada porque dicha composicidon ademas comprende:
(B) una o mas aminas alifaticas terciarias o sus mezclas.

De acuerdo con la presente invencion, la amina alifatica es una amina alifatica terciaria, que contiene uno o mas
grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria, preferentemente la amina alifatica terciaria contiene tres
o cuatro grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria.

De acuerdo con la presente invencioén, en la amina alifatica terciaria que contiene uno o mas grupos hidroxilo, los
grupos hidroxilo son grupos hidroxialquilo.

De acuerdo con la presente invencion, el hidrocarburo en la amina alifatica terciaria puede ser lineal, ramificado o
ciclico.

De acuerdo con la presente invencion, el hidrocarburo en la amina alifatica terciaria puede contener uno o mas
grupos hidroxialquilo.

De acuerdo con la realizacion mas preferida de la presente invencion, la amina alifatica terciaria que contiene tres
grupos hidroxilo es triisopropanol amina o tris(2-hidroxipropil) amina [TIPA].

De acuerdo con una de las realizaciones preferidas de la presente invencién, la amina alifatica terciaria que contiene
grupos hidroxilo es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina) (THEED).

De acuerdo con otra realizacion preferida de la presente invencion, la amina alifatica terciaria que contiene grupos
hidroxilo es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®).

De acuerdo con otra realizacion preferida de la presente invencién, la composicion de la presente invenciéon puede
comprender una o mas de las aminas alifaticas terciarias mencionadas anteriormente que contienen grupos hidroxilo
0 sus mezclas.

Por tanto, en una realizacion, la presente invencion se refiere a una composicién aditiva para el control y la inhibicion
de la polimerizacién de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno que comprende:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos, y

caracterizada porque dicha composicion ademas comprende:

(B) una o mas aminas terciarias,

en la que dicha amina terciaria esta seleccionada entre un grupo constituido por:

i) hidroxil alquil amina terciaria que es tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA);

ii) amina tratada con éxido de propileno que es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®);
y

iii) amina tratada con 6xido de etileno que es compuestos de N,N,N’,N’-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina)
(THEED); o

iv) sus mezclas.

Se ha comprobado que cuando la composicion de la presente invencidon comprende una o mas de dichas aminas
alifaticas terciarias, la eficacia de los nitrocompuestos aromaticos para controlar e inhibir la polimerizacién de
monoémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno se mejora de forma sustancial, sorprendente e inesperada,
hasta un nivel aceptable que también es a dosificaciones esencialmente reducidas o minimizadas de
nitrocompuestos aromaticos, haciendo asi que la composicién de la presente invencion sea relativamente mas
econdmica y respetuosa con el medio ambiente.

De acuerdo con una de las realizaciones de la presente invencion, la composicion de la presente invencion
comprende:
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a) del 40 aproximadamente al 99,75 % en peso aproximadamente de ) dichos nitrocompuestos aromaticos; y
b) del 0,25 aproximadamente al 60 % en peso aproximadamente de Il) dicha amina o sus mezclas.

De acuerdo con una de las realizaciones preferidas de la presente invencién, la composicién de la presente
invencion se afiade a la corriente que contiene mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno en una
cantidad que oscila entre 0,01 ppm aproximadamente y 2000 ppm aproximadamente, preferentemente entre 1 ppm
aproximadamente y 2000 ppm aproximadamente en peso de la corriente de monémeros que incluyen estireno.

De acuerdo con una de las realizaciones preferidas de la presente invencion, los nitrocompuestos aromaticos
pueden contener un grupo fendlico o uno de sus derivados ademas del grupo nitro.

De acuerdo con una de las realizaciones de la presente invencion, el nitrocompuesto aromatico esta seleccionado
entre un grupo que comprende 4,6-dinitro-2-sec-butilfenol (DNBP) y 4,6-dinitro-orto cresol o 4,6-dinitro-2-
hidroxitolueno (DNOC), y sus mezclas.

De acuerdo con la realizacién mas preferida de la presente invencién, el nitrocompuesto aromatico es 4,6-dinitro-2-
sec-butilfenol (DNBP).

De acuerdo con una de las realizaciones preferidas de la presente invencion, la presente composicién no comprende
compuestos de nitréxido (es decir, nitroxilo) que incluyen 1-oxil-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-4-ol o 4-hidroxi-2,2,6,6-
tetrametilpiperidin-1-oxilo (o 4 Hidroxi Tempo o 4HT).

De acuerdo con otra realizacion preferida de la presente invencion, la presente composicion no comprende:

i)  trietanolamina (TEA);

i)  tris[N-butilamina] (TBA);
iii) monoetanolamina (MEA);
iv) octil amina (OA);

v) dibutil amina (DBA);

vi) dietanol amina (DEA);
vii) dipropil amina (DPA); y
viii) etilendiamina (EDA).

Por consiguiente, en otra realizacion, la presente invencion también se refiere a un procedimiento de uso de la
composicion aditiva a base de amina alifatica terciaria y nitrocompuestos aromaticos de la presente invencion
descrita en el presente documento, a la que se hace referencia en su totalidad, para controlar e inhibir la
polimerizacién de mondémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, en el que la corriente que comprende los
monomeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno se trata con una composicion aditiva que comprende uno o
mas nitrocompuestos aromaticos y una o mas de dichas aminas alifaticas terciarias.

En particular, en una segunda realizacion, la presente invencion se refiere a un procedimiento de uso de la
composicion aditiva de la presente invencion descrita en el presente documento, a la que se hace referencia en su
totalidad, para controlar e inhibir la polimerizacion de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, en el
que la corriente que comprende los mondémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno se trata con una
composicion aditiva que comprende:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos,

caracterizada porque dicha composicion ademas comprende:

(B) una o mas aminas terciarias,

en la que dicha amina terciaria esta seleccionada entre un grupo constituido por:

i) hidroxil alquil amina terciaria que es tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA);

ii) amina tratada con éxido de propileno que es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®);
y

iii) amina tratada con 6xido de etileno que es compuestos de N,N,N’,N’-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina)
(THEED); o

iv) sus mezclas.

Cabe sefalar que la corriente que comprende mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno se puede
denominar corriente de monémeros o corriente de monémeros aromaticos de vinilo.

De acuerdo con una de las realizaciones de la presente invencion, el procedimiento de uso de dicha composicion
aditiva de la presente invencion comprende la adicion de entre 0,01 ppm aproximadamente y 2000 ppm
aproximadamente, preferentemente entre 1 ppm aproximadamente y 2000 ppm aproximadamente de dicha
composicion aditiva a la corriente que comprende monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno en base al
peso de los monémeros.
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De acuerdo con una de las realizaciones preferidas de la presente invencién, uno o mas de los nitrocompuestos
aromaticos, y uno o mas de los compuestos de amina alifatica terciaria se afiaden a la corriente de monémeros de
forma individual o después de mezclar.

Por consiguiente, en una tercera realizacion, la presente invencion también se refiere a un procedimiento para el
control y la inhibicién de la polimerizacion de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno mediante el
empleo de una composicion aditiva a base de compuestos de amina alifatica terciaria y nitrocompuestos aromaticos
de la presente invencion descrita en el presente documento, a la que se hace referencia en su totalidad, en la que la
corriente que comprende monodmeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno se trata con la composicion aditiva
que comprende uno o mas nitrocompuestos aromaticos y uno o mas de dichas aminas alifaticas terciarias.

En particular, en una tercera realizacion, la presente invencion se refiere a un procedimiento para el control y la
inhibicién de la polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno mediante la adicion de la
composicion aditiva de la presente invencion descrita en el presente documento, a la que se hace referencia en su
totalidad, a la corriente de mondémeros, en el que dicha composicién comprende:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos, y

caracterizada porque dicha composicion ademas comprende:

(B) una o mas aminas terciarias

en la que dicha amina terciaria esta seleccionada entre un grupo constituido por:

i) hidroxil alquil amina terciaria que es tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA);

ii) amina tratada con éxido de propileno que es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®);
y

iii) amina tratada con 6xido de etileno que es compuestos de N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina)
(THEED); o

iv) sus mezclas,

y dicha composicion se afiade a dicha corriente de mondémeros.

Cabe sefalar que la corriente que comprende mondémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno se puede
denominar corriente de monémeros o corriente de monémeros aromaticos de vinilo.

De acuerdo con una de las realizaciones preferidas de la presente invencion, el procedimiento para el control y la
inhibicién de la polimerizaciéon de los monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno mediante el empleo de
dicha composicién aditiva de la presente invencién comprende la adiciéon de una cantidad que oscila entre 0,01 ppm
aproximadamente y 2000 ppm aproximadamente, preferentemente entre 1 ppm aproximadamente y 2000 ppm
aproximadamente de dicha composicién aditiva a la corriente de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen
estireno en base al peso de los monémeros.

De acuerdo con una de las realizaciones preferidas de la presente invencién, uno o mas de los nitrocompuestos
aromaticos, y uno o mas de los compuestos de amina alifatica terciaria se afiaden a la corriente de monémeros de
forma individual o después de mezclar.

Cabe sefalar que todas las caracteristicas de la composicién de la presente invencion descritas en el presente
documento, a la que se hace referencia en su totalidad, se estima que deben ser incluidas en el presente
procedimiento para el control y la inhibicién de la polimerizacion de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen
estireno mediante el empleo de dicha composicion de la presente invencion.

De acuerdo con una de las realizaciones de la presente invencion, la composicion de la presente invencion se puede
mezclar con una corriente que contiene monémeros aromaticos de vinilo antes de que la corriente entre en el
sistema de procesamiento o después de que la corriente haya entrado en el sistema de procesamiento, pero
preferentemente la composicion se afiade a la corriente que contiene mondmeros aromaticos de vinilo antes de que
comience el procesamiento de forma que se evite o se minimice la polimerizacién de los monémeros aromaticos de
vinilo.

De acuerdo con una de las realizaciones de la presente invencion, la presente composicion se puede usar sobre un
amplio espectro de temperaturas que oscilan entre aproximadamente 50°C y aproximadamente 180 °C,
preferentemente entre 60 °C aproximadamente y 180 °C aproximadamente.

La composicién de la presente invencidon se puede preparar de cualquier forma conocida para preparar las
composiciones.

Por consiguiente, en una cuarta realizacién, la presente invencién también se refiere a un procedimiento de
preparacion de la composicion aditiva a base de compuestos de amina alifatica terciaria y nitrocompuestos
aromaticos de la presente invencion descrita en el presente documento, a la que se hace referencia en su totalidad,
para el control y la inhibicion de la polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno, en el
que uno o mas de los nitrocompuestos aromaticos se mezclan con uno o mas de los compuestos de amina alifatica
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terciaria de forma individual o después de mezclar.

En particular, en una cuarta realizacién, la presente invencién se refiere a un procedimiento para la preparacion de
una composicion aditiva de la presente invencién descrita en el presente documento, a la que se hace referencia en
su totalidad, para el control y la inhibicion de la polimerizacion de mondémeros aromaticos de vinilo que incluyen
estireno, en el que dicho procedimiento comprende:

(A) la mezcla de uno o mas de dichos nitrocompuestos aromaticos, y
caracterizada porque dicho nitrocompuesto aromatico o sus mezclas ademas se mezcla con una o mas de
(B) dichas aminas seleccionadas entre un grupo constituido por:

i) hidroxil alquil amina terciaria que es tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA);

ii) amina tratada con éxido de propileno que es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®);
y

iii) amina tratada con 6xido de etileno que es compuestos de N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina)
(THEED); o

iv) sus mezclas.

De acuerdo con una de las realizaciones de la presente invencién, el procedimiento para la preparacion de la
composicion aditiva de la presente invencién comprende la mezcla de una o mas aminas terciarias con uno o mas
nitrocompuestos aromaticos de forma individual o después de mezclar.

De acuerdo con una de las realizaciones de la presente invencién, la composiciéon preparada se usa sobre un
intervalo de temperaturas que oscila entre aproximadamente 50 °C y aproximadamente 180 °C, preferentemente
entre 60 °C aproximadamente y 180 °C aproximadamente.

Cabe sefalar que la corriente que comprende los monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno se puede
denominar corriente de monémeros o corriente de monémeros aromaticos de vinilo.

En una de las realizaciones, el inventor ha comprobado que cuando la presente composicién comprende una
cualquiera de las aminas seleccionadas entre el grupo constituido por N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina)
(THEED) y N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®), entonces la eficacia para el control y la
inhibicion de la polimerizacion de los monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno de los nitrocompuestos
aromaticos se mejora sustancialmente; no obstante, la mejora no es tan sustancial como para la composicion que
comprende tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA). Por lo tanto, en lo que respecta a la mas preferida de las realizaciones
de la presente invencion, la tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA) es la amina mas preferida, y en lo que respecta a una
realizacion mas preferida de la presente invencion, la N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina) (THEED) y la
N,N,N',N-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®) son las aminas mas preferidas de la presente
invencion.

Cabe sefalar que, de forma sorprendente e inesperada, con el incremento de la concentracion de TIPA o Quadrol® o
THEED, es decir, cuando la composicion comprende el 50 % en peso aproximadamente de TIPA o Quadrol® o
THEED, se reduce la eficacia de la inhibicién de la polimerizacion de la presente composicion aditiva, cuyas razones
se desconocen actualmente, pero comparada con la composicion aditiva de la técnica anterior ain demuestra una
mejora sobre la misma.

En otra realizacion, el inventor ha comprobado que cuando la presente composicion comprende una cualquiera de
las aminas seccionadas entre el grupo constituido por i) trietanolamina (TEA); ii) tris[N-butilamina] (TBA); iii)
monoetanolamina (MEA); iv) octil amina (OA); v) dibutil amina (DBA); vi) dietanol amina (DEA); vii) dipropil amina
(DPA); viii) etilendiamina (EDA), entonces la eficacia para el control y la inhibicién de la polimerizacion de
monoémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno de los nitrocompuestos aromaticos se reduce de forma
sustancial, sorprendente e inesperada. Por lo tanto, en una realizacién, la presente composicion no comprende
ninguna de las aminas seleccionadas entre el grupo constituido por i) trietanolamina (TEA); ii) tris[N-butilamina]
(TBA); iii) monoetanolamina (MEA); iv) octil amina (OA); v) dibutil amina (DBA); vi) dietanol amina (DEA); vii) dipropil
amina (DPA); viii) etilendiamina (EDA). Cabe sefialar que algunas de estas aminas a menores cantidades producen
una mejora muy marginal en la eficacia de nitrocompuestos aromaticos, pero las mismas no son viables a nivel
comercial.

Ventajas y realizaciones adicionales de la presente invencidon seran mas evidentes a partir de los siguientes
ejemplos.

Ahora se describe la presente invencion con ayuda de los siguientes ejemplos, que no se pretende que limiten el
ambito de la presente invencion, sino que se han incorporado para ilustrar el modo y mejor modo de realizar la
presente invencion.
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Experimentos:
Experimento principal

En los siguientes experimentos, se tomaron cantidades medidas de estireno destilado (o de una corriente
hidrocarbonada en gramos) y cantidades medidas de aditivos (en ppm en peso de estireno o de corriente
hidrocarbonada) en un reactor tubular equipado con un termémetro y una entrada y una salida de nitrégeno. En
estos experimentos, se uso un reactor tubular sin agitador mecanico, y se mantuvo un caudal suficiente de N, para
garantizar una agitacion adecuada. Las reacciones se realizaron a 120 °C (Tabla |, Tabla Ill, Tabla IV, Tabla V y
Tabla V1) o0 a 135 °C (Tabla Il) durante 2 horas. Después de la duracién seleccionada, el reactor se enfri6 por debajo
de 10 °C mediante su inmersién en hielo triturado. A continuacién, el contenido del reactor se vertié en un vaso de
precipitados. En este mismo vaso de precipitados se usaron 80 g de metanol aproximadamente por 1,5-2 g
aproximadamente de mezcla de polimerizacién enfriada para precipitar el polimero formado en la solucién de
estireno. El precipitado obtenido se filtrd, se secd para eliminar el metanol, y se pesd. El peso del precipitado se
presenta como porcentaje de polimero formado.

Cabe sefialar que el estireno se purificé antes de su uso eliminando los estabilizantes.

En los siguientes ejemplos, el aditivo anterior es un nitrocompuesto aromatico que es 4,6-dinitro-2-sec-butilfenol
(DNBP), que se toma en una cantidad de 100, 200, 300, 400, 500, 600 o 1000 ppm aproximadamente en peso de
estireno (o corriente hidrocarbonada).

En los siguientes ejemplos, el presente aditivo es una composicion que comprende 100, 200, 300, 400, 500, 600 o
1000 ppm aproximadamente de nitrocompuesto aromatico, que es 4,6-dinitro-2-sec-butilfenol (DNBP), y de 1 a 20
ppm aproximadamente de amina alifatica terciaria que es triisopropanol amina (TIPA) que contiene tres grupos
hidroxilo, en la que se afiade de 1 aproximadamente a 20 ppm aproximadamente de TIPA a la cantidad pesada de
nitrocompuesto aromatico.

Experimento 1:

Los resultados del Experimento principal anterior cuando se realiza con 10 g de estireno destilado calentando a
120 °C durante 2 horas se proporcionan en la Tabla I.

Tabla |
Dosificacion % de Dosificacion % de polimero Efectos técnicos de la presente
activa del polimero activa de la formado con la composicion
aditivo de la formado con presente presente
técnica anterior | el aditivo de composicion composicion
(ppm) | la técnica (ppm) |
anterior
100 ppm 4.8 100 + 1 TIPA 1,82 La eficacia de la inhibicion de la
100 + 2 TIPA 1,45 polimerizacion de nitrocompuesto
100 + 3 TIPA 1,22 aromatico se mejora sustancialmente, y
100 + 4 TIPA 1,08 el porcentaje de polimero formado se
200 ppm 3,18 100 + 1 TIPA 1,82 reduce sustancialmente con la adicion
100 + 2 TIPA 1,45 de amina alifatica terciaria en
100 + 3 TIPA 1,22 nitrocompuesto aromatico
100 + 4 TIPA 1,08
300 ppm 2,03 100 + 1 TIPA 1,82
100 + 2 TIPA 1,45
100 + 3 TIPA 1,22
100 + 4 TIPA 1,08

De la Tabla | anterior se entiende que cuando se afiaden solo 1 ppm, 2 ppm, 3 ppm 0 4 ppm de TIPA a 100 ppm de
DNBP (aditivo de la técnica anterior), la eficacia del DNBP para controlar e inhibir la polimerizacion de estireno se
mejora de forma sustancial, sorprendente e inesperada.

También se puede observar en la Tabla | que la polimerizacién de estireno se reduce de forma sustancial,
sorprendente e inesperada con la adicion de solo 1 ppm, 2 ppm, 3 ppm 0 4 ppm de TIPA en 100 ppm de DNBP
(aditivo de la técnica anterior).

Cabe sefialar que el porcentaje de polimero formado, de forma sorprendente e inesperada, se reduce
sustancialmente desde el 4,8 % con 100 ppm de DNBP, o desde el 3,18 % con 200 ppm de DNBP, o desde el
2,03 % con 300 ppm de DNBP hasta el 1,82 % cuando la presente composicion comprende 100 ppm de DNBP y 1
ppm de TIPA, hasta el 1,45 % cuando la presente composiciéon comprende 100 ppm de DNBP y 2 ppm de TIPA,
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hasta el 1,22 % cuando la presente composicién comprende 100 ppm de DNBP y 3 ppm de TIPA, hasta el 1,08 %
cuando la presente composicion comprende 100 ppm de DNBP y 4 ppm de TIPA, lo que significa que con la
presente composicion se produce un ahorro sustancial de la dosificacion de DNBP (nitrocompuesto aromatico), y por
tanto es mas econdmica y respetuosa con el medioambiente que una composicién constituida por nitrocompuesto
aromatico.

Experimento 2

Los resultados del Experimento principal anterior cuando se realiza con 10 g de estireno destilado calentando a
135 °C durante 2 horas se proporcionan en la Tabla Il.

Tabla Il
Dosificacion % de Dosificacion % de polimero Efectos técnicos de la presente
activa del polimero activa de la formado con la composicion
aditivo de la formado con presente presente
técnica el aditivo de composicion composicion
anterior la técnica (ppm) |
(ppm) | anterior
500 ppm 4,3 500 + 5 TIPA 2,24 La eficacia de la inhibicion de la
500 + 10 TIPA 2,03 polimerizacién de nitrocompuesto
500 + 15 TIPA 1,88 aromatico se mejora sustancialmente, y
500 + 20 TIPA 1,79 el porcentaje de polimero formado se
1000 ppm 1,79 500 + 20 TIPA 1,79 reduce sustancialmente con la adicion
de amina alifatica terciaria en
nitrocompuesto aromatico

De la Tabla Il anterior se entiende que cuando se afiaden solo de 5 a 20 ppm de TIPA a dosificaciones incluso
superiores a 500 ppm de DNBP (aditivo de la técnica anterior), y la corriente de estireno con aditivo se trata incluso a
temperaturas superiores a 135 °C, la eficacia del DNBP para controlar e inhibir la polimerizacién de estireno se
mejora de forma sustancial, sorprendente e inesperada.

También se puede observar en la Tabla Il que la polimerizacién de estireno se reduce de forma sustancial,
sorprendente e inesperada con la adicion de solo 5 ppm a 20 ppm de TIPA en 500 ppm de DNBP (aditivo de la
técnica anterior).

Cabe sefialar que el porcentaje de polimero formado, de forma sorprendente e inesperada, se reduce
sustancialmente desde el 4,13 % con 500 ppm de DNBP hasta el 2,24 % cuando la presente composicion
comprende 500 ppm de DNBP y 5 ppm de TIPA, hasta el 2,03 % cuando la presente composicion comprende 500
ppm de DNBP y 10 ppm de TIPA, hasta el 1,88 % cuando la presente composicién comprende 500 ppm de DNBP y
15 ppm de TIPA, hasta el 1,79 % cuando la presente composicion comprende 500 ppm de DNBP y 20 ppm de TIPA,
y por el contrario, la eficacia del 1,79 % del polimero formado sélo se podia conseguir cuando se usan 1000 ppm de
DNBP (nitrocompuesto aromatico — aditivo de la técnica anterior), lo que significa que con la presente composicion
se produce un ahorro sustancial hasta aproximadamente la mitad de la dosificacion de DNBP (nitrocompuesto
aromatico — aditivo de la técnica anterior), y por tanto es mas econémica y respetuosa con el medioambiente que
una composicion constituida por nitrocompuesto aromatico.

Experimentos 3 a 5:

En los siguientes ejemplos, para el Experimento principal anterior, la composicion aditiva de la técnica anterior es
DNBP que es nitrocompuesto aromatico, que se toma en una cantidad de 100, 200, 300, 400, 500 y 600 ppm
aproximadamente, y la presente composicion aditiva es una composicion que comprende DNBP que es
nitrocompuesto aromatico, y ademas que comprende TIPA, THEED, o Quadrol® que son aminas de la presente
invencion, que se toman en una relacién ponderal de DNBP:Amina de 99:1, 95:5, 90:10, 85:15, y 50:50, y la
composicion se lleva hasta 100, 200 y 300 ppm. El inventor ademas ha comparado los resultados de las presentes
composiciones con composiciones aditivas que comprenden DNBP y una amina seleccionada del grupo constituido
por TEA, TBA, MEA, OA DBA, DEA DPA, y EDA con fines comparativos. Los resultados se proporcionan en las
Tablas IlI, IV, Vy VL.
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Tabla lll
Aditivo | Dosificacion activa, ppm | % de polimero formado
100 4,8
200 3,18
DNBP 300 2,03
400 1,17
500 0,92
600 0,60

Como se puede observar de los datos en las Tablas IV, V y VI, con la adicién de 1 aproximadamente a 150 ppm
aproximadamente de TIPA, THEED, o Quadrol® a DNBP formando un total de 100, 200 y 300 ppm de la
composicion de manera que tenga DNBP:amina en una relacion ponderal de 99:1, 95:5, 90:10, 85:15, y 50:50, de
forma sorprendente e inesperada se mejora sustancialmente la eficacia de la composicion aditiva de la técnica
anterior constituida por DNBP para controlar e inhibir la polimerizaciéon de estireno.

Como se puede observar, cuando la presente composicion comprende una cualquiera de las aminas seleccionadas
entre un grupo constituido por N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina) (THEED) y N,N,N',N'-tetraquis(2-
hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®), entonces se mejora sustancialmente la eficacia para el control y la inhibicion
de la polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno del nitrocompuesto aromatico; no
obstante, la mejora no es tan sustancial como para la composicién que comprende tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA).
Por lo tanto, en cuanto a la realizacion mas preferida de la presente invencion, la tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA) es
la amina mas preferida, y la N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina) (THEED) y la N,N,N',N'-tetraquis(2-
hidroxipropil)etilen-diamina) (Quadrol®) son las aminas mas preferidas de la presente invencion.

Como también se puede observar, cuando la composicion comprende una cualquiera de las aminas comparativas
seleccionadas entre un grupo constituido por TEA, TBA, MEA, OA DBA, DEA DPA, y EDA, entonces no se mejora la
eficacia para el control y la inhibicién de la polimerizacién de monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno
de los nitrocompuestos aromaticos. Por tanto, en una de las realizaciones, la presente composicién no comprende
ninguna de las aminas seleccionadas entre un grupo constituido por TEA, TBA, MEA, OA DBA, DEA DPA, y EDA.
Cabe sefialar que algunas de estas aminas producen una mejora muy marginal en la eficacia de los nitrocompuestos
aromaticos, pero las mismas no son viables a nivel comercial.

Cabe seialar que, de forma sorprendente e inesperada, con el incremento en la concentracion de amina, es decir,
cuando se afnade el 50 % aproximadamente de la amina a DNBP, la eficacia de la inhibicién de la polimerizacion de
la presente composicion aditiva se reduce de forma marginal, cuyas razones se desconocen actualmente.

Por consiguiente, en vista de todos los datos experimentales anteriores y su analisis, se puede concluir que
Unicamente las composiciones aditivas de la presente invencion que comprendan un nitrocompuesto aromatico y
una amina seleccionada entre un grupo constituido por TIPA, THEED se mejora la eficacia de inhibicion de la
polimerizacion de la composicion aditiva de la técnica anterior constituida por un nitrocompuesto aromatico, y estos
hallazgos confirman el efecto sinérgico de las presentes composiciones.

Todos los hallazgos anteriores confirman los efectos sinérgicos, sorprendentes e inesperados de la presente
composicion a temperaturas tanto inferiores como superiores.

Todos los hallazgos anteriores también confirman que se produce un aumento sucesivo en la eficacia del aditivo de
la técnica anterior para controlar e inhibir la polimerizacién de mondémeros aromaticos de vinilo, preferentemente de
estireno.

Todos los hallazgos anteriores también confirman que la presente composicion es capaz de conseguir una eficacia
muy superior para controlar e inhibir la polimerizacién de monémeros aromaticos de vinilo, preferentemente de
estireno con la misma dosificacion del aditivo de la técnica anterior, lo que significa que la presente invencion
produce beneficios econdmicos y medioambientales.

Los resultados experimentales anteriores también confirman que la composicién proporcionada en el presente
documento es muy superior al aditivo de la técnica anterior, y por tanto, presenta ventajas técnicas y efectos
sorprendentes sobre el aditivo de la técnica anterior.
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REIVINDICACIONES

1. Composicion aditiva para el control y la inhibicion de la polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que
incluyen estireno que consiste en:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos, y

caracterizada porque dicha composicion ademas consiste en:

(B) una o mas aminas alifaticas terciarias o sus mezclas,

en la que la amina alifatica terciaria contiene uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina
terciaria.

2. Composicioén aditiva de acuerdo con la reivindicacién 1, en la que la amina alifatica terciaria contiene tres o cuatro
grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina terciaria.

3. Composicion aditiva de acuerdo con la reivindicacion 1 o la reivindicacion 2, en la que dichos grupos hidroxilo de
la amina alifatica terciaria son grupos hidroxialquilo.

4. Composicion aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 anteriores, en la que dicha
amina alifatica terciaria que contiene tres grupos hidroxilo es triisopropanolamina o tris(2-hidroxipropil)amina (TIPA).

5. Composicién aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 anteriores, en la que dicha
amina alifatica terciaria que contiene grupos hidroxilo es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-diamina) (THEED).

6. Composicion aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 anteriores, en la que dicha
amina alifatica terciaria que contiene grupos hidroxilo es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina).

7. Composiciéon aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6 anteriores, en la que la
composiciéon comprende:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos,

caracterizada porque dicha composicidon ademas comprende:

(B) una o mas aminas terciarias,

en la que dicha amina terciaria esta seleccionada entre un grupo que consiste en:

i) hidroxil alquil amina terciaria que es tris(2-hidroxipropil)Jamina (TIPA);

ii) amina tratada con oxido de propileno que es N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxipropil)etilen-diamina)
(Quadrol®); y

iii) amina tratada con oxido de etileno que son compuestos de N,N,N',N'-tetraquis(2-hidroxietil)etilen-
diamina) (THEED); o

iv) sus mezclas.

8. Composicion aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en la que dicha composicion
consiste en:

a) de aproximadamente el 40 a aproximadamente el 99,75 % en peso de |) uno o mas de dichos
nitrocompuestos aromaticos; y
b) de aproximadamente el 0,25 a aproximadamente el 60 % en peso de Il) dicha amina o sus mezclas.

9. Composiciéon aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en la que se afiade de
aproximadamente 0,01 a aproximadamente 2000 ppm de dicha composicién a la corriente de mondémeros
aromaticos de vinilo en base al peso de monémero.

10. Composicion aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en la que dicho nitrocompuesto
aromatico contiene un grupo fendlico o uno de sus derivados ademas del grupo nitro.

11. Composiciéon aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, en la que dicho
nitrocompuesto aromatico es seleccionado entre un grupo que comprende 4,6-dinitro-2-sec-butilfenol (DNBP) y 4,6-
dinitro-orto cresol o 4,6-dinitro-2-hidroxitolueno (DNOC), y sus mezclas.

12. Composicion aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, en la que dicha composicion
no comprende compuestos de nitroxido (es decir, nitroxilo), que incluyen 1-oxil-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-4-ol o 4-
hidroxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-oxilo (o 4 Hidroxi Tempo o 4HT).

13. Composicion aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, en la que dicha composiciéon
no comprende:

i) trietanolamina (TEA);

ii) tris[N-butilamina] (TBA);
iii) monoetanolamina (MEA);
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iv) octil amina (OA)

v) dibutil amina (DBA);
vi) dietanol amina (DEA);
vii) dipropil amina (DPA); y
viii)etilendiamina (EDA).

14. Un procedimiento para el control y la inhibicion de la polimerizacion de monémeros aromaticos de vinilo que
incluyen estireno mediante la adicion de una composicion aditiva de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 13 anteriores a la corriente de monémeros, en el que dicha composicién consiste en:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos,

caracterizado porque dicha composicion ademas consiste en:

(B) una o mas aminas alifaticas terciarias, o sus mezclas,

en el que la amina alifatica terciaria contiene uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina
terciaria, y dicha composicion es afiadida a dicha corriente de monémeros.

15. Un procedimiento de uso de la composiciéon aditiva de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 13
anteriores para el control y la inhibicion de la polimerizacion de mondmeros aromaticos de vinilo que incluyen
estireno, en el que la corriente que comprende los monémeros aromaticos de vinilo que incluyen estireno es tratada
con la composicion aditiva qoe consiste en:

(A) uno o mas nitrocompuestos aromaticos,

caracterizado porque dicha composicion ademas consiste en:

(B) una o mas aminas alifaticas terciarias, o sus mezclas,

en la que la amina alifatica terciaria contiene uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina
terciaria.

16. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 14 o 15, en el que uno o mas de dichos nitrocompuestos
aromaticos y uno o mas de dichos compuestos de amina terciaria son afiadidos a dicha corriente de monémeros de
forma individual o después de mezclar.

17. Un procedimiento de preparacion de una composicién aditiva de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 13 anteriores para el control y la inhibicién de la polimerizacién de mondémeros aromaticos de
vinilo que incluyen estireno, en el que el procedimiento comprende:

(A) la mezcla de uno o mas de dichos nitrocompuestos aromaticos,

caracterizado porque dicho nitrocompuesto aromatico o sus mezclas es mezclado adicionalmente con una o
mas de

(B) dichas aminas alifaticas terciarias, o sus mezclas,

en el que la amina alifatica terciaria contiene uno o mas grupos hidroxilo en la cadena alquilica de la amina
terciaria.

18. El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 17, en el que una o mas de dichas aminas son mezcladas con
uno o mas de dichos nitrocompuestos aromaticos de forma individual o después de mezclar.

19. El procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 14 a 16 anteriores, en el que dicha
composicion se usa a lo largo de un intervalo de temperaturas que varia entre aproximadamente 50 °C y
aproximadamente 180 °C.
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