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Por la denominacidn le policuvvrolactam
de pogo molocular elevwdo, se indica, minm exactomen
e, poli~ epsilon-caprolactan, de peso molecular sy

ficientonente elavado para poderse hilar en fusidn,

en forpa de [ilamentos. .sta pollamida, ocuya vrega- ) ;
racidn vor la polimerisacibn del lactam se describe f:?::
on la lemoria de la Patente Nortesmericena nimero 5?3;
2,241,321 (3chlack), =e Tabricd ys duranie la segun- ,Jﬁ?f
davguerra mandial, en Alemanla (coﬁ la Marco Comer-— : %;
cial "Perlon') y en la actualidad se fabrica también’M %

;)

en Italia, los Estados Unidos y olros muchos palses.
Las wrooicdades del policaprolactam son en general
anflo-cu o lag de la polihexametileno sdipamids (deg

crita 2n la lemoria de la Patente Norteamericana n?

o

2,130523 de Carothers) ¥y umbas poliamidas se hilan
en Ffusidn en forma de filonentos, adecuados para

uzos textiles en _ran escalaj; la fusién gse roaliza
en atndsfera de gas inerte para evitar la oxidacidn.
Sin smbarzc, existe una importanite diferencia en el
comportaniento quimico, dado que la primera poliamida
nasza de nuevo al lactam mondmero, A avvarios polime~
rog inferiores, cuando se consecova en esbado de fue
5idn. Despude de que el policaproluctam fundido ha
alcanzado el cquilibkio con estbos componsntes de

bajo puso molseulur, ia provoreidn de estos Gltimos
Puede ascender al 10% an peso, o a méds, Egte material
de bajo peso molecular Mace log filamenﬁos de poli-
caprolactan inadecuados para Tincg textiles y por con

siguiente deben eliminarse o por Lo menos reducirse

al 2% en pemo, aproximadamente. Zgta operccidn se
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realiza deliberadamente antes de hilur en fusidn el

polimero, para darle la forma de Filsmentos, dado

cque no solamente la presencic de los materiales de

bajo poso molecular durante lo filsbura en fusidn

ces inderoable, sino gue ademds, su elininccidn de

los Tilamentos es incémoda. Sin cuhargo, alretedor
del 2;: Ge materiales dcpajo peso molecular se for-
man normelmente cuandc 21 nolicenrolactam puro se
hile en fusidn,o mds aln si el tiemoo durante el
cual el polimero permanece Ffundi'o es »nrolon,odo.
Bl polimero, por tanto, ha de purificarse de Hal
modo cue quede pricticamente libre de dichos mabe-
riales antes de la filuturaen fusibn. Esta ourifi-
cacidn puede realizmerse por distintos médios, espe~
cialumente nor vaporizacidn en vacfo o extraccidn,

o ambag, y para la sitraccidn complsta del material
de bajo peso molebalar se recomienda a menudo la
eliminacidn con o gin un tratamiento previo en vacio.
Bl procediniento copriente es; por tanto, extraer

el policanrolactan en forme de briznas, con asua

oaii@nte ¥ gecarlo antes de la filatura en fuslbn .

pure reducirlo a filamentos, como se deseribe en la

emovrin de la Patente Francesa n? 882,461, con prig

ridades slenanas fechalas el 18 de junio de 1941 ¥y

el 24 de Febrero de 1.942. Pora le exiraceldn pue-~

den utiiizeree tambiln solucilones acuosos, asi,las

prinesras eﬁapas de &sta pueden realiusecrse con so-

e de canrolactom, llevando a cabo
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cial del policanrolaciom, se ha realizbdo ula gran
lebor de investigacibn sobre la polimeriuzaeién del

elacldn con la desnolimeri-
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lel polime ro regulbtante. Egta labor Ly denog

trado cne la proporcidn de material de bajo peso

moleculsy contenido en el policaprolactan funiilo,

-en squillibrio, es mayor, & Lo ves, al awmenitorla

temperatura v ol  ascender el convenido de azuva. Ig
presencia de agua, admuﬁs, acel@ra‘la noeve Torma~
cibn de materiml de peso moleculsr reducido (ver,
por ejemplo, Recueil deou Traveur Chimiques des

y vole T4, ﬁ. 1376, v Zeozyty Feukove

Politechniki Lodzkie] n? 2, Chemia 1955, nf 3, n.l7,

]

fn Jouracl of Polimer Science, vol. 30, fas-

cleulo n® 121, Julio 1958, D. 453).

DUrsnte MUci:os aﬁos‘se na crefdo nece-
sario secoar por completo las briznas de policapro-
lactan despuls de nabersellavado{ En Alemania aurante

1o sueirrs, por cjemplo, (Ver "Synthetic Fiber Deve-

lovmants in Germany) puollcauo en 1946 »nopy Dextile
Resezrch Iantituie, Inc. pase 466) lag briznas se

- - 7y EN=

advicrte que se han gocado neagta una humeda: e U
La Nemoria de ln Solicitud Britmnica n? 676,565 de
Inventa 4.G. fuer Porsciunz und Pateniverseribun., de

1.940, cite la eliniuccidn comnledsa le ogua, v la

e
ilemoria de le Petente Dritinica n? T47.913 de VLD,

vhuerin: ipcoes Kungtfaserwvork "Wilhelm Pieck"
; ] = e e
chwarza, del afio 1953, cita el "gec /1o morfecto’.
aungue de acuerdo con ¢l inwvento descrito en la wo-

rd - 5 ™ - K IR
Ardica nf 813.527 dz la Forbenfabrilen
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Bgyer, pueden usarse briznas himedas con un contemido
de agua del 10% en peso, esto sz debe al parecer a
cue se secan mientras se funden por medio de dna co—~
friente de gas,de tal modo gue ce obtiene una fusidn
De en seco (ver especialmente las lineas 34 a 36 de la
pbse 2 de la mencionada Memoria). |
Bate invento se funda en el sorprenden-
te degcubrimiento de que siempre que se observen de-
terminadas condicioneg, durante la filutura en fq—
10, gidn, el secado de las briznas himedas, puede supri-
mirse. Bs necesario restringir el tiempo durante el
cual el policaprolactem permanece fundido, de modo
dependiente de la temperatura.‘El tiempo méximo per-
misible durante el cual el polimero puede permanecer
15, fundido, se ha comprobado también que depende de la
presidn del gas inerte en cuya atmésfera se funde el
caprolactam, y del nimero total de prupos libres car
bonilo y amina del policaprolactam. En e stas condi-
ciones, que se detallaran mis adelante, la‘proporcién
20, de material de bajo peso molecular en los filamentos
hilados en fusidn, resultantes, se comprueba que es
aceptable para los fines textiles. Dado que el seca-
do es un proceso costoso, la omisidn de la etapa del
nismo constituye uné ventaja econbdmica importante.,
25. ‘ Es, sin embargo, bien conocida que, cuan
do una substaﬁcia e@e seca, la eliminacidn de agua
resulta més dificil y costosa a medida que la canti-
dad de agaa restante disminuye. lLa eliminacién de
los dltimos pequefios residuos de agua, produce por

30. tanto las méximas molestias, Por ejemplo, frecuente-
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mwente se coumprueba que cunque el conicnido Az nrup
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de 1o briznas de nol i mmida nedo rciuci?se a 0yen

ayvorinedanente por modic fe un sceodor de alve co-

liente, la ulterior clininceidn Je a ua 0 ucde 1le
- 1

varse 'a cibo o cousa del neriolo de sienys necesario

o la pomibilidal e ﬂcterioro del ;oliuc;o'ng o.i
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¢ otros medion, moo ejunio va
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residuos de asna, Bobe invento, nor tanto, Hoov] Sl

pién 1o filatwrs en fusidn de Lidznoo de S0iico o=
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loctam ececas, con un contenido o mds de C,25,. de

Ln el ecurpo de lu Ldb&lCdO¢Jﬂ.Lﬂ L”uvLul;

lag brivnos de caprolactam se lavan con ajua onﬁ len—

te v ol -se dejon esmcurvir Libremsnte puelen oL honer

3

ds 1l o 25 uo aa, o twibido unz weosoreidn tan -

prguena como 3 a 4y sl wo dejan secer durente un

LleMyo Joxe olonf¢uog Juondo Lo hwllon demaslcdo lwodws,

2l
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lus priznas tlenden o -lonererse entre sl o .. Jocmor o

s.ostag, ¥ no pueden vericrge o overss Jo modo adew—
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mido os conveniente gocar log owimnes Lo olotonts

Gvimr este lanconvenleate. Puede wer naco, norilo,

e objeto, reducic el con’onido de arus de

pora o8t
r £ el - ] (N - - . PO ] ey »
& 124, nsr lebe tencrse pregente cue bolag catus

cifras indicadas en oste pdrrclo son aproxzimadas

puaden experimsentar varlaciocnes consideradles o que

dependen en alto grado del tamefio v de 1o fovoa seo-

&

mdirica de las briznas.
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Como antes se indicd, el tiempo durante

‘el cual 21 policaprolactan permanece fundido en cste

CD
[t}

procediniento de filotura en fusidn, regiringe de .
un modo depenlicunte de lg temperatura de la filatura
en fupibdn, de la presidn del _-za inerte premente, y
del nlmero total de _vupog libres carboxilo y amina
dol nolic"ﬁroia ctan, ¥ numerosds exper rimentos han de-
nogtrado gue el tiempo citvudo puede oeflAlro Doy la

expregidn siguiente:
. 4 (8,75 = 0,035% =1
t.= 107, ¢ (Po“
en la que
= tiempo mdximo permisible, en minutos, duran
e ¢l cual el nol¢can rolactam se montiene
en estauo de fusibn.,
e = hase de los lozaritmos netvrales

P = {emperatura en grados centizrados (variable

de 250 a 2€52C).

g
1l

presidn en dt“OSLvF s del gas inerte (vari

1o

Yle de 0,5 4 5 atmésferas).

£ = suna de los ;rupoé livreg de awina y carboxi
lo del policaprolactam fundido, ecupregada cen
equivalentes gramo por milldn de _ramos.
(Nota: Los extremos amina v carboxilo libres,
contenidos en el policeprolactenm, se deter—
ainan por métodos adecuados de titulaclén.
+¢ determinacidn puederrealizafse en une mneg
cla ce polimero oblenida de la masa fundida,
0 en una muestra de los filamentos obbenidos
por cxtrusidn. Puede indlcarse, sin embérgo,

gque los valores pars los exlferos de amina
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v carbonilo encontrusdog ecun el volicaprolacion
en forma de briznas, con corrientemente ude~
cuados nara sustituirse en la expresidn an-
terior ya_que,vexoepto en el cuso de nolime-
ros oara Log cuales la suma de loz extremos
amina v cerboxilo cg inferior a 80, el cam-
bio en lom'valores_ooasionaﬂos PO fusién;
puade desnreclarse). |
Consisulentemenie, este invento se re-
fiere a un vrocediumiento para la fabricecidén de fi-
lomentos de poliemida, wor fusidn de briznas de poli
caprolactam de peso molecular elovado, a una Lempe—~

rotura de 2508C a 2952C, en una ctudsfera de sas iner

'te y o una presibn de 0,5 a 5 atmosfer 's, v exoulsan

do la polismida fundide para darle lﬂ forna de filo-
mento, caracterisado porque Lo briunecs de policapr
lactom soe han lavado com agua, pero no ge. han secado
o solo se hen seoado incompletsuenie, y contlenen mis

de 0,030 on newo de agua y la poliamida se mantlene

en outodo de fugién_dmrante un periddo auey en ninubos,

no crcede del velor de la expresibn.

104.0(8275 - o.o35m)<P‘E)—1

en lu cue los simbolos tienen los significados an-

teriores.
BL 1avado de lag briznas de caprolactam .

con agud, monclonudo en el plArrafo asnterior, se des-

“tina s comprender el cmpleo de solucionps acuogas

para esse objeto; asi, por sjemplo, una solucidn acug
an de caprolactam se utiliza a wenudo en lag prine-

ras etapag del lavado que se termina con ayuda de
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vapor, helio e nidrd eno, Z1l gas in-vie, con prefe-

- 9268475 ¢

agua pura. Kl siempo durante el cunl la poliamida se f %“i
manbiene en une condicidn fundida, es,ventejosamente, : ?{’

0o éuperior al. C0, del neriodo esnecificsdo con el ‘ ii-;”;
pdrrafo smterior, ya gus, cono anies sze indicd, cuan- % ;,
o nfiz corto aea el periodo en cuestidn, tanto menor o :

serd 1o provoreibn de materisl de bajo psso molocu-

lar en log filamentos resultantes y se preficre que

la proporcidn de este materlal de bajo peso molecu- o
_ : .

. 3 s ., " l}

lar gea inferior al 2w cn peso. P
Cono ejemplos de _ises inertes cue im~- A

piden Lo oxiducibn de lz poliamida, fisuran nitrd-eno,

[

rencin, se hells a la presibn atmosférica o cerca de
ella, pero puede ser superior o inferior a ésia. Se )
prefiere que el gas inerte sea el vapor a una presidn

igual a lu atmosférica o con una diferencia de 3% con

regpecto © la sisma. fun cuando la atmbsfera de gas il
inerte proporcicnada sea un _as distintodal vapor, ‘ ﬁl:%
por sjemnlo ni$r6geno, el vapor se hallard en reali~ ;‘L
dad presente, a causs dé.su evolucidn cuando sé fun~ 19;{
de ol polioaprolaétam no éeoa&o 0 incompletanente E:%‘

_ . T , -y
- £8CO0. , . L

<'.El orocediniento de este invento puede %;”%f‘

couprender muy deseablemente el fundir las briznas g éz

de policaprolactam de elevado peso noleculalr, gue con

tienen ufs del 3,5% de agua, bajo el vapor a presidn

)

atmosfbérica, o con una diferencia del 3% de 1o misma, -

entre 2658C y 28090°

Lag briznas de policaprolactam emplea-

das en la aplicacidn del procedimiento de egte in- . Z'g.
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vento, pueden contensr mucho mis agua del 0,25% y
frecuentemente conviene utilizar sin ulterior secado

briznas de policaprolactan con un contenido de agua

“superior al 3,5% o al 7%, cuando estas briznas se ha-

llan disponibles en el transcurso de la fabricacidn

indusirial.Bg especisimente desezble utilizar briznas
de polismida que cbntenJan mds del 3,5% de agua, pero
con una proporcidn insuficiente pura que se .Jomeren
entre s o formen una pasta. |

Lag briznas de policapfolaotam'empleadaﬁ
de acuerdo con este invento, pueden contener auxilia—
res convenclonales tales como deslwbradores, tintes,
pigmentos y establilizadores. ”

Los ejemplos siguientes, en 1og que Los
porbentajes son ponderales, tienen por ocbjeto aclarar
este invenlo, sin limitarlo.

BINPL0 L -

Un policaprolactam que conbenga 0,5% de
feido acético y 0,4% de 6xido‘de titanio y pésean una
visgcosidad relativa de 2,63 determinada por’el nétodo
mﬁs adelante indicado, se éxpulsa a tra#és'aé una ma~
triz v ss enfria en agua pera formar escamas de 0,75 mn
de difmetro, gue se cortan por nedio de una cuchilla
rotative, én briznas o virutas de 0,75‘mm'de longi=-
ﬁud. 51 maﬁefial de bajo peso molecular oontenido'en

g virutas, -sciende, colenledo por extraccidn acuo-
sa, a 9,1%. ' |

Tia viscosidad relativa del policaprolac—

. bam ge determina dividiendo la viscosidad de una 80-

lucibn al 1% del polimero en fcido sulfdrico al 96%, '
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a 25¢C, por la viscosidad del mencionado Acido sul~
Flrico scuoso & la misma temperatura.

Las brizunss o virutag de policaprolactam

ge lavan en su propio neso de s ua a 902C, duranie unu

hora, y cste lavudo se repliie olras 5 veces con agua

nueva, por cuyo medio le proporcidn de material

bajo veso molecular se reduce a 0,24 calculado en el
polinero en seco. Lag briznas o virubtas resultantes
se hallan a 902C. Degpuds de dejar que la mayoria del

agua adtherente escurra, las briznas se comprueba gue

.conilenen el 14% de ag zua. Mediante el uﬂﬂllSlS se comnl

prueva que 1a polianmida contiene 40 & de equlva»entes
de colzg de amina y 65 g de equivalentes de coles de
carboxi por 106 Gle

Para evitar la decoloracifn durante el
almacenaniento de_las virutas o briznass, estas se
enfrian a 35%C mediante una corriente de aire frio.
Las virutas contienen entonceé 9% de agué y cireu-
lan libremente al verterlas. Despuds de transportar—

ge newndticamente a un dep051to de almacena41ento,

las v1rutas tlonen una proporcidén de agua del Tos

hao virutas dJde polloaprolqotum gse funden hajo Vapor
a 1a vregidn atmosférica, o una temperaturs de a7090
en un aparato andlogo al'representado en la liemorin
de la Patente Britinica nf 653.757. La noliocmida

fund mw ©e enuulam en fTorma de filamentos a una ve-

'1ool4ad tal que el periodo durante el cual la noll~

by

amida permenece fundido, es de 30 minutos. i1 Illa-
mento res ultante felc) compruob que po oe una viscosi-

dad relativa de 2,64 y que contiene’ 1,5 de material
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e 2 tﬁ' f*j /‘1_ 7
~usoeuu¢ble de ex tlaer s con agua. Despuds de “ten~
gurge por métodos conocidom, estos filamentos se com
prueba que won eminentemente adecuados para flnes |
textiles. | |
LJ PLO L0 2 -

Se repite el ] Ejenplo 1, exceplto qus el
ritmo de extrusidn se reduce de tal modo que el perig
do durante el cual la poliamida permanece’ ;undlua,
es de 45 minutos. Los filamentos resultantes se com

prueba que contienen 2,2% de material susceptible de

-extraerse con azua. Despuds de tensarse en estado sd-

lido, a 4,95 veces su longitud primitive, los fila-
mentos tienen un denier de 15, una fenacidad de 6,6 g
por denier y una ektensibilidad' a la rotura de 25%.
LJBHPLO 3 - ‘
| Se la#an del miswo que .sc demeribe en
el I Bjemplo 1 briznas de pollcaprolactam de una vis-
cosidad relativa de 3,31 y con un oonﬁenido de 11,5%
de material de bajo peso molecnlar. las briénas la-
vadas contiénen 0,3% de materisl susceptible de ex-
traerss por el agua, (sobre la bage del polimero
£8C0)

, Después el esourrido, les briznas con-
tienen 14% de ag cuae L1l ontenido de agua e reduoe a

12% por centrifugacién y, cusndo las briznas se han

Ctransportado neundticaucente a un depdsito de almﬂoena~

miento;7se comprueba que la humedad ha des scendido al
1056, | ‘
lag brisnas de pollcaprolaoiam se funden

a 27096 bajo una atmbefera de vapor a une presidn




€inte c1s

, o -
~13- 2@’ @@?3
de 2,25 atmdsteras. il policaprolectam fundido‘cohr
tiene 40 & aé equivélehtes de colas de amina ¥ 40 &
de equiValehtes de colag de carboxil; DOT 106’g. La
poliami'a Fundids se hila en filamentos a través de
5e | una voquilla de 140 orificios; el periodo uurante el
cual PE rmane ce fundida, es de 23 minutos. La‘viséosi—
daé relativa de los filomentos es de 3,293 contienen .
1,9% de material de bajo peso moleculor. Los filamen-
tos expulsados se egtiran, en estado:sélido, sobre una

10, "~ placa caliente, aproximadamente a 1852C, hasta 5,3 veces

>

su longitud primitiva, siendo de 840 el denier final.

Log filamentog resultanties tienen ung tenacidad de. ' QS'{
8,5 g/denier v une extensibilidad a la ruptura de 16%. Tffg
BIHNPTO 4 - | N
, LA
15. . Se repite el Ejemplo 3, ezcepto que las ..y !
| briznas de caprolactaun sén una pr0poréién de_lo%xdé ' ;”Eff
agua se secan ultefiormente hugta qﬁe solanente con- %;ZT
fengan O,3% de agﬁa. Los.filamentos obténidos; pre- . ﬁﬁ;‘;

sentan buenas propiedades andlozas.

20, . BJMPLO 5 - K
Lote ejemplo se realizma lguel qus el A

Biemplo 3, excepto que la atmdsfera de vapor emplea~ ORI
J 33 ’ & Que L (SR

da durcnte la filatura en himedo, ge sustituye por una

atmdsfers de nitrbdzeno a la misma presibn, o sea 2,25

25, atnésferas. De este modo, se obtienen filamentos de N
’ . ! S - “'\"f": 1 '
policaprolactan de propiedades anilozas. s

. . ’ b - ‘l'

N 0 T A : ' it

Descrita suliclentemente la anoturaleza -
del invento, asi como la manera de reali.arlo en la

30, prictica, debe hacerse constar que las disposiciones'

3

CCmemas e 3 PRI e pmexy s -
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10,

. A5,

20,

30o

‘se reflere a uns Sollcitud de Fatente

anteriorrense Lniicadds son suscepivlivles de modifi~

cacionea de detalle en cuanto no alterén su principlo

fundamental, Tanbién se hace congtar que el invento

:anfada en
Inglaterra con fecha 23 &e.ago 50 do 1e250, n® 29,081
acorifndose, por Llo ﬁanto, a log beneficios que cohce-
den 109'Canenios Internacionnles en v1Qor, y siendo

Jo que ‘cong Lituv@ la eg enciln Jel Pelurllo 1nvenuo v

"por lo gue se solicita Patente de Invencibn por 20

siios on Depafias "PROCHDLITENTO DE FARRICACION D | TJ:.gt

HSWLOS DE POLIARTIOA"; cavracteri izéndoge por lo sisulen

) .tea

18 -vProoedbﬂi@n%oide fabricneidn de fif
lementos de poliamida, caracterizado por fundirse:br'g
nas de ?olicaprolactam de elevado peso molecular, a
una. temperatura de 25020, bajo un zag inerte a uno
presidn de 0,5 a S‘atmésferas, y.expulsandb‘la poli—'
anida fundide en forma de fil;menfos;j cdends , por—
gue las briznas de policaprolactam se han lavado con
squa, sin gecarse o secindose solo 1ncom)10uamente,

v conbicnsn mis ﬂe.C,hE%'en peso de Bgua, ¥y la poli-
anlda se mantiens en esbado funiido Gurante ﬁn perio-

do rue, en mimtos, no ezcede del valor de la expre—

sidn sisuieate

2 (8,75 = 0,0357)  _
ok, e 7T P,E.)l

en la que los simbolos son los antes deanluOv.

22 - Procedimiento, segin reivindica-
cibén 18, curacterizudo porque la temperatura eg de
265 & 2808C,

38 ~ Procedimiento, segin reivindica-

'z
s Lot

~




“eritas a ndcuina por una fsole

15—

OLéD 13, caracterisz ado porgue lag brimnag de poli-

\

canrolachtan cons 1nnen Lis de 3,5% en neco de asus

A

elckie) 1nuu¢1blsnia para hacer que ge ag ~lomeren entre

sasta.

b
F4

K4
1o f mvn nna

n

48 - Procedinlento, gouglin reiviniica—

'jcién'l@ ' “racteﬂiZﬂdo porque las briznas de capro-

*aat¢m ooaulonen nds del TL s £eE0 Ge a7t .

;ﬂ - PTOOCdLilLALO, Bey dn 1o ec specifi-
cado en~las.reivindigaciones 18, 28, 38 o 48, curag
terizado porgué el sas inerte 53 "épo“_a una pre wién

igual 2 la atmosTérica o que ge 41 ercn01a de la nls—

ma en menos del 3%

62 - Procedimiento, gesin reivindilca-

eidn 58, curacterizado porgue la poliamids se mantie~

ne en estado de fusibn duronte un periodo no suverior .

al 80% del especificado.
78 - Procedimiento de Ffabricacidn de

filaventos de poliafalde, tal y como gueda substan—

presente Memoria.
de' guince ! 1od 18 Cg—
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