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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCIODN
formulgda el 9 de Febrero de 1.965, con el mim. 309,143
en
ESPARA
por VEINTE afios
g nombre de TOHO RAYON KABUSHIKI FAISHA, entidad japonesa,
esteblecida en 6, Tori 3-chome Nihombashi, Chuo-ku, Tokio,

Japbn, por:

UM METODO PARA REGENERAR SOLUCIONES ACUOSAS CONCENTRADAS DE
SISTENAS DE CLORUROS IE ZINCY, .

ILa presehte invencién se refiere a un método pura
purificer una solucidn salina acuvosa concentrada que coinlren—
de cloruro de cinc, y més en perticular a un método tal como-
el mencioﬂédo:ankeriormente, en el que dicha sdlucidn salina,
como disolvente de polimero o copolimero de acrilonitrileu, -
comprence solamente cloruro de cinc, o principalmente clbﬁq-
ro de cinc junto con uno o mds de los compuestos clorurc eb-
dico, cloruro cédlcico, cloruro de magnesio, cloruro emdnico —
vy simileres, mediante el cual nétodo se eliminan y/o desacti-~

van las impurezas orgdnicas ectivas presentes en dicha solu -
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cién, tales que afscten de forme prjudicial a la polimeriza~
¢idn,

Segln la presente invencidn, la solucidn zcuosa con-
centrada de clorurc de cine o mezcla de siales, anteriormente-
nenclonsada, se reoupera O regeners & partir de tal solucidn,—
uns vez usada como disolvente para polimerizacidn, eliminando
v/o desactivando las impurezas orgénicas activas, con el f£in
de no comunicar influvencias inconvenientes a la reaccidn de -~

polimerigacidn, medisnte adicidn de perdxido de hidrbszeno, en
prosencia de un compussto o compuestos bdsicos, 2 dicha solu-

cid

(]
6]

elina, y mentenimiento de dicha solucién a una tenpera -

tura por lo mencs iguel a 90¢C, y més preferiblemente de 95

Hasta ahora, la solucidn acuosa concentrada que -
comprende cloruro de cinc se ha venido usando como disolvente
para la polimerizacidn o copolimerizacidn homogénea en solu -
cidn del acrilonitrilo. Se ha observado @ menudo gue cuanio -
tal solucidn saline se vsa repetidsmente para este £in, los -
compuestos orcfnicos activos que ge acumwlan en slla tisnen
influencias inconvenientes sobre la reaccidn de polimerizi -
cidn, En la manutactura de fibras acrilicas se usan ésteres
aerdlicos fales como acrilato de mebtilo, acrilato de etilo -
v similares; ésteres metacr{licos tales como metacrilato de
e 5iloy o acctato de viniloy y simileres, como mondmero que -
se ha fde copolimerizer por adicidn con acrilonitrilo, y =
én'el dcido vinilsulfdnico, feido alil -

ademée se usa tand

bl

gulfénico, 4cido mstalilsulfdnico, 4cid vinilbencenosullé+mi-
co, o sales sbdicas de los mismos, para mejorar la capacidad
de tincidn, Alsunos de ellos, que +ienen elevados punios de -

ebullicibn, o que no son voldtiles, permanecen en parte en el
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disolvente despuds de haver terminado la polimerizacibdn.So -
bre todo, cuando la solucidn de hilado se prepara directa ¥ -
continuemente & mriir del mondmero, usando como disolvente -
una solucidn salina acuosa concentrada que compreonde cloruro-
de cine, inevitablemente se acumulan en dicha solucidn el -
mondmero no voldtil o compueztos Ge menor grado de polimerd -
zacibén formdog @l final de la reaccidn., Tambidn se afiade -
8xido de titanio, o similar, en la mamufuctura de fibras sin
lustre o ftipo mate, Bn tal caso se usan a menudo asentes ften -~
soactivos que comprenden un fcido alifévico superior, o simi-
lar, como dispersante, con el fin de dispersar el éxido de ti-
tanio, con lo quwe tal agente tensoactivo permamece en el sis -~
tema disolvente recuperado, despuds de haberse conseguido los
fines deseados. Las impurezas orgdricas anteriormente mencio -
nadas ge denciinan compue stos orgdnicos activos, en la presen-
te emoria descriptiva,

Ia solucibn de hilzdo que se ha preparado vor po -
limerizacidn en solucidn, y que conserva dichos compuesios os-
¢énicos activos, se extruye in situ a través de boguillas 0 -

nileras hasta el bafio de coagulacidn, que comprende una solu~
cibén scuosa @¢ilulda de unz sal o sales inorgénicas, mra fa -
mar la pecha, con lo que la mayoris de dichos compuestios or -
cnicos activos se transfisren al hafio de coagulacidn, debido
a su menor peso molecular.

Dado que el coagulante es una solucidn salina -
relativenente dilulia, se concentra por evaporacién, con ob=-
jeto de wvolver & usarlo como disolvente pars preparar solu -
cién de nolimerc o copolimero de acrilonitrilo, como solucién
de hilado, Sin embargo, los compuestos orgénicos activos con -

tenidos en el disolvente provocan influenciag incorwenlentes,

-3- .
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devido al hecho de que consumen radicales resuliantes del ini-

ciador de polimerisacidn, o radicales de polimero, de Tovma -
gue Giswinuyen exiremadainente el rendimiento del poliisro de-

gaado, descolorando la solucién de polimero, haciendo gue sea
frisil la fibra obivenida con el mismo, y disminuyendo la blan-

cure de la Tihra,

Mo se ha propuesto ninzfin procedimiento satiglacto -

rio para eliminer v/0 desactivar los compuestos orgfunico

Lo

activos aisuelbog en la soluciédn concentrala de sal gus coi-
prende principalmente cloruro de cinc. Aungue se puede vwsar -
cusiquisr oxidante fuerte, no se pusde obiener el efscto con-
veniente, debido @ las condiciones particulares existentss en
la solucidn conceniraia de cloruro de ¢inc. La Patente U.®
2.746/84C ha vroporcionado un procedimiento pera eliminar -~
iones metdlicos mediante el uso de persulfato. Bste méiodo -
anterioriaente conceido no es satisfaciorio, debido & quw se

-

descolora 1o solucidn de clovuro de cine trataca por tal mé-

-
3 -

.
L0

‘\,

toGo ¥, adends, cuwando la sclueidn tratada se usa ciuo

o

ente de polimerizacidn, el rendimiento del polimsro y la -~

viseosicad de la solucidn de solimero no son estavles, ¥ se -

disminvye la blancura de la fibra obtenida & partir de la -

nisme, Asf, no golo el efzucto de purificacidn es insulicienve,

gino gue, adends el oersulfato hace gue huya en la solusila -

trataca una sran caniticad de radicales de deido sulidrico, -

que no se pueden eliminar sin mucho travajo y los conzigien-

*

tes gastos. Los sisbtepas oxidanies de Zdeido oldrico o fcide -

&
nftrico son serdidn insuficientes para eliminer v/o desacti -

ver los compuesios orgdnicos que producen el radiczl Ge #ci
do cldérico o feido nftrico, gue afcctan de forma perindicial-

a2 le rezccidn.
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Tos autores de la presente invencidn han estudiado -
pera hallar un nétodo para eliminer y/o desactivar con efi~
cacia los compuesios orzdnicos gcvivog, sin orizinar los -
defectos anteriormente mencionaday han descublerto gue el —~
tratasiento e la solueidn saline con perdxido de hidrbre —
no, en presencia de compuestos bésicos, es notablemente efi-
CaZ,

Bs bien conocido gue el perdxido de hidrdgeno se des -
compone féeilumente, desprendiendo oxigeno, en medio aleali-
no,pero que el poder de oxidacidén es muy débil en medio £ci-
do. Sin enbargo, el valor del pH. de la solucidn acuosa ccn—
centrada de cloruro de cinc es considerablemente bajo. Por—
ejenplo, es aproximadaments O en las soluciones al 60% en -
peso, y el valor del pH cs aproximadamente izuvdl a 1 en las
soluciones al 50% en peso, Aungue se intente elevar el valor
del Fh de la solucibn, es muy dificil hecerlo mayor de 3, -
7 se puede profucir le precipitacidn de hidrdéxido de cine, -
lo gne tiene efectos inconvenientes sobre la polimerizacidn,
¥ provoca molestias en el almacenamiento o trenspa te de iw
soluci dh. Asf, haste shora se ha considerado pricticamerse -
imposible usar perdxide de hidrdgeno para eliminer y/o dezcc-
tivar los compuestos orgénicos activos contenidos en la so -
lucidn sallina concentrada del sisteme de cloruro de cinc, -
Como se ha dicho anteriormente, los autar es de la @wesente -
invencidn han descubierto que el perdzido de hidrbdgeno se -
usa con eficacia, en presencia de un compuesto bésico, mra
eliminar y/o desactivar los compuesbos a génlcos activos re-
tenidos en la solucidn concentrada de cloruro de cine. Cuan-
do se afiade el compuesto bdgico en cantidad de por lo menos-

0,1% en peso, y més preferiblemente entre 0,4 v 1,09 en pe-

-5 -
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so, el perdxido de hidrdreno se active, éliminando y/o de -
sactivando con eficacia los compuestos orgdricos, & pouar Gel
bajo velor del pH de la solucldn salina, tal como aproxima -
damente Ze
Entre dichos compuesios bésicos se encuemran el -
éxido de cine, hidréxido amdnico, carbonato aménico, hidréxido
s8¢ico, carbonato sbéico, 6xido caleico, hidrdzido cdlcico, -
Sxido de necnesio e hidrdxido de masnesio. Sin enbargo, en lo
gque se refisre & lz solucldn de cloruro de cine, el éxido de -
cine es el més welerivle, puesio que &5 un compuesto de cinec,
izval gue dicha sal del @isolvente. Se pueden usar, mrs Su -
adicidn, mezclas de 2 o més de dichos compuestos bésicos. Bs
convenilente seleccionar uno o pds de dichos compuestos higi-
cog, sexlin los constituyemtes de las sales del disclvente -

resenies en la golucidn a tratar. Aungue se afiada 1,0% en -~

o]

vesc, o més, de compuestos bésicos o mezcla de los mismos, -

el efecto de purificacidn apenas se mejora, Bn algunos casos,
no se puede disolver la cantidad de compre sto bésico en exce~
80. Bl exceso no solamente es inftil, sino que ‘tambi én pueds
provocar molestias en el almacensmisnto o transporie de la ©-
lucidn v, aderds, puede obsiaculizar la polimerizacidn.

© La determinacidn de la concentracidn de compuesto -
bézico se hmece segln JIS -~ K1428 y JIS-KBL1l, donde la solu-~
cidn acvosa concentrada de sistemz de cloruro de cine se re -
coze cono en cantidad de 10 g, como constituyent e de cloruwo
de cine puro, que se afiaden a aproximadamente 10 ml, de affua, -
7 luego se efiaden a la solucidn resulianie varias o%as del -
indicador, solucidn de nerarja de metilo (0,Xf). Per valora -

cidn con dcido clorifdrico 1 N, la concentrzeidn de compuesto

béeico ge puede caleular por la sis cuients ecuscidn, tomando -
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como buze el punto de viraje del indicador:

¢ = 0,041 D % 100
S
donde C representa la concentracidn de compuesto bdésico (¢
en peso), S significa el m terial a ensayar (g), vy D es el -
4oido clorhidrico 1 N gastado (ml).

Una condicién particulermembe necesaria ss reglamen -
tar la cantided de compuesto bésico entre 0,4 y 1,0% en peo-
so, @mra eliminer v/0 desuciivar los compuesto orgdnicos ac -
tivos, ya que en cago contrario se estorbarifa e la polineri -

. zacidn. Cuando no se satisface esta condicidn, no se pueden-

alcanzar suficientemente los fines deseados. La presencia -

|

del compuesto bésico hace que el perdxido de hidrdsgeno sea

activo incluso en el medio dcido de la solucidn acuosa de -

cloruro de cinc. En la Tabla I se expone la variacidn del
valor del »H de la solucidn acuosa de cloruro de cinc a la que
se ha afladido dxido de cinc.

TubLi T,

Compuesto bésico (% en peso) 0,2 0,4 0,6 0,8

Cloruro de cinc (% en peso).

- e ar

24 1,7 2,1 2,3 244
58 1,2 1,4 1,6 1,8
60 0’8 1’3 1,5 1’7

Con el fin de que quede claro el efscto del presenic
procedimiento pura eliminar v/o desactivar los compuestos or -
sénicos activos, seglin la presente invencidn, en la Tabla IT -
.8e exzonen 1los resuliados de ensayos en los que se usé solu -
cidn acuosa concentrada de gisvema de clorurc de cine como -

Gisolvente para la polimerizacidn de un mondmero que combren—

- -
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tisolvente ®ra la polimerizecidn, reco_ido del hafo de -
coazulacidn desnués de la operacidn de hiludo, cordencedo -

ratedo con dxido de cinc, con objeto Ge conmtrolar la -

.
[oy'nd

¥
canfidad de compuesic Hdsico combenido en Gicha solucidn -

en un valor iruel & 0,6% en peso,,a una tauperatwsz de 95¢C,
durante 60 min. Da viscogidad se medird como el tiempo (seg)
que tarda en hajer 20 cm. por la solucidn de polimero une -
bola de acero de 0,315 cm. de didmetro, & uns temperatwa de
45¢C, La transparencia se determinard con las condiciones -
de que 18 luz tenga una longitud de onds de 420 m/u s+ ¥ que

la muestra tensa 20 mm, de espESCr.

Perézido de Rendimiento de la po- Transparencia (&) Vis ~
hidrd.eno linerizacidn (tiempo (420 m, célula cosi-

(¢ en peso) Qe polimerizecidn = de 20 mm). dad,
6 horas. (se2).

0 89,5 53 85

0,1 90,7 55 a&

0,2 92,5 58 113

0,3 94,3 62 133

0,5 94,5 66 131

0,6 94,5 65 132

Por los resultados anteriormenie wmencionzdes que-

Ga clare que el trutamiento con perdxido de hidrdseno con
tribvuye mucho a elevar el rendimisnbo de 1z polimerizacidn -
7 & eviter que se descolore la solucidn de hilado. Es pre -

ferinle usar nds de 0,15 en peso de perduido de hidrdzsno -

-8 ~
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como constituyente purc, raspecto a la solucidn a tratar,
vy de 0,3 a 1,0{ en peso cuando los compuestos orgénicos -
activos estdn presentes en mayor canticad. La reaccidn se

ficacia & una temperatwsa de por lo menos -

e

efectia con

D

90¢C, y més preferiblemente de 95 a 100%C,

Por otra parte, haciendo variar el contenido de -
compuesto bésico presente en el sis tema de reaccidn cuando -
se efectlia el tratamiento de oxidacidn con perdxido de hilivé-
geno, se oblbuvieron los resuliados de la Tabla III, en la -
que el contenido en fcido se represents como ¥ en peso de ~
fcido clorhfdrico libre en la solucidn ascunosa concentrada -
de sistema de cloruro de cinc, y el conteanido en compuesto
bdsico se muestra como ¢ en peso de compuesto bésico en -
la solucidn acuosa concentradsa de sistema de cloruro de -
cinc, El tratamiento se realizf utiliz ando perdxido de -
higrdseno en cantidad de 0,4% en peso, como constituyente
puro, con agitacidn, a una temperatura de 972C. durante 30
min, Bl ensza:ro 1 de diclu tabla ge efectud con unz soluciin
acue & concentrada de sisgtema de cloruro de cine que no we -
habia tratado.

TABLA III

Ensayo nf, 1 2 3 4 5 6 7 &

Contenido en 4dcido

- 0,2 O’l - b - — —
en peso).

Contenido en com -
puesto bésico (¥ en -

0,1 0,2 0,4 0,6 0,8

Indgice de bromo 7,58 6,75 6,38 2,63 0,80 0,32 0,28 0,22
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20

3

Bnsazo ne, 1 2 3 4 5 6 7 8

Indice de abszorbancia

de la solucidn trata~-

da (lon/itud de onda:

265 n S cflvla de -
)

10 IJ.T; 10,7 0’93 0,80 0,68 0,60 0,59 0’50 0,4‘3

Carvong nressnse en la
solueldn tratada (¥ en
@ 20)., 0,44 0,043 0,037 0,030 0,025 0,022 0,018 0,015

?in‘eﬁégh’cc G 12 po~ 453 83,2 89,3 93,6 94,0 94,9 94,8 95,0

Por loa resuliados anteriormente mencionadoz, se ha des =~
cubierto que el tratamiento con perdxido de hidrdceno es més efi-
caz bajo log condicicnes en las que dl ocontenido en compuesto he-

sico es mavor de 0,1% en pesn., La solucidn se filtrd immediata -

Con lo gue antecede casi se ha consesuldo la finalidad de
la prescnte invencidn, pero cuanto permanecen el perdxido de -
hidrdzeno sin reaccioner y compuesios argdnicos actives que no -
han reaccioinudo suficientemente, es preferible scmeter la solu -
¢idn a cualguier reduccidn zdecuada, con el fin de eliminar y/o
desactivarles perfecisuente, pare que no se esitorbe la polimeri-
sacidn. Coro arente reductor se pueden considerar muchas susilse
cias, entre lasm cusles el polvo de cine es la nmés eficaz, Bl -
tresuelento con zine se efectfia afiadiendo al gis tema de 0,1 2 -

G,3 en veso de volvo Ge cine, bajo condicionss sinilaress a las—
del tratemlento con perdxido de hidrd.eno. Con objeto de huicer -
le mwificacidn mis perfecia, se puede afadir carbdn activo en -

cantidnd de 0,1 a 0,20 en peso a la solucibn, despubds de termi -

- 10 -
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nar 8l tratemiento conm cinc, siendo las condiciones de reaceidn
conple tamente las mism s que las del tratamiento con perdzid -~
de hidrézeno.

Ta polimerizacidn o cojolimcrizacidn de serilonitrilo
en 1la solucidn acuosa concentrada de sal o sales inorsdricas -
que 82 ha purificado sesin los tratamientos anteriormente men-
cionados, se pueden efectuur seglin cualquier procedimiento -
uzual, Sin esbargo, puedo transcurrir fava ablemente usando -
cow0 iniciador de la polimeri;acién un compuesto arg¢énico tal
como alfa, alfa'- azo-bis-isobutilonitrilo, y similares, o -
conpie 5508 oxidantes tales como perdxido de hidrdseno, persul-
fato ambnico, persulfato potdsico y persuliato sbdico o cata -
lizador redox, comprendient el oxidente anteriormense mencio -
nado ¥ el agente reductor tal como metabisulfite sbédico o me -

sabisulfito potasico.

Cuando se usa como digolvente la solud én tratada -
sezin la uvresente invencidn, el rendl miento de la polimeriza -
cidn ge vucde elevar a un valor suficientz desuds de un 1apsb
de cierto tieipo, 1o que prueha que este procedimiento también
es ewm nbaicanente ravarable, puesto que dificiimente se pierde
sal del disolvente, tal como cloruro de cinc,

Se ha de observar que el procedimiento seglin la pro-
gente invencidn puede eliminar iones metdlicos tales como idn -
férrico o ferroso, de la slucibén acuosa concentrads de seles ~
inorgénicas, asi como log compuestos orgdnicos activos.

¥l procedimiento seglin la presente invencibn se ex -
plicard a continvacién con més detalle, solamente a t{tulo de -

ejennlo,
Ejenplo

Una solvcidn de monbmeros que comprendfa 89,0 paries

-1l -
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nediio ¥ 1,5 partes en vpeso de alil euwlfonato sbdico en 1CO0

paries en neso de solud &n uencsa concentrada de soles inorgé~

=

icas, como se muestra @ le columna A de la Tabla IV, s6 -

4 lo suficiente v se polimerizd utilizand perdxide de ~
hicrdsero como inicizdor de la polimerizacidn., Ta soluclidn de
hilzdo resultante se extruyd a través de toberas de hiludo, &l
bafio de coagvlacidn, gue comprendia 15% en peso de les mizms
sales que ol disolvente, para formar la mecha. Las sales -~
inorsénicas de la solueidn de hilado se transfirieron poco a
poco &l balo de coagulacidén, junto con los mondmeros sin riac—
cionar ¥ las impurezas orsénicas solubles en azua formdas al

final de la reaccidn de polimerizacidn. La concentracidn de las

seles inaréricas presentes en el coazulam e alcanzd aproxima-
Gemente 185 en peso, por lo menos. Bl agua 7y nonbrmeros voldid -

les sln reaceionar se eliminuron de la solueidn a presién redu-
cica, de tal forma que Ja concentracidn de las sales inorgéni-
cas presentes en ella 1legd a ser del 58% en peso. La solucidn
acuosa concantrada mei tratads, que se desisna como solud én -
(1), se usd como aisolvente para la polimerizacidn. 4 500 mr-
tes en peso de la solucidn (1) se aficdleron 44,5 partes en L2
de acrilonivrilo, 4,75 pertes en peso de acrilato de netilo
0,75 partes en peso de aril sulfonato sédico. Le solucidn re -

~

fiadieron C,C84 pories .-

o

sultante ge azitd suficientenente, se
en p2oo de perdxido de hidrdgseno como inlciudor de la polime -
rizacidn, r se dejd reposer dwanite 6 horas er el roclpiente -

de reaccidn, que se mantuvo & une tenperatura de 45:C. E1 ren-

€3

dimdento de la volinerizacidn, transparsancisa ; viscogicad de -

lu golreldn de pclfmero resultuntc se ex;onen e la columna B

[¢]

de la Tabla IV, habidniose deterninud de formu andlo s a la -
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de la Tabla II. Como se vé por los resultados, es lmposible -
efectuar la operacibn de hilado con suavicad y dbtener una -
Tibra excelente de &lia blancura.

Por otra parte, a 1000 partee en peso de la solucidén -
(1) se afiudieron los compusstos gue se muestran en la columna
¢ de Giche tabla. Ia solucidn resultante se calentd vy tratd -~
de val forma gue el contenido de compuesto bésico presente ce
pudo controler ex los valores que se muestren en la columna D.
Degpués se tratéd la solucibn por adicidn de perdxido de hidrd -
seno, bajo las condicilones que se muestran en la colwmna By -
con agliscibn, y se filtrd despuds de completada la reaceidn,
de tal forma que se pudieran eliminar y/o desactivar las impu -
rPRZAS orgénicas, para no sfectar de forma adversa & 1la polime -
rizacidn, En al-unos casos se efectud un tratawiento posterior-
¢on polvo de cinc ¥y carbén activo, como se muestra en lasg omlum -
nes ¥ y G. Ie solucién acuosa concenirada de las sales inorgé-
nicag, tratada secin el procedimiento anteriormente descrito, .-
que se designé como solucibn {2), fué clara y transparente, y ~
epenas tenfa impurezas orgérices. Los resuliados se exponen en -
1la columna E, que muestra los efectos de la eliminacidn y/o -
desactivacidn de impurezas orgfinicas segln la presente inven -
cibn, Los resuliados de la polimerizacidn usands le solucidn -
(2) como disclvente, de forma similar al caso de la solucién -
(1), se exponen en la columna I, que demuestra que la solueién-
salina recuperads o regenerada por la vresente invencidn esc sa-

tisfactoria como dlsolvente para la polimerizaci .

-13-
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(&),

Saeles del disolvente,

Cloxuro de cine (% en neso)
Cloruro sbdico (& en peso).
Cloruvro andnico (%8 en veso)
Azua pura () en peso).

. 0

R
N O

(3).

Polimerizacidn con di-
golvente sin tratar.

Rendimientio de la polime-
rizacidn (/).
Transparsacis de la solu~
¢idn de pnolfmero (5).
Viscogidad de la solucidn
de rolimero (seg).

89,3
58
85

90,7
b5
89

().

. - o
Conpue shos

béeicos afiadidos.

Oxidc de cinc (pavies en peso) 8 8 0 7 0 o} o}

Higrdzido aménico( " u 0 0 0 0 7 ¢ 0

Garhonato amdnico( M " 0 0 0 o) 0 g 0

Tidrérido sbddico 1 i 0 0 0 0 0 0 o]

Cavhenatoe sbdico ( " 0O 0 0 0 0 0 o]
(2), Contenido en compuecitos bh -

sicos (& en ms0). 0,70 0,70 0 0,61 0,62 0,59
(3), Perbuido de nidrd eno afla-

dide (2. en mso). 0,3 O 0 €,5 0,3 0,3

Terserasura de brataniento

Piompo de tratantento(min) 30 - - 30 30 30

Polve Ge cine afialido
(¢¥) en peso.
frataniento (Tempera -
tura C),

Tenno de tratamiznio~
fain) .

- 100 - -

0,2 0
100 -
30 -

- 14 -



(e).

Temperaturs de tratamien-—

to (eQ).
Pienpo de travamiento

Carhén activo- (¢ en nesac) 0 0 0 0 0 0,1 0
- - - - - 100 -
- - - - - 30 -

(min)

(m).

Tolueldn tratada,

Indice de bromo.
Troanesnarencia (%).
Contenido en carbono
(¢ en e so).

Indice de absorbancia.

0,32 0,33 7,58 0,31 0,33 0,27 7,43
98 33 ‘87 99 9% 98 89

0,018 0,018 0,031 0,018 0,015 O 019 0,029
0,50 ,)O 1,03 C, 48 0,51 0,38 1,17

(1).

Polimerizacidn con so-
lucidn vratada,

Rendlriento de la poll-

merizacibn ().
Transparencia (7).
Viscogidad (geg,

4,6 94,7 87,3 94,8 94,7 95,0 87,2
6" ol 4 66 68 &7 42
130 131 100 131 133 129 100




COOCO

OOOOrH

o]

4

4

2
88,4
53
87

oCor-O

o

) coooo
==t

(5] o000

DOOO0O
COOOoO
COOO
i
OO Oor-0O
O
<SSO | g =~ ™M
19 -5 (o8] i QO
WCOOOCO
- Lol o~
H £ (&
pd g S

0

0,54 0,63

,2
100
30

0,2
30

;T 0,60 0,59
100

"y

O
- 16 -

0,2
100
30

(D)
(F).




0 o 0,1 © 0 0,2 0 0 0,1 0
- - 100 - - 100 - - 100 -
- - 30 - - 30 - - 30 -
(1)
0,29 0,33 0,31 7,29 0,29 0,30 0,31 0,29 0,27 17,64
o9’ 97 98" &b 58~ of 99 99 98 &6
0,01¢ 0,017 ©,015 0,033 0,015 0,014 0,016 0,017 0,016 0,031
0,34 0,37 0,40 1,26 0,39 0,42 0,47 0,32 0,39 1,10
(1)
95,0 94',8 94-,7 8690 94‘,7 94‘,3 94‘36 95,0 95’8 87,3
65 65 68 42 68 66 69 67 64 44
132 133 137 99 132 134 13% 130 129 102

»
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15

20

25

30

BEsta Solicitud gue corresgonde a la presentada -

en Japdn el 1€ de Febrero de 1,964, bajo el nfmero 8§531/64

7 T de Ensro de 1.965, se acoge a 1los beneficios del Art{ -

culo 51 del vigente Estatuto sobre Propis dad Industrisl,

Los puntos de invencidn propia y nueve gue se pre-

sentan @mra

gue sean objeto de esita Solicitud de Patenie de

Invencidn en Bspafis, por VEINIE afios, son los sizulentes:

l.- Un nitodo ®ra regenerar scluciones acuosas -

concentradas de sistemas de cloruro de cinc una vez utili -~

1

zadas @ra la polimerizacién del acrilonitrilo, que compren-

de conmtrolzr el contenido de compuesto bésico en Gicha ol

¢idn hastae por encima

do de liidrégeno a una temperatura de al menos 90°C,

del 0,1% en meso y tratar con perdxi. -

2.- E1 método segin la reivindicecién 1, en el gue -

el control del contenido del coumpuvesto bisico se realiza -

afiadiendo &l menos 0,1 en peso de uno o més compuestos Hé ~

sicos seleccionados de la clase consisten’e en Sxidc de cing,

hidréxido aménico, carbonato amdnico, hidrdxido sbdico, cav -

e

bonato sbiico, Srido de coleio, hidrdxido de calcio, Sxido

de masnesio e hidrdxido de e 2nesio.

3.~ Bl métcdo segln la reivindicacidn 1, en el qus

2l cowsenido del compue sto bésico es de 0,4=1,0% en peso.

4o— Bl néiodo sesin la reivindicacidn 1, en el que

la solucidn tratade con perd:ido de hidrdzeno es mantenida

a una Lemperatuwra de 95¢-100:C.
5. Bl método seglin la reivindicezcidn 1, en el

1 perdiido de hidrbsenc sfadido es de 0,3-1% en peso.

- 18 -
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6.~ B1 méiodo para sepaiar e inactiver los compuestos
orsénicos activos en la solucidn acuosa concentrada de siste-
me de cloruro de cine, que comprende afiadir 6xido de cinc en -
la cantidad de &l nenos un 0,4% en peso, silwdir perdxzido de -
5 hidréseno en la cantidad de al menos un 0,1% en peso y calen -
tar a une temneratura de al menos 908C,
7.~ Bl método sezln la reivindicacidn 6, en el gue la -
gsolucidn acuosze de sistema de cloruwro de cinc a tratar es ge -
parade del bafio cozgulapte, concentrada evaporando asua y otros
10 productos voldtiles haste cualquier concentracidn salina adecva-
da. como dlsolvente para preperar la solucidn de hilado de poli-
mero o copolimero de acrilonitrilo.
8.~ Un nétoGo para regenerar soluciones acuosas concen-—
tradas de sistemas de cloruros de cinc,
15 Tal y como se ha descrito e la Memoria que antece—
de, v con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de diecinusve hojas escritas -
a mdquine por una sola de sus caras.
Nadrid,

20 P.A.
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