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WPROCEDIMIENTO PERFECCIONADO PARA LA PREPARACION
'DE SOLUCIONES HILABLESY.

Tolicitands: SNLA VISCOSA SOCIETA' NAZIONALE INDUSTRIA
APPLICAZIONI VISCOSA Sop.A., entidad italiana,
residente en: Via Cernaia, 8, MILAN, Itelis.

La presente invencidn se relaciona con
un procedimiento perfeccionado pars la preparacidn
de soluciones hilables de poliscerilonitrilo o de co-
polimeros de elevado contenido de scrilomitrilo, en
56 particular superior al 85%. Més particularmente, la
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presente invencidn se relaciona con un procedimiento
perfeccionado para le preparacidn directe en condi~
ciones controladas de temperature de soluciones en
dimetilformamide de polfmeros o copolfmeros a base
de acrilonitrilo, ouyas soluciones hilablss presen-
tan particulares ventajas, tanto en 1o que respecte
8l peso molecular del copolimero, como & la calidad
de los hilados obtenibles, en particular su grado

de blancura.

El procedimiento perfeccionado, segin la
inveneién, puede considerarse como méximo como un
complemento y un desarrollo de procedimientos cono-
cidos, como el procedimiento expuesto en la patente
italiana n® 501.674. En tal patente, se reivindica
la preparacidn de soluciones hilables mediante di~
solucidn del mondmero en un disolvente capez de di-
solver también el correspondiente polimero, y ulte-
rior realizacidn de la polimerizacidn en presencia
de un perdxido como catalizador. Segin la patente
antes seflalada, el acrilonitrilo se polimerizeba di-
rectamente en el disolvente, el cual, en uno de los
ejemplos de tal patente se indicaba como dimetilfor-
memida,

Tales procedimientos conocidos presentaban
ventajas frente a otros procedimientos en los que se
utilizaban dispersiones o emlsiones acuosas de acri-
lonitrilo., Es conocide también la posibilided de
producir hilados que posean un conbtenido superior al
85% de poliacrilonitrilo, cuyos hilados presentan
adecuadas caracter{sticas textiles y +tefiibles ob-
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tenidas por ejemplo, mediante el empleo de coloren—
tes bésicos; en estos casos, no se ubtiliza, sin
embargo, el aorilpnitrilo s0lo, sino mezcles terns-
rias de composiciones bien definidas, formadas por
acrilonitrilo y los ésteres del deido acrilico ¥
metacr{lico y mondmeros vinflicos que contienen mi-
cleos sulfdénicos.

Para la mejor comprensidn de los objedos
de la presente invencidn, se haerd referencia al
contenido del ejemplo 3 de la patente iteliana an-
tes indicada n® 501.674., E1 procedimiento de poli-
merizacién, tal como se describe en el citado ejem-
plo, se efectusba utilizando substencislmente el 35%
en peso de mondmero en el total de la mezcla.

Segin tales procedimientos conocidos, pro-
siguiendo y estimulando la conversion del 60 % apro-
ximademente del mondmero, se pueden obtensr polime—
ros que presenten un peso molecular medio no perfec-
tamente adecuado para la hilatura e inferior a 40.000,
Adends, las solucionss finales del polimero resulte-
ban algo obscuras y deban lugar e la formeeidn de
hilados que no posefan las més deseables caracterfs-
ticas de blancura.

Es también sabido, que en las citadas po-
limerizaciones o copolimerizaciones, la reaccidn
requiere una predeterminada temperaturae de inicia-
oidn, que es del orden de 602, ILa reaccidn es
fuertemente exotérmica y por consiguilente le tem~
peratura de la masa en reaccidn tiende a elevarse,

Este fenfmeno dificulta el control y la limitacién
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de la comversidén del mondmero o monémeros cargados
en el reactor y por consiguiente la obtencidn en
el polimero del pesoftolecular deseado y adecusdo
para la hiletura, El curso de la reaceidn no es por
consiguiente perfectamente reproducible en las con-
diciones preestablecidas.

Ademds, cuanio se preparan copolimeros
que contienen alilsulfonato sédico, los hilados
obtenidos con los procedimientos conocidos no poseen
de modo exactamente constante propiedades textiles
¥y tefiibles, varianio particularmente en sllos el por-
centaje del alilsulfonato de sodio, uno de los mond-
meros vin{licos sulfonados, que se emplea mis para
obtener las mejores cualidades tefiibles de dicho hi-
ledo., Este defecto se debe al hecho de que noxrmal-
mente se emplea alilsulfonato sédico técnico en pol-
vo, el cual, cargado conjuntamente con las otras
subgtancias necesarias en el reactor, produce resi-
duos insolubles en las soluciones de copolimeros
obtonidas, Tales soluciones son turblas y se produw
cen dificultades en la hilatura, los hilados obteni-
dos no poseen iguales porcentajes de alilsulfonato
s6dico o iguales carecteristicas textiles y tefiibles.
Es en efecto sabido que un porcentaje de alilsulfo-
nato s8dico que sea inferior o superior a una deter-
minada gama eritice (que puede estar indicada por
el 1,5 a 1,6%) da luger a difiocultades, y e notebles
diferencias en la capacidad de fijacidn de los tin-
tes. En particular, unos porcentajes inferiores a

los er{ticos den luger a una coloracidn totalmente
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insuficiente. Se ha comprobado que el empleo de
alilsulfonato de sodio téenico en polvo, imtroduci-
do en tal forma en la masa & copolimerizar, da lugar
& variaciones del contenido de la citada sal, entre
las diversas muestras, que pusden ser superiores sl
0,5%, mientras que para obtener la més deseable cons—
tanocia de produccidn de hilados de ceracter{sticas
tefilbles Optimas y uniformes seria conmveniente que
tales variaciones no fuesen superiores sl 0,1 % o
como méximo al 0,2 %.

Segun la presente invencidn, se he ocom-
probado sorprendentemente que si se eleva el porcen-
taje del mondmero o de los mondmeros presente en la
masa, por 1o menos hasta el 50 o el 60% y se reduce
en cambio el proceso de comversidn a valores del
orden del 30 al 40% de polimero comvertido (en la
préctica, imterrumpiendo el proceso cuanlo la con~
versidn no ha imteresado a més de la tercera parte
de los mondmeros presentes en la mesa), se obtienen
polimeros o copolimeros cuyo peso moleculer medio
es basgbante superior al de los polimeros anterior-
mente obienibles, es decir, del orden de 60.000 a
65,000, Cuando la solucidn hilsble consiste en un
polimero de acrilonitrilo que contiens alilsulfo-
pato sddico, segin una forma particular de realliza~
cion de la invencidn, se obtienen soluciones hilables
claras y homogéneas, de las que se obtienen hilados
de constantes caracter{sticas textiles y tefiibles.
Estos resultados constituyen especialmente una no-

t2ble mejora en las cualidades del hilado obtenido.
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Otra mejora notable cualitativa se
obtiense cuanio se producen hilados de los polimeros
obtenidos mediante tel detencidn anticipada de la
conversion, que no presentan las propisdades nega-
tivas antes seffaladas de una defectuosa coloracidn,
sino por el contrario hilados con un grado de blan-
cura noteblemente més elevado.

Para aplicar y realizar las conmiicio-~
nes previstas por la presente invencion, es necesa-
rio cargar en el reactor, por lo menos, del 50 al 60%
del mondmero o mondmeros respecto al peso total de
le mezcle a polimerizar; edemds, cuando Se encuen-
tra presente como mondmero, el alilsulfonato sédico,
es preferible que se sfiada éste a los otros mondme-
ros disueltos en dimetilformemida, en forma de una
solueidn limpia en dimetilformemide, Tel solucidn
limpia se obtiene disolviendo el alilsulfonsto sd~
dico en dimetilformamide, en particular a 502 apro-
ximedamente, de manera que se obtengz una coﬁcen’cr&-
cidn aproximade del 5 al 6%. Iuego se filtra esta
solucidn y se emplea el filtrado como ge indica an-
teriormente. Ia mezcle del mondmero o mondmeros
disueltos en dimetilformemida, as{ preparadas, que
contiene eventuales aditivos, se calienta hasta una
temperature, particularmente a 602C,, a la que pue-
de efectuarse le inieiacién de le reaccidn. Segin
uns, forma preferida de la invencidn, tal tempsra-
tura se alcanza manteniendo el ambiente en una con-
dicion de depresidn, en particuler a le presidn

regidual de 400 mm. de Hg. & la cual, alcanzada la
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temperatura de 609, se inicis el fendmeno de ebu~
11icidn de la citeda mezela y por consigulente le
consecucidn de las citadas condiciones, se intro-
duce el catalizador en la mesa celenteda, interrum-
plendo simultdneemente ¢l calentamiento.

Dada la temperatura previemente alcan-
zada, la reaccidn se inicia immediatamente, Sin
embargo, el calor desarrollado por lg reaccidn no
puede elever ulteriormente la temperatura de la
mase, por cuanto tal calor, segin un fendmeno co-
nocido, es absorbido por la transformacidn del es-
tado f{sico de los componentes de la mezcla, que se
produce a la presidén barométrica antes indicada. Ia
aplicacion de tel principio, en el citado campo de
la invencién, resulta posible como consecuencia de
la individualizacidn de le gams de presiones, en la
que se produce la ebullicidn de la perticular mez-
cls utilizada, cuyos componentes poseen individual-
mente diversas temperaturas de ebullicidn. Tales
componentes, despudés de la evaporacidn, se conden-
san en el exterior del reactor y se les hace refluir
en estado enfriado al mismo reactor.

Eg evidente gque por encontrarse presen-
tes en la mezcla componentes de baja ebullicidn,
las relaciones porcentuales de dichos componentes
var{an a lo largo de la resccidn,

Se ha comprobado, sin embargo, que man-
teniendo el embiente del reactor a la citada pre-
gidn de 400 mm., la variacidén térmica de la mase

no experimente oscilaciones superiores a 52C, y

-
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arrolle & una temperatura compremiida entre 60 y 652C,

es decir, en condiciones de normgl desarrollo de la'
conversién, con une progresién predeterminada en el
tiempo, conservendo asi la posibilidad de interrum-
pir,después de un tiempo predeterminado desde el
comienzo de la reaccidn, el procedimiento de poli-
merizacidn, obteniéndose soluciones en las que se
convierte un porcentaje predeterminado de los mond-
meros. El modo de efectuar el proceso, segin la in-
vencidn, se comprenderd mejor con la siguiente expo-
sicidn de cuatro ejemplos t{picos de reslizacidn de
la misme.

EJEMPLO T -

En un reactor de vidrio de 2 litros y de
4 cuellos, provisto de sgitador de ancla, terméme-
tro, refrigerantede reflujo, as{ como un tubo de en~
trada para el nitrdgeno.y en el que se encuentra
instalado un termostato, se cargen 605 g, de dimetil-
formemida, 3,25 g. de alilsulfonato de sodio, 590 g.
de acrilonitrilo destilado y 15 g. de metilmetacri-
lato destilado,

Antes de cargarse las substancies antes
indicadas, se lava dicho reactor con una corriente
de nitrdgeno, que se hace pasar contimamente, pero
con gran lentitud, también después de efectuarse la
carga y en toda la duracidn de la polimerizacidn,

Ia masa se mantiene en lenta agitacién hesta que su
temperatura alcanza 582C,

En tal punto‘se introduce el catalizador
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perdxido, en partioular‘“g ,8 & Zré.:ido de lauri-
lo. Preferentemente, tal perdxide se disuelve antes
en 50 g. de dimetilformamida a 50¢C., los cuales en
la evaluacidn en peso del contenié.o antes indicado,

oconstituyen una parte de los 60% g. mencionados ini-
cialmente cargedos,

En su conjunto, en el reactor se car-
gan 1,216 g. de substancias en las cuales el por-
centaje de los mondmeros representa el 50 %, Tal
porcentaje, podria ser méds elevedo ain, hasta del
60 %, mediante adecuada dosificacidon de la carga
iniciel.

Despuds de 20 mimtos de tratamiento, la
temperatura interna asciende & 612C. 1o que indica
la iniciacidn de la polimerizacidn.

Después de otros 20 mimtos, la tempera~
tura asciende e 628C, y la maga resulte complete~
mente turbie. ‘

Después de 4 horas completas de polimeri-
zacion, durante las ocuales se mantiens la tempere~
tura interna, mediante adecuada regulacién del
agitador,en la gama del 60 a 659C., la msse resul-
ta de consistencia pastoss dense y tiende a bloquear
el agitedor.

Tel mase resulte compuesta eproximedamen—
te de un 15% de polimerec, un 35% de mondmeros y un
50% de dimetilformamida.

En tal punto se introducen otros 550 g.
de dimetilformemida fria, que interrumpe la poli-

merizacidn y permite reemprender la accidn del egi-
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tador, 2 fin de proseguir con una agitacicu eficien~
te y regular.,

Después de une hore eproximadamente, %o-
dosg los grumos de la masa, mantenida bejo la condi-
cidn de agitacidn méxima, quedan dispersos y elimi~
nados y se obtiene una masa fluida homogénea fécil-
mente destilable de un total de 1.766 g. que resul-
ta compuesta sproximademente de un 11,5 % de polime-
ros, un 22,5 % de mondmeros y un 66 % de dimetilfor-
mamida.

Esta mesa se somete a destilacidn bajo
vacio a 60¢2C, para eliminer y recuperar el acrilo-
nitrilo y él metacrilato de metilo no polimesriza~
dos. Teles mondmeros resultan conpletemente elimi-
nados después de 2 horas de destilacidén, obtenién-
dose 1,250 g, de solucion de copolfmero el 16,5 %.
Tal solucién se presenta limpia y de un color ama-
rillo 1imdn, es decir, mucho méds clara que las so-
lucliones obtenibles con los procedimientos ante-
riormente conocidos, y adecuada por lo tanto, para
la produccidn de hilados de mejoradas caracter{sti-
cas de blanoura.

Se obtienen 201 g. de copolimercs, de-
nostranio as{ que la conversidn de los mondmeros
ge ha contenido en los limites del 33% aproximade—
mente. El peso molecular medio del polimero asi
obtenido ha resultado ser de 65,000,

De tal polimero se obtienmen hiledos
que presentan un satisfactorio grado de blanguee-

miento dptico.
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Es evidente que el procedimiento, se-
gin la invencidn, podrd . realizarse utilizaendo otros
medios y aparatos, siempre que se proceda esencial-
mente en las condiciones antes indicadas y en parti-
cular como seguidamente se definen, todo ello sin
apartarse del émbito de la presenmte invencidn.

De cuanto queda dicho se puede com-
prender fécilmente que el procedimiento perfecciona-
do, segin la inveneidn, permite obtener un polimero
que por su adecuado peso molecular medio y por sus
caracteristicas de grado de blancura, posee unas
cualidades particularmente convenientes para la hi-
latura, y todo ello en un tiempo relativamente bre-
ve (del orden de 4 horas), es decir, que no serfan
posibles con otros métodos conocidos.

Ademés, puede observarse que operando
con ‘femperaturas més bajes y con unag concentracio-
nes de mondmercs también més beajas, para obiener
pesos moleculares convenientes para la produccidn
de hiledos, habrfa de recurrirse a procedimientos
de duracidén muy superior. Por ejemplo, operando a
temperaturas del orden de 45 a 502C., el procedimien
t0 requeririe tiempos del orden dé 48 horas eproxi-
medamente.,

EJEMPIO II -
En un reactor de vidrio de 2 litros y

de 4 cuellos, con agitador de ancha, termdmetro,
refrigerante dereflujo, tubo de entrada pera el nli-
trégeno, y colocado en un termostato de agua a 659C,

se cargen en orden indicado dos composiciones sepé-
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(1) Una mezecle compuesta de 454 g. de dimetilforme-

radas, concretamente:

mida destilada, 590 g, de eerilonitrilo destilado,
15 g. de metacrilato dimet{lico destilado y 0,12 g.
de bidxido de tio-urea.
(2) 108 g. de solucidn al 6% de alilsulfonato sddi-
co en dimetilformemide, preparada en caliente y fil-
trade.

Le masa se mantiene en lenta agitacidn
y oalentada, aplicando &l ambiente un vacio de 360
mm, Hg. hasta alcanzarse una temperstura interna de
602C. En tal punto se cargan 2,8 g. de perdxido
deulaurilo, disueltos en 50 g. de dimetilformemida
& 602C. y se interrumpe el calentamiento. Después
de 26 mimtos, la temperatura interna empieza a as-
cender en algunos grados, indicando el comienzo de
la polimerizacidn.

La polimerizacion se efectie durante
4 hores, manteniéndose contimaemente la agitacidn;
durante este perfodo, la temperatura interna no pa-
se de 60 a 6520, y los componentes de la mezcle en
ebullicidn se han de condensar y refluir en estado
refrigerado al reactor. En tal punto, se afiaden 550
go de dimetilformamida y se mantiene la mezecla bajo
fuerte agitecion durante una hora haste obtenerse
una dispersidn flulda y homogénea fécilmente desti-
lable y de la que se eliminan, mediante destilacidn
bajo vacio, los mondmeros no polimerizados, y se ob-
tiene la deseada solucidén clara y limpia de copolf-

meros dispuesta para su envio a la hilatura. La solu-
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cién as{ ohtenida pesa 1.I45 g. y countiens el 17,96%

de sélidos, igual aproximadamente a 205 g, de copo-
1{mero. Puede comprobarse asl{ que se ha producido una
conversidn iguel al 33,4% de los mondmeros cargados.
E1l polimero analizado ha revelado la presencis del
1,5% de alilsulfonato sédico, presencia que se mies-
tra substancialmente constante en un repetido mimero
de pruebes. El polimero presente un convenido en ni-
trégeno del 23,53% en el andlisis, gque corresponie a
la presencia del 89% de poliacrilonitrilo. Su peso
moleoular medio, calewulado segin métodos conocidos,
en part{cular, segin el método descrito en la paten-
te estadounidense n? 2404713, he resulitade ser igual
8 60.000. '

Como demostracion de la constancia en la
produccidn, se sefialan los corresponiientes datos
cuantitativos y de andlisis tomados de otra prusba
respecto a los precedentemente indicados, En tal
otra prueba, repetida en las mismas condiciones,
se han obtenido 1.160 g. de solucidn al 17% de sd-
lidos, igual el 197 g. de copolimeros con una con-
version del 32,2%.

Bl copolimero snslizado ha revelado la
presencia del 1,6% de alilsulfonato de sodio, es
decir, siempre en los limites crificos anteriormen-
te indicados para asegurar la conversion de las
mejores caracteristicas textiles y tefiibles. En los
andlisis, esta dltima solucidn ha reveledo que con-
tenfe un 23,53% de nitrdgeno y posefz un peso mole-
cular de 61.000.
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Con las mismas modalidades del ejemplo

2, se cargan en el reactor, en el orden indicado,
dos composiciones separadas, concretamente:

(1) Una mezela compussta de 454 g. de dimetilforma~
mida destilada, 590 g. de acrilonitrilo destilado,
32 g. de acrilato de etilo y 0,12 g. de bidxido de
tio-uresa.

(2) 108 g. de solucidn al 6% de alilsulfonato s4di-
co en dimetilformemidae preparada en caliente y f£il-
trada, y se procede en la polimerizacién como se
indica en el Ejemplo 2, con la excepcidn de que no
se hace uso del vac{o para mantenser constante la
temperatura de le resccidn en el valor deseado.

Le polimerizecidén se contimia durante 4
horas, manteniendo una contima agitecidén de mane-
ra que la temperatura inmterns no pase de 60 a 652C,
En este punto,se afiaden 550 g. de dimetilformamida
y se mantiens le mezele bajo fuerte egitacidn duran-
te una hora hasta obtener una dispersién fluida ho-
mogénes fécilmente destilable, de la que se eliminan
mediante destilacidn bajo vac{o los mondmeros no
polimerizados y se obtienmen 1.180 g. de una solucidn
que contiene el 18% de sflidos, igusl a 212 g. de
copolimero.

Se consigue as{ una conversidn igual al
33,8 % de los mondmeros cargedos., El copolimero ha
revelado la presencia del 1,45 % de alilsulfonato
de s0dio y un contenido en nitrdgeno del 23,7%. Su
peso moleculer es de 62,300,
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Se procede como en el Ejemplo 2, cargan-

do en el orden indicado dos composiciones separadas
concretemente:

(1) Una mezcla compuesta de 454 g. de dimetilfor-
mamide destilada, 590 g. de acrilonlirilo destilado,
32 g. de acrilato de metilo y 0,12 g. de bidxido de
tio-urea.

(2) 108 g. de solucidn al 6% de alilsulfonato 5=
dico en dimetilformamida, preparala en caliente y
filtreda. Se procede a la polimerizacidn como se
deseribe en el Ejemplo 2. Despuée de la adicidn
de 550 g, de dimetilformemida y destilacidn de los
mondmeros no polimerizados, se obtienen 1,210 g. de
una solucidn viscosa al 18,1% de sélidos,igual &
219 g. de copolimerc. Se consigue una conversidn
del 34,9% de los mondmeros cargados.

El copolimero contiens el 1,5% de alil-
sulfonato sbdico, un 23,6% de nitrédgeno y un peso
molecular de 64.300.

- NOTA -

Descrita suficientemente le naturaleza
del invento, as{ como la manera de realizarlo en
la préctica, debe hacerse constar que las disposi-
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de
modificaciones de detelle en cuanto - no alteren su
principio funiamentel. Tembién se hace conster que
el invento corresponie & tres solicitudes de paten-
te presentadas en Italia, todas con fecha 19 de Mayo
de 1964, bajo los mimeros 11059/64, 11060/64 y 11063/64,
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acogiénlose por tanto, & los benficios que conce-

den los Convenios Internacionales en vigor, siendo
lo que constituye la esencla del referido invento
¥ por lo que se solicita Patente de Invenoidn por
20 afios en Espafia: "Procedimiento perfeccionado
para la preparacidn de soluciones hilables"; carac—
terizdniose por lo siguiente:

18,- Procedimiento perfeccionado para la
preparacidén de soluciones hilsbles, de polimeros y
copolimeros de elevado contenido en poliacriloni-
trilo,como méximo superior al 85%, medisnte prepa~
racidn directa de la solucidn de polimero o copolf-
mero partiendo de une masa que incluye aerilonitri-
lo en dimetilformemide, y con preferencia en asocia~
cidn a otros mondmeros, como el metacrilato de meti-
lo y el alilsulfonato de sodio, caracterizado por el
hecho de iniciarse, en comliciones de temperatura
controlada, el procedimiento de polimerizacidn de
una maesa que contiene una cantidad relativemente
elevada de mondmero o mondmeros y detener tal pro-
cedimiento solamente cuando se ha convertido una
parte del mondmero o mondmeros mencionsdo, de mane-
ra que se obtenga una solucidn hilable adecuada pa-
ra la formacion de hilados perfeccionados sn cuento
& su peso molecular y en 1o que respecta & sus ca~
racter{sticas de blanoura.

28 ,— Procedimiento, segin la reivindica-
cidn 12, caracterizado por el hecho de que el pro-
cedimiento de polimerizacidn se detiene cuando se

ha convertido eproximadamente 1/3 del mondmero o
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de los mondmeros.

38.- Procedimiento perfeccionado, segin
las reivindiceciones 12 y 28, caracterizado por la
realizacidn del procedimiento de polimerizacidn ope
rando sobre una masa que incluye del 50 al 60% del
mondmero o mondmeros y deteniendo la polimerizacidn
cuando se ha efsctuado la conmversidn del 30 al 40%
del mondémero o mondmeros presentes.

48,- Procedimiento, segin una o més de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado por
el hecho de que el procedimiento de polimerizacidn
se desarrolla a une temperstura del orden de 60 &
6580,

) 58 ,- Procedimiento, segin une o mds de
las reivindicaciones anbteriores, en el que la masa
inicial comprende merilonitrilo, metaerilato de
metilo y alilsulfonato de sodio, caracterizado por
el hecho de que este ultimo producto se afiade en
estado de solucidn limpia en dimetilformemida a los
otros componentes de la masa de reaccidn. '

68 .~ Procedimiento, segin la reivindica-
cidn 52, en el que la citada solucidn limpia de
alilsulfonato sddico en dimetilformsmida tiene una
concentracidn del 4 al 6%,

72 ,— Procedimiento, segin una o més de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado por
el hecho de que el control de la temperatura se
efectiia mediante eplicacidén de una depresidén al am-
biente de reaccidn, mientras que la masa en resc-

¢idn se pome a la temperaturs de polimerizacidn, a
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la que tiene principioﬁ.aﬁ, e%l@c;n%e diche maga,

¥ por el hecho de que la reaccidn procede a tempe~

ratura substancialmente constante y a la misma pre-
sidén barométrica, a causa de la absorcidén de la ener
56 gla térmica de la reaccidn pare la trensformscién
de la mezcla en vapor, a fin de mantener bajo con-
trol la citada reaccidn, en particular la progre-
sidn de la conversidn.del mondmero o mondmeros.
8¢,~ Procedimiento, segin la reivindica-
10, cidn 78, en ol que la reasccidén se desarrolla en
un embiente mantenido a la presidén residual de 400
. mm. Hge
98,~ Procedimiento, segin una o mds de
las reivindicacionses anteriores, caracterizado
15, por el hecho de que el comienzo del procedimiento
de polimerizacidn se opera sobre une solucidn de
mondmeros en una cantided relativemente baja de
dimetilformamide ¥y porque se efectia una ulterior
adieidn de dimetilformamida cuando le masa de los
20. productos alcanza valores de densidades tales que
perturban la agitecion, de manera que detiene la
polimerizacion, poniendo & la citada masa en un
estado fluido homogéneo tal que pueda destilar fé-
cilmente el mondmero o mondmeros no reaccionados.
25. 108.~ Procedimiento, segin la reivindi-
cacion 9%, caracterizado por el hecho de que el
disolvente afiadido al final del procedimiento de
polimerizacidn estd a temperstura embiente.
118,.- Procedimiento, segin una o més de

30, las anteriores reivindicaciones, caracterizado
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por la recuperacion de los mondmeros no comverti-
dos en un destilado en el que dichos mondmeros
estén presentes en dimetilformemida,

122,-"Procedimiento perfeccionado para
la preparscidn de soluciones hilables"; tal ¥y co-
mo queda substancialmente descrito en le presente
Memoxrisg,

Esta Memoria consta de diecimeve hojas
escritas a miquina por une sola cara.

Madrid, “8 WY, %

SNIA VISCOSA SOCIELA® NAZIONALE
INDUSTRIA APPLICAZIONI VISCOSA,
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