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El invento ge refiere a un procedimiento para la poli-~
merizacién en masa de beta-lactonas con un 4tomo de carbono-al-
fa terciario o cuaternario en la pregsencia de un catalizador de
polimerizacién,

Las beta-lactonas con un dtomo de carbono alfa-tercia-
rio o cuaternario pueden ser polimerizadas en masa en presenoia. ...
de cutalizadores para formar poliésteres lineales con un alto -
peso molgéular(vease por ejemplo la memoris de Patente britdni-
ca 1,028,928)

Como la polimerizacidn de beta-lactonas es una reac-—
cién exotérmica, la temperatura de la masa de polimerizacidén -
aumenta intensamente durante la polimecrizacidn on masa, Debido
2 este aumento de temperatura, aumenta la velocidad de polimera-
cidn, y por esta razdn, una vez se ha iniciado la reaccidn de
polimerizacidn, conduce rdpiGemente a una polimerizacidn total
o casi total del mondmero disponible, a menos que se adopten me-
didas especiales para controlar la temperatura. Si no se emplea
un control espscial de temperatura, el polimero formacdo en un
procedimiento de polimerizacidn en masa es un liquido con una
alta viscosidad, ya2 que el calor liberado durante la reaccidn
de polimerizacidn es suficiente para calentar el polimero forma-
do hasta por encima de su punto de fusidn,

Si la polimerizacién se ha de llevar a cabo de manera
continue sin control de temperatura o sin suficiente control de

temperatura para eviter un gran aumento de la velocidad de poli
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merizacién con formacidn de polimero fundido, se ha de superar
dos dificultades:(z) la masa polimerizada viscosa debe scr trans-

portade a través del reactor y retirada del mismo, y (b) sc de-
be evitar transferencia de calor liberadoe durante la polimerie-
zacidn al mondmoro en el sistema de suministro de mondmero, ya
quc ssto puede dar luger a una polimerizacidén a d.stiempo del
mondm-ro en dicho tema de suninistro.

'El invento proporciona una solucidn para eztog pro-—
blemas en la polimerizacidn continta en mesa de bete-lictonas,

De acusrdo con el invento, la polimerizacidén continua
en masa de beta-lactonas con un dtomo de carbono alfe terciario
o cuaternario, en presencia de wn catalizador de polimorizacidn
se lleva a cabo par un procedimiento que comprende efcctuar la
polimerizacién en el espacio de trabajo de una bomba alternati-
ve o de une bomba de engranajes.

El ospacio de trabajo de una bomba altermativa o dGe
una bomba de engranajes dentro del alcance de este invento o3
el espacio en el cual una cierta cantidad del matcrial que ha
de ssr bombeado es separado de la masa de este material con el
fin de ser transportado por medio de las partes méviles de la
bomba. Asi, en una bomba alternative, el sspacio de trabajo do
esta bomba comprende el mdximo especio de la bomba entre la vdl-
vula de entrada y la vdlvula de salida, que pucde sor llenado -
con matorial que ha de ser bombeado, mientras gue cn una bomba

de engranajes el espacio de trabajo comprende el espacio entre

-2-—
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los engranajes y el espacic entre los engranajes y la pared in-
terior de la bomba, .

En gencral, las bombas de engranajesson preforidas -~
a las bombas alternativas, ya que las Ultimas pueden dar lugar
g dificultades debidas a la presencia de vélvulas. Los liquidos
que han de ser transportados por la bomba de acucrdo con &l in=-
vento consiste en beta-lactona y polimero fundido, teniendo el
%1ltimo en general alte viscosidad, lo cual plantea Ffuortos exi-
genclas sobre dichas, vdlvulas. Ademds, en casos de mal funcio-
nemiento en que el polimero podria solidificarse parcialmente
en la bomba, se pueden inhibir los movimientos de las vdlvulas,
dando lugar a uwn transporte inadecuado y & una polimerizacidn -
correspondientemente incontrolable de la beta-lactona.

Ll término"bomba engranajes", ital como se utiliza don-
tro del alcance de cste invento, comprende no solamecnte bombas
que consisten bdsicamente en un par de ruedas en engranc cons-
tante, sino también las denominadasbombas de 1ébulos, que con-—
tienen rotores especialmente configurados con dos o mes 1ébulos
en lugar-8e-dientes de engranajes,

En la clase de bombas de engrnajes que copmprende bom-
bas de engranajes externos y bombas de engranajes intcrnos, se
prefieren las bombas de engranajes externos, que congisten en
un par de ruedas en engrano constante en una envolvente o caja

bien ajustada.

En una realizacidn preferida del invento, la polimcri-
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zacidén se conduce en la bomba de tal manera que la misa quo -
contiene polimero quc sale de la bomba estd en el estado liqui~
do y tonga una temperatura de como méximo 1009C, preferible-
mente 502C, por encime del punto de fusidn del polimaro puro.

Cuando se utilizan en esto Memorie las palabras po-
limerizar, polimerizacidén y polimero, se deberd ecntender gquo-
estos términos incluyen copolimerizar, copolimerizacidén y copo-
limero. Por copolimcrizacidn se entiende la polimorizacidn -
conjunta de diferentes betas-lactonas con un dtomo de carbono
alfa-terciario o cuaternario entredlas, o de una o mds do ta-
les beta-lactonas con uno o mds compucstos polimorizables de
otra clase, Ejemplos de compucstos que pueden scr copolimeriza-
dos son beta-lactonas con un dtomo alfa secundario, compuestos
opoxidicos tales como 6xido de etileno, éxido de propilono, opi=~
clorhidrina y éteres y ésteres glicidilicos.

En esta Memoria, la polimorizacidn en mcsa do ha de
de entonder que es la polimerizacidn del ménomoro on le ausen—
cia dec mds de 10% en peso de disolventes o de otros diluycntes
1{quidos inertes. Sin embargo, como regla gencral, los disol-~
ventes o diluyentes liquidos inertes estardn complctamentce au-
scntes, aunque se pueden tolerar pequeflas cantidades de disol-
ventes y por ejemplo, se pueden utilizar apropiadementc para -
dogificar el catalizador,

Catalizadores eficaccs por medio de los cuales puc-

den ser polimerizadas las lactonas a polimeros con un alto peso
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molecular son compuestos.orgénicqs de un elemento del grupo Va
del sistoma poriédico /N,P,As,Sp,8 Bi). Catalizadores muy ac-
tivés comprenden los grupos de las aminas y fosfinas terciarias
v compuestos de amonio y fosfonio cuvatermerios,

Entre las aminas tereiarias, son muy apropiadas cn -
las ominas o polisminas en las que cada wno de los dtomos de
nitrégeno estd unido a tros grupos 2lcohilo que en conjunto -
tienen como méximo 9 4dtomos de carbono.

_Entre los catalizadores que contienen fésforo, se pre-
ficren las fosfinas tri-sustituidas, por ejemplo trictilfosfi-
na, tri-sustituidas, por ejemplo trietilfosfina, trimectilfosfi-
na, tripropilfosfina, triisopropilfosfinea, triisobutilfosfina,
dimetilhéilfosfina, diisopropil-n-butilfosfina, trifenilfosfina
tribencilfosfina y tritoluilfosfina. Se preficre especialmente
la tri-n-butilfosfina.

Lag cantidades de catalizador que han de sor utili-
zados pueden variar dentro de limites relativamentc emplios.Se
preficren cantidades desde 0,001 a 10% en moles calqulados con
relacién a los mondmsros, siendo las mds preforidas cantidades de
0,0001 a 0,5% en moles,

Entre las beta-lactonas que pucden ser polimerizadas
por medio del procedimiento de acuardo con cl invento, son muy
apropiadas beta-lactonas que tienen un dtomo de carbono alfa sus_
tituido por dialcohilo, tal como alfa-ctil-alfa-metil-beta-propio-

lactona, alfa-alfa~dietil-beta~propiolactona, prefiriéndosc -



Lo

20

25

la alfa,alfa-dimetil-beta-propiclactona (tambidn dengﬁinada pi-
valolactona).

Le temperatura de la masa de polimerizacidn y dc la
mesa que deja la bomba puede ser regulada por caldeo ¢ Por cn—
friamiento de la envolvente de la bomba, ¥y si sc desea la tom~
peratura de la bomba puede ser mantenida casi constante,

Este caldeo o enfriamiento puede lograrsc por medio
de caldeo eldctrico de la envolvente de la bomba, o por caldeo
o enfriamiento de la bomba por circulacién de un fluido,

La bomba es mantenida preferiblcemente a une tcempera-

tura de al menog 80°C, y mds preforiblemente a una temporatura

desde 1009C por debajo hasta 1002C por cncime del punto de fu-~ =

sién del polfmero puro que se¢ ha de preparar.
" Por ejemplo, la tomperatura preferida de la bomba pa-—
ra la polimerizacién de alfa, alfa-dimetil-beta-propiolactona
os desde 1409C hesta 340°C, ya que el punto de fusidn dcl poli-
mere puroe formado a partir de este mdénomero es de aproximadamen~—
te 240007

S5i sc desea, el lado de salida de la bombe pucdc scr
enfriando con el fin de impedir la descomposicidn térmica dcl
polimero formado, pero en la mayor parte de los casos no o8 no-
cesarios dicho enfriamiento.

Le temperatura de la masa de polimorizacidn puedo scr
regulada también por el tiempo de permancncia de la masa de po-
limerizacidén en el espacio de trabajo de la bomba. Se ha oncon~
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trado que son apropiados tiempos de permeneneia relativamente
cortos. En general, los tiempos de permenencia estén preferi-
blemente entre 2 y 60 segundos, siendo los méds preferidos tiem-
pos de permenencie entre 5 y 30 ségundos.

La beta-lactona y el catalizador de polimerizacidén pue-
den ser suministrados a la bomba separadamente o en mezcla., En
el primer caso el catalizador puede ser sﬁministrado en un disol-
vente apropiado, que puede ser el mondémero de lactona., Si la
cantidad total de la beta-lactona que ha de ser polimerizada y
del catalizador es suminigtrada en forma de une mezcla,cs acon-
sejable enfriar esta mezcla antes de que penetre en la bomba,
con el fin de impedir una.indebida polimerizacién en el sistema
de swninistro & la bomba.la formacidén de polimero en este siste~
ma puede dar lugar a wna inhibicidn pareial o total de suminis-
tro a la bomba y consiguientemente puede perturbar la formacidn
del polimero deseado en la bomba, Es apropiado en la mayor par-
te de los casos enfriar la mezcla que ha de scr alimentada a
la bomba hasta una temperatura desde -15°C hasta 4+ 102C,

Con el mondmero que ha de ser polimerizado se pucden
mezclar uno o mds compuestos que #engan influencia sobre cl pe-
so molecular del polimero que se ha de former, Como cjemplos de
estos denominados "agentes de transferencia de cadcna" sc pueden
mencionar dcidos carboxflicos o sus anhidridos o halogenuros de
dcido pivdlico, deidos hidroxipivalico, 4deido alfa-bloropropidni-

co, cloruro de acetilo) fenoles o tiofenocles(por ejemplo fenol)
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mercaptanos, (por ejemplo nonil mercaptanos)nompucstoé crdoliza~
blos (por ejemplo acetil-acetona, éstor et{lico del deido ace-
tilacético), alfa-halocetonas(por ejemplo 1,1,l-tricloro~2-pro-
panone, 3-cloro-2-butanona), alfa-halo-aldchidos(por ejemplo tri-
cloro acetaldehido).

Con la beta-lactona que ha de ser polimerizada sc pue-
den mezclar compuestos que estabilizan la beta-lactona contra
una indebida polimerizacidn; estos estabilizadores no nccesitan
gor climinadog del monémero antes de que cste fltimo sea poli-
merizado en el espacio de trabajo de la bomba de acucrdo con cl
invento,Como ejemplos de estos estabilizadores se pueden mencionar
trinitro fenoles (por ejemplo,dcido plerico), deidos sulfdénicos
aromdticos(por ejemplo, &cido para-toluen-sulfénico), complejos

ds BF3(por ejemplo complejo de BF., y tribencilamina) y salecs de

diazonio (por ejemplo hexafluorofgsfato de para-clorobenceno-
diazonio).

Tembién cs posible alimentar la bomba con una mezcla
la cual ademds de mondmero y catalizador de polimerizacidn y si
se desea los aditivos antes mencionasdos, ya contienc algo do po=-
limero, Con el fin de evitar una viscosidad demasiado alta dc -
dicha mezcla de mondémero y polimero en ¢l sistema de suministro
a la bomba (9n cuyo sistema de suministro es mantonida baja la
temperatura), la cantidad de polimero presente estd on genoral
por debajo de 25% cn peso, ocn particular por dobajo do 15% en -
peso de la masa total que ha de scr suministrada a la bombe.
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Dicha mezcla de mondmero y polimero puedc sér Prepas-
rada convenientemente por el polimerizacidn de la beta-lactona
bajo condiciones de temperatura rigurosamente controladas bajo
le influencia de los mismos tiposde catalizadores de polimeriza-
cidn que se mencionan para la polimorizacién en ol cspacio de -
trabajo de la bomba, hasta que se haya polimerizado la cantidad
doscada do beta-lactona. Con el fin de evitar un aumento incon -
trolable de velocidad de polimerizacién, esta denominada"propro-
limerizacidén" (o "polimerizacién previa")se lleva a cabo a una -~
temperatura por debajo de 802C, en particular entre 20 y 50¢C,
La mezcla de beta-lactona y de polimero as{ obienida puede ser
suministrada a la bomba, Sc sobreentenderd que la cantidad de
calor generado durante la polimerizacidén en la bomba por unidad
de peso de la alimentacidén serd algo menor en alimentacioncs que
contienen polimercs que en casos en que la alimentacidn no con-~
ticne polimero dendo lugar a una temperatura algo inferior dc

la mosa despuds de polimerizacién. Dicha temperatura inforior

de la masa despuds de polimerizacidén en la bomba pucde sor im-

portante en los casos en que la estabilidad térmica del poli-
meroco del ménomero utilizado deja algo que descar y puede tonecr
lugar descomposicidén del polimero o mondmero a tomperaturas sue-
periorces hasta un grado desfavorable,

En el mondmero o cn el catalizador o on la mezcla de
ménomero y catalizador que ha de ser polimerizada sc puedon ine

corporar diversos aditivos que son inertes con relacidn a la reac

-9 -
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cidén de polimerizacién._Ejemplos de tales aditivos son materia
los do carga, pigmentos, colorantes, estabilizadorcs t6rmicos
(por ejemplo fosfito de trinonilfenilo, disulfuro dec tetrame-
tiltiuram), antioxidantes, estabilizadorcs frentc a la luz ul-
travioleta, negro dec humo, agentog formadores de nuclcos, agon -
tog anticgtdticos y compucstos mejoradores de la tingibilidad,

El proccdimiento de acucrdo con el invonto on estoc -
caso tieno ls ventaja especial de que los compucstos utilizados
ostdn mezclados muy homogeneamente con el polimcro, no sicndo
necegariq.un mezclado subsiguicnte.

El polimero que deja la bomba puede ser condncido -
dentro de un liquido inerte (por cjemplo agua o mctanol) con el
fin de enfriarlo, pero la solidificacién puede lograrsc también
enfriando el polimero en leatmosfora, También es posible uti-
lizar los polimeros formados en la bomba para hilar cn fusidn
o la forma de fibras e hilos, sin aislar previamente ¢l poli-
nero sélido. Esto puede lograrse disponiendo cn la salida de
12 bomba une hilera apropiada para hilar fibras o hilos.

Los polimeros obtenidos de acuerdo con el invento tie-
nen excelentes propiedades. Son resistentes a altas tempcratus-
ras y ftionon en muchos casos un punto de fusién muy alto; el
polimcro obtenido & partir de alfa, alfa-dimetil-propiolactona
por ejemplo, tienc un punto de fusidn dentro del margen dosde
240 a 2509C,

Los polimeros obtenidos son termopldsticos que pucden

] Qe
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gser configurados por'métodos conocidos(por cjemplo cxtrusidén
moldeo por inygccién,rmoldeo por soplado) a la formo de peli-
culas, ldminag,places, perfiles, tubos, fibras, hilos, cucrpos
noldeados macizos o huecos, y similares,

BJEMPLO I. Mezclas liquides de alfa, alfa-dimctial-
bota~propiolactona(pivalo-lactona) y diversas cantiadeos dc tri-
fenilfosfina fucron enfriadas hasta -129C y fueron suminstradas
a una prosién de 20 atm$feras a une bomba de engranajes extor
nos con un cespacio de¢ trabajo de 1,2 ml,Da envolvento deo la -
bomba de enganajes fué calentada cléctricamente hasta una tom-
peratura de 240 a 2502C. El tiempo dec permancncis de las mezclas
que habian dc ser polimerizadas en el espacio de trabajo de la
bomba de engrenajes fue regulada variando la volocidad de los
engrenajes. La temperatura de los polimeros on el lado de sali-
da de la bomba de engrenajes varid desde 250 a 2802C,.Tos poli--
meros que selisn de la bomba de engranajes fucron cnfriados rd-
pidamentc cn metanol a la temperatura ambiente.

Ia table 1 mucstra el rendimionto porcentual de poli~
moro obtenido(calculado con relacidén a la ontrade dc mondmoro)
referente a la concentracién de catalizador y al tiempo de por—

mancnecia,.

11~
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o TABLA I L

! i
.o 1

[
P
! 1

Moles de trifenilfosfi

————— ot
- tew gl

!
e R S
na por 100791884884 10,00510,011 0,02 ! 0,0410,0810,16 0,32
' Py ! IR
Tiempo de ! P ! toor
pormanencia, ) ! ! ! ! ¢ !
segundos . ! ! ! . !
13-14 ! 272,51 77,5 , 82 | 84 186 ;92
! . ! : . : .
] 1 : T : : 1 :
: v : ! ' !
15-17 165 470 175 , 83, 191,
- ! e L S
, — ! oy
* ! * ! ! * !
19-21 173 79 ! 81 " 90 191 |
26-28 . 78 186 ! ! 188 7 !

EJEMPLO II Mezclas!lfguidas de alfa, Alfa-dimetil-bota

propiolactona(pivololactona)!y tri-n-butil fosfina fucron cnfria-
!

das hasgta -12°C y fuc>on suministrad‘s, a una presién de 20 atmds-
fera o una bomba de engranajés externos con un cspacio de trabvajo
de 1,2 nl. Ia temperatura deila envolvento de la bomba de cngrang
jes, el tiempo de permanencia y la concentracidn de tri-n-butilfog
fina fueron hechos variar., La temperatura de los polimcros en el
lado de salida de la bomba de engranajos era 209C a 409C suporior

a la temperatura de la envolvente de la bomba de cngranajcs. Los

] D



polimeros que saltan de la bombz de engraenajes fucron cnfriados
rédpidanente on metano a ls temporatura ambiente.

La tabla II muestra cl rondimiento porcentual de po-
limero obtenido (caleculado en relacidn & la entrada de ménomsro)
rofurente a la temperatura, la concontracidn do catalizador y ¢l

tiompo de permencncia.

— b bt et 1 S

Holes de tri-n-butil< Tempera-! ! ! ! 1 !

fosfina por 100 moles!tura deD;020 005'6 01‘0 02‘0 ,0410,08
de pivalolactona 'e%voévcmn i

? l l

gn-! 1 ! ! ! !

Tiempo de permancncia 'en a: 1 Y 1 i i

scgundos 588 —8.; . ) ey {
78 £40.250 ' ! 791 B8 1 90 | 94 1 96

! L1 1 ! i !

9-10 240-250 I 1 1 CE !

! t ! r i z i

10-12 T 200-210 ' ! 1 P 941 95 1

! r ! ! ; ; !

14-16 ___$00-210 187 ! 91 ! 94 | 195 1

10-12 180-190 ; ! leer 4

8-10 .~ 150-160_! ‘ .94 ;

EJEMPIO ITI _

Una mezcla de pivalolactona, tri-n-butilfosfina, (0,02
on moles) y fosfito de trinonifenilo (0,05% en peso sobre ¢l to-
tal) fué polimerizeda tal como se describe en el ejomplo LT a
una temperatura de la envolvente de la bomba de cngrancjeos de 200

2 2102C y un tiempo de permanencia de 11 segundos, El rondirion-

~13~
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to de polimzro fué de 94% calculado sobre mondmero,

BJEMPLO IV Mezclas de pivelolectona, tri-n-butilfosfi
nzy opeionalmentc hexafluorofosfato de para-cloroboncenodiazorio
(un estabilizador del mondmero) fueron enfriadas hasta -109C y

fu:ron alimentadas de menora continua & una bomba de cngroncjes

extornos, La bomba fué mantenida a una temperatura de 240 o 265°C

el ticmpo de pormanencia de las mezclas en el espacio de trabojo

de la bomba de engranajes fué de 14 segundos,

En los experimentos citados en la tabla IIT se utili-~
zaron dos bombas de engranzjos externos, la bomba I tenfa wm -
espacio de trabajo de 1,2 ml y la bomba IT uno de 20 ml,

Bl IVL indice de viscosidad limitada quc es una modi-
da del peso molccular de los polimeros, fué determinado en alco

hol bencilico a 150°C,

. . TABLA III y
Dombz .do en-! e e' Estabilizador x Rendl— i IVL(dl/g)
BTCN2J0 ! } 18 % ,mlontoﬂ i

I , 0,04 ; - 94 1.38

I . 0.02 L - 1 90 © 1.36

I . 0.01 . - 1 88 - 2.0

I . 0.005 , - 1 79.5 , 2.2

II ;0.1 S - ' 97.5 ; 1.0

II ., 0.05 L - P94 ;1,16

11 © 0.004 . - 176 . 2.5

II . 0.05 , ¢+ ! 94 ;;0.90 )

II , 0.05 \ + ! 95 0,95 )

' ! ; i

II ! 0.04 ) £ 91.5 i 1,00

II ! 0.015 1t © 86 i 1.05;

11 - 4 " 87 " 2510) -

II ; 8:08 + t g7 1.13)
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2 4 = 0,00;7'.% en peso de hexafluorofosfeto de ;para-clorobenceﬁd.:.aéonio
- = nads de :es‘ca'bilizador’r;%

Esta solicitud que corresponde g la presen‘bada en Gragn Bro-
tafla, ol dia 11 de septiembre de 1.967, bejo el Noi 41.319/67, se aco-
ge s los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Prople-
dad Industrield

- 0 T Aw

1o~ Un procedimiento para lg polimerizacidn continuea en
masa de beta=lactonas con un dtomo de carbono alfs terciario o cuater=
nerio en presencia de un catelizador de polimerizacidm, que comprende
efectuar la polimerizacidn en el espacio de trabajo de una bomba glier=
nativa o de una bomba de engranajess

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn 1,
caracterizado porque la polimerizacidén se efectis en el espacio de tra-
bajo de unag bombg de engranajedy

3.~ Un procedimiento de acuerdo con lg reivindicacidn 2
caracterizado porque la bombs de engranajes es ung bomba de engranajes
externosy

4.~ Un procedimiento de acuerdo con ung cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la beta~lactons con
un Stomo de carbono slfs terciario o cuaternario es uma beta~lactona
wn &tomo de oarbono slfa sustitufdo por dialcohiley

5.~ Un procedimiento de acvuerdo con la reivindicacidn

4, caracterizada porgue lg bete~lactona es glfg, glfa-dimetil-

- 15 -



10

15

20

25

bete~propiolactona,
6.-Un procedimiento de acuerdo con une ~unlguicin de

128 reivindicaciones precedentes, caracterizado porque lo neoo
quc contiecne polimero que sale de la bomba estd on ostedo liquido
y ticne una temperatura de como mdximo 1002C por cucina del -
punto de fusién del polimero puro.

) 7.-Un procedimiento de acuerdo con la roivindicacidn
6, carcctorizado porque la masa que contiene polinmcro que sale

de la bomba tiene una temperatura de como mdximo 509C por cn-

- cima del punto de fusién del polimero puro.

8.-Un procedimiento de acuerdo con una cuclquicra de 1
1os reivindicaciones precedentes, caracterizado porque ¢l ca-
telizador de polimerizacidn es ﬁn compucsto orgdnico d¢ wn -
elenonto del grupo Va del sistoma periddico.

9.-Un procedimiento de acucrdo con la reivindicacidn
8, ccracterizado porque el catalizador de polimerizacidn es un
anina o fosfina tercieria, o un compuesto de amonio o de fos-
fonio cuaternarios.

10.-Un procedimiento de acuerdo con le reivindictcidn
9, caracterizado porque el catalizador de polimerizacidn cs una
fosfina trisustituida,

11.-Un procedimiento de acucrdo con le reivindicacidn
10, cerscterizada porque la fosfina trisustituids os tri-n-
butilfosfina,

12.Un procedimiento de acuerdo con una cuzlquicre dc

-1 6~
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las reivindicaciones precedentes, caracterizado porgue el'cata-
lizador de polimerizacién se utiliza en une cantidsad de 0,0001 a
10% en peso calculado con relacién al mondmero,

13.-Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn
12 caracterizado porque se utiliza 0,001 a 0,5% en peso.

14,-Un procedimiento de acuerdo con una cualquiera de
las rcivindicaciones precedentes, caracterizado porque la bomba
es montenida a una temperatura de al menos 802C,

15.-Un procedimiento de acuerdo con una cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la bomba
e3 mantcenida a una temperatura entre 1002C por debajo y 100¢C por
encima del punto de fusidén del polimero que se ha de preparar,

_ 16.-Un procedimiento de acuerdo con la reivindicociédn
15, caracterizado porque la temperatura de la bomba es mantoni-
da a una temperatura entre el punto de fusidn del polimero que
se ha de preparar y 1002C por encima de dicho punto de fusidn.

17.-Un procedimiento de acuerdo con una cualguicra de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el ticmpo
de permenencie de le masa en polimerizacién en el cspocio de tra-
bajo de la bomba estd entre 2 y 60 segundos,
o 18.-Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién
17, caracterizado porque el tiempo de permanencia estd entre 5
¥ 30 segundos.

19.-Un procedimiento de acuerdo con wna cualquisra de

. las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la mezcla

-17=



que se hg de glimentar g lg bomba e3 enfriada hagbs una beuberaturg

entre =1580 y & 1080,!

20,~ Un procedimiento para la polimerizacidn continma en

maga de beta=-lactonad,
Tl ¥y como se ha descrito en la Memoria que antecede ¥

con log fines que 36 han especificado.

Ssta Memoria consta de dieclocho hojas escritas a ma-

ouing por wia 8ola de sug carafo

- £9 S8 15
Madrid, 5%
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