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La presente invención se re fiere  a un nuevo procedimiento para 

la  obtención de poliparafenilenotereftalam ida y sus copolimeros de v is ­

cosidad inherente elevada.

La patente francesa 2.010.753 se re fie re  a composiciones ani­

sótropas de poliamidas aromáticas del tipo de la  poliparafenilenotereftali 

mida de viscosidad inherente generalmente*superior a 1 y de líquidos que 

pueden ser, al lado del ácido sulfúrico y dél acido fluorhídrico, diferen­

tes amidas y ureas, en particular la dimetilacetamida (BMAC), la  N-metil- 

pirrolidona-2 (NUP), la  hexametilfosfotriamida (HMPT) y la  tetrametilurea 

(TMU). Sales ta les como el cloruro de l i t io  ó de calcio pueden añadírsela 

las amidas y ureas, üh esta patente, se preconiza la preparación de la  -  

poliparafenilenotereftalam idaj (PPD-T) en la  mezcla HMPT/NMP en la  proporción 

1/2 en peso. Pero se sabe ahora queHMBT constituye un producto peligroso 

por sus propiedades cancerígenas, de modo que su utilización necesita grqn 

des precauciones que complican enormemente el procedimiento. Esta patentej 

menciona también la  posibilidad de preparar otros polímeros aromáticos in 

s itu  en el disolvente de las composiciones a h ila r . Se trata  por ejemplo 

del caso de la  poliparabenzamida cuya preparación en TMU es finalizada en 

presencia de LiCl procedente da la  neutralización por carbonato de l i t io  

del HC1 formado. Pero este procedimiento conduce a polímeros de débil vis­

cosidad. Ocurre igualmente con la  preparación de poli (cloro-p-fenilenoterqf 

taladida) en una mezcla de BMAC con 1 % de LiCl, pero se trata aquí de un 

polímero mucho más soluble que el PPD-T. Otras patentes más recientes úni 

camente preconizan, para la  obtención de PPD-T de alta viscosidad, el em­

pleo de disolventes orgánicos ta les  como la mezcla HMPT/ÑMP según la  soli-L 

ciíud de patente francesa 2.134.582 publicada el 8 de Diciembre de 1.S72 

e incluso el EMPT puro según la  US 3.850.888.

A.A. FER0D0V, V.M. SAVIN0V y L.B. S0K0L0V, Pol. Science URSS 

12. n^ 10 (l.9 7 0 ) describen la obtención de PPD-T en mezclas de.diferentes 

disolventes: NMP, DMAC, HMPT y TMU con bromuro ó cloruro de l i t i o .  Pero la

- il.
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viscosidad inherente de los polímeros obtenidos es siempre baja y no sobre­

pasa 2,6 despees de una maduración de 3 horas.

D. CHODKOWSKI, J .  MACKOWIAK, V. KOZLOWSKI y H. ORZECHOTfSKA, 

Polimery 1.971, p. 514-515, han descrito la  obtención de PPD-T en mezclas 

DMAC con cloruro de l i t io ,  bromuro de l i t io  ó cloruro de calcio . Aquí to­

davía la viscosidad de los polímeros obtenidos es bastante escasa.

La solicitud de patente francesa 2.301.548 publicada el 17 de 

Septiembre de 1.976 se re fiere  a la  preparación de PPD-T de viscosidad in­

herente de al menos 2,5  (medida en una solución a 25^0 y al 0 ,5  % en peso 

de PPD-T en 100 mi de acido sulfúrico al 96 % en peso) por reacción de p- 

fenilenodiamina y de cloruro de te re fta lo ilo  en una mezcla de NUP y de clo­

ruro de calcio en proporción de al menos 5 % con respecto a NMP, pero pre­

ferentemente superior y más a llá  del lim ite de solubilidad para quedar en 

suspensión e incluso en cantidad en peso al menos igual a la  cantidad en - 

peso de PPD-T formada s i se desean obtener valores elevados de la  v iscosi­

dad. Dicho procedimiento que preconiza y ejem plifica la  u tilización  de una 

gran cantidad de cloruro de calcio aparece costoso, d if íc i l  de realizar -  

industrialmente. Th particular dicho procedimiento u tiliza  cantidades tan 

importantes de cloruro de calcio , perfectamente conocido por su higrosooRi 

cidad, puede conducir a dificultades considerables de deshidratación, mani­

pulación, recuperación, regeneración y tratamiento de los efluyentes.

La invención se re fiere  a un procedimiento de obtención, en 

discontinuo, de una poliamida de fórmula genérica:

4NH-ylT\-NH-C0-R-C0).
\ /

en la que el 50 al 100 % de loa radicales R son radicales p-fenileno y 0 a 

50 % son radicales n-butileno, de viscosidad inherente da al menos 3 (met!i 

da a 25SC en una solución en ácido sulfúrico al ICO % y a la  concen

tración de 0 ,5  g de polímero en 100 mi de disolvente), caracterizado porque 

se hace reaccionar cloruro de te re fta lo ilo  y eventualmente cloruro de adi-j
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poilo, en una solución de parafenilenodiamina y/o de diamino-4,4'- adipani 

lid a, en una mezcla de N-metilpirroIidona-2 y de clorure de calcio en con­

diciones tales que:

-  el ó los cloruros de ácido y la  ó las diaminas estén en proporciones sqn 

siblemente estequiómetricas,

-  la  solución de diamina en la  mezcla NMP 4 CaClg sea homogénea y sustan­

cialmente anhidra,

-  la proporción en cloruro de calcio sea ta l que la relación C entre el -m
numero de moles de CaClg y el número de motivos:

y— \-Nn-V O \-NH-CO-H-CO-

sea de a l menos 0,70,

-  las cantidádes relativas de reactivos y de disolventes se eligen de ta l 

forma que al final de la reacción, la  proporción en polímero de la  compo­

sición obtenida esté comprendida entre 6 y 16 % en peso expresada con -  

respecto a la  N-metilpirrolidona-2.

La figura 1 anexa representa un gráfico en el que se llevan -  

en abscisas la  relación cloruro de calcio/NMP expresada en % en peso:
CaCl

ÜL %, en ordenadas la  relación polímero/NMP expresada en % en peso:
NMP

% y en líneas oblicuas las curvas correspondientes a diversas -mE?
relaciones molares expresadas por -  moles CaClg/motivo:

-NĤ  0  ^>-NH-CO-R-CO-

Ba este gráfico, elcuadrilátero A B C D representa los puntos 

correspondientes a l procedimiento según la  invención, que permiten obtener 

un polímero de viscosidad inherente superior a 3.

Los segmentos AB y CD corresponden respectivamente a las pro­

porciones en polímeros de 16 y 5 % en peso con respecto a NIC?. El segmento 

AD se encuentra en la curva correspondiente a una relación molar C de 0,70. m j
Finalmente, el segmento BC está situado en la línea de lím ite de solubili-
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dad del cloruro de calcio en la  solución de diamina. Eh la  figura 1, ae -  

traza a 8 % de CaClg/NMP, lo que generalmente se considera como un máximo 

y puede que no sea conveniente en algunas condiciones operatorias y en -  

particular cuando la  temperatura de la solución de diamina es muy baja y/< 

el medio muy anhidro.

Preferentemente, la  proporción en cloruro de calcio está com­

prendida entre 2 y 8 % en peso con respecto a NMP.

Los puntos marcados en este gráfico representan diferentes -  

ensayos realizados y descritos en los ejemplos.

Cuando se desea obtener el copolimero poliparafenilenoterefta- 

lamida-adipamida, se puede ó bien hacer reaccionar los cluroros de te re f- 

ta lo ilo  y de adipoilo en mezcla ó por separado en una solución de parafe- 

nilenodiamina, ó bien hacer reaccionar el cloruro de tere fta lo ilo  en una 

solución de diamino-4,4'- adipanilida solo ó en mezcla con parafenilenodj^ 

mina, ó incluso hacer reaccionar la  mezcla de cloruros en una soluión de 

la  mezcla de diaminas.

La adición del ó de los cloruros puede hacerse en una ó varias 

veces en intervalos que pueden variar deáde algunos segundos a algunos -  

dias de almacenamiento intermedio de la  mezcla de diamina y de prepolimerj 

asi obtenida.

Para mayor comodidad en lo que sigue del texto de la  presente 

Memoria, se u tilizará  el termino dicloruro para designar tanto el cloruro 

de terefta lo ilo  como su mezcla con clururo de adipoilo. Asimismo, se utili; 

zara el término diamina para designar tanto la  parafenilenodiamina como la  

diamino-4,4'-adipanilida ó su mezcla entre s i ó con el prepolímero eventual 

mente formado.

Para la realización del procedimiento según la invención, es 

muy importante que la  estequiometría entre dicloruro y diamina sea perfeo-¡- 

tamente respetada para conseguir una viscosidad elevada. Por tanto es con-j- 

veniente estudiar la reacción previamente mediante ensayos simples para -
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aju star la  relación entre dicloruro y diamina en función de su pureza res­

pectiva y de las  sequedad del disolvente.

La reacción entre el dicloruro y la diamina es muy rápida, del 

orden de algunos segundos a algunos minutos según la  temperatura,por lo qu 

es preciso efectúar el mezclado por medio de una agitación muy eficaz .

La disolución de diamina en la mezcla NMP 4* CaClg debe ser ho­

mogénea, es decir que no debe en particular contener, en el momento de su 

u tilización , cloruro de calcio solo ó complajado en suspensión que entorpe­

cería sin ninguna contrapartida su costo. Para e llo , la concentración en 

peso de cloruro de calcio en NMP no debe sobrepasar el 6 al 8 % en peso, 

aproximadamente, variando el lím ite  de solubilidad en función de la  propor 

ción en agua y de la  temperatura de la  solución de diamina, de la naturale!- 

za y la  cantidad de diamina, del procedimiento de disolución (tiempo y tan 

peratura en particular) así como de la  presentación del cloruro de calcio 

(polvo, escamas ó c r is ta le s ) .

La solución de diamina en la mezcla NMP 4- CaClg debe ser sus­

tancialmente anhidra, es decir que su proporción en agna no debe sobrepa­

sar 1.500 ppm pero generalmente se prefiere no sobrepasar 1.000 y preferen 

temente 500 inclnso 200 ppm en peso de agua.

La temperatura de la  solución de diamina será generalmente in­

fe rio r ó igual a 509c y preferentemente entre 0 y 30*C para la  obtención - 

de viscosidades elevadas, aúnque se pueda igualmente u tiliz a r  en algunos - 

casos temperaturas un poco más a ltas que 30^0, pero sobre todo temperatu­

ras in feriores a OSC, mientras la  solución de diamina no c r is ta lic e .

El cloruro de te re fta lo ilo  se introduce preferentemente en pol 

vo para no recalentar demasiado el medio reaccional aunque igualmente se 

pueda u tiliz a r le  en estado fundido. El cloruro de adipoilo, al estar en es­

tado líquido a temperatura ordinaria y hasta -2°C, generalmente se introdr 

ce en el medio reaccional en esta forma.

La viscosidad de los polímeros obtenidos mediantes el procedí
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miento según la invención es tanto más elevada cnanto dás cerca se trabaja 

de la  estequiometría real, es decir la  estequiometría que tenga encuenta 

la  pureza de los reactivos y del disolvente y que se determine mediante -  

ensayos previos en varias reáaciones molares situadas a una y otra parte - 

de la relación 1.

Además, la  temperatura de la  solución de diamina debe ser tan­

to más baja cuanto más elevada es la  concentración en polímero de la com­

posición fin a l. Sobre todo debe ser tanto más baja cuanto más débil es la  

concentración en cloruro de calcio . Tan es así que generalmente se prefie­

re u tiliz a r  una solución de diamina a una temperatura inferior a 20*0 pa­

ra una concentración en polímeros superior al 10 %. Asimismo, es preferi­

ble u tiliz a r una temperatura in ferior a 10*C cuando la proporción en clonh- 

ro de calcio con respecto a NMP es inferior al 4 % en peso.

El procedimiento según la invención permite obtener con una 

gran regularidad una PBD-T ó sus copolímeros derivados del ácido adípico 

de viscosidad inherente (medida como se ha dicho más arriba en HgSÔ  al -  

100 %) de al menos 3, generalmente superior a 4 y que alean za fácilmente 

5 e incluso 6.

Estos resultados excelentes del procedimiento según la  inven­

ción son tanto más sorprendentes cuanto se obtienen con concentraciones en 

cloruro de calcio que no sobrepasan su lím ite de solubilidad en la solución 

NMB/diamina e incluso a menudo muy inferior al 5 % en peso con respecto a 

NMP, mientras que la  solicitud francesa 2.301.848 muestra y ejemplifica qúe 

los valores más elevados de la viscosidad inherente de la  PPD-T se obtienen 

cuando una parte del cloruro de calcio está en fase sólida al comienzo de 

la  reacción y en particular cuando la cantidad en peso de cloruro de calcio 

es al menos igual a la  del polímero, lo que corresponde a una relación mo-L

la r  Cg *  moles CaClg/motivo:

-NH NH-C0-R-C0- superior a 2
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El procedimiento según la  intención presenta con respecto a -  

Un procedimiento con HMPT un interes industrial muy marcado a la Tez bajo 

los aspectos económico e higiénico y de seguridad^puesto que no presenta 

peligro alguno de toxicidad y, por esta razón, no necesita precauciones -  

particulares susceptibles de entorpecer a la vez la técnica y la  economía 

del procedimiento. Además, al ser NMP más estable que HMPT frente a reaccig 

nes de h id rólisis y term ólisis, sus pérdidas son muy reducidas durante los 

procedimientos de recuperación.

Con respecto al procedimiento de la solicitud francesa . . 

2.301.548, el procedimiento según la invención presenta un gran interes 

tanto desde el punto de vista técnico como desde el punto de vista económ:

co, por los débiles grados de CaCl practicados, lo que fa c ilita  enormemea
F , j

te  las operaciones de deshidratación, manipulación, recuperación, regenera

ción y tratamientos de los efluyentes.

Las poliamidas obtenidas según'la presente invención se u t i l i  

zan en la  fabricación de artículos en,forma tales como películas, hilos y}
t

fibras de elevados rendimientos por ejemplo por disolución en un disolven­

te  sulfúrico del polímero precipitado e hilado ó filmado por medios cono­

cidos. Los artículos así obtenidos pueden u tilizarse  por ejemplo como re­

fuerzo en las estructuras compuestas ó los artículos de caucho ta les como 

neumáticos, correas, bandas, e tc .

Los ejemplos siguientes se dán a títu lo  indicativo para ilus 

trar la  invención sin lim itarla en ningún modo.

Eh estos ejemplos, la  viscosidad inherente se calcula por me­

dio de la expresión siguientes:

VI

en la  que C es la  concentración en peso por volumen, expresada en gramos 

para 100 mi, siendo medida la  viscosidad relativa en una solución a 25^C 

en ácido sulfúrico al 100 % y a la  concentración de 0,5 gramos de polímero 

en 100 mi de disolvente.

ln n. relativa 
C

. . .
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La proporción en agua 3e los disolventes y soluciones se mide 

por el método cou lom étrico .

Ejentnlos 1 a 25

En un reactor de 45 l i t r o s , se introduce NMP a razón de 200 -  

ppm de agua y cloruro de calcio secado a 140^0 a presión atmosférica y quí 

contiene todavía 0,2 % en peso de agua en diferentes proporciones. Se ca­

lienta la  mezcla hasta 90*0. Se enfría y se aSade para-fenilenodiamina ha 

cia 60SC y se continua la refrigeración hasta temperaturas elegidas. Des­

pués se añade con fuerte agitación cloruro de te re fta lo ilo  en polvo en cas 

tidad exactamente estequiométríca con respecto a la  cantidad de p-fenilenc- 

diamina teniendo en cuenta la  pureza de los reactivos y disolventes. La -  

agitación es continuada durante 1 hora. Las cantidades de materias primas 

corresponden a la  obtención de 6 moles de polímero.

Las condiciones operatorias y los resultados obtenidos están 

consi^ados en el cuadro siguiente.

Ih este cuadro, se ha precisado:

-  la  proporción en polímero expresada en % en peso con respecto a NMP: PPB 

-T/NMP %,

-  la temperatura de la solución de diamina en NMP 4- CaClg, en el momento -  

de la introducción del cloruro: T*C,

-  la proporción en CaClg expresada en % en peso con respecto a NMP: CaClg

/NMP%,

-  la  relación: C ,m'
-  la viscosidad inherente: VI.

25

30
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. Ejemplos CaCl ^ 

NHP

Cm PPD-T
NMP

%

TSC VI

1 1,52 0,6 5,44 0 1,60
2 4,91 1,88 5,61 0 3,60
3 4,28 1,24 7,41 10 5,05
4 5,20 1,50 7,50 5 4,70
5 2,76 0,75 7,90 0 4,40
6 4,28 1,14 8,06 0 5,05
7 5,15 í  y 25 8,75 5 5,10
8 6,15 1,50 8,85 5 5,20
9 2,125 0,5 9,12 20 1,04

10 3,22 0,75 9,22 0 4,45
11 7,25 1,63 9,55 0 5,40

' 12 5,90 1,25 10,15 5 5,30
13 2,43 0,50 10}43 0 1,40
14 3,82 0,75 10,60 0 3,50
15 6,30 1,25 10,85 5 5,30
16 7,25 1,423 10,94 0 4,90
17 6,75 1,25 11,60 5 4,80
18 4,99 0,89 12,04 0 4,70
19 7,15 1,25 12,35 5 4, SO
20 7,25 1,18 13,19 0 4,90
21 4,70 0,75 13,45 -10 3,00
22 7,25 1,02 15,26 0 3,20
23 7,25 0,95 16,38 6 1,40
24 6,41 2,4 5,7 20 6,14
25 2,59 1,0 5,5 20 1.4

Eiemulo 26

En el mismo reactor que en los ejemplos anteriores, se intro-
duce 4,8 moles de cloruro de terefta ld ilo en polvo ai una solución de 3, 6
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moles de parafenilenodiamina y 1,2 moles de diamino-4,4'-adipanilida en -  

una mezcla NMP 4 CaCl. a 5^C ta l que la proporción en CaCl sea de 6,76 % 

en peso con respecto a NMP y que la relación molar CaClg/motivo medio de 

oopolímero sea de 1,50.

Se obtiene urna composición que contiene 9,49 % de un copolíme-' 

ro de viscosidad inherente 3,94.

Ejemplos 27 v 28

üh el mismo reactor que los ejemplos anteriores, se introduce 

1.052,85 g de cloruro de tere fta ló ilo  en polvo en una solución de 467,2 g 

de para-fenilenodiamina y de 274,2 g de diamino-4,4'-adipanilida en una -  

mezcla NMP 4 CaClg a 30^0 que contiene 235 ppm de agua.

Las condiciones operatorias y los resultados obtenidos son -

los siguientes:

Ejemplo 27 28

copol ímero/NMP % 5,7 5,5

CaClg/NMP % 6,42 2,59

CaClp
m motivo medio copolimero 2,39 1,0

viscosidad inherente 6,10 5,37

Ejemulo 29

Si un reactor de 2 l i t r o s , se introducen 93,25 g de cloruro d } 

te re fta lt ilo  en polvo en una solución de 41,34 g de parafenilenodiamina y 

24,23 g de diamino-4,4'-adipanilida en una mezcla NMP 4 CaClg a Ô C que 

contiene 235 ppm de agua.

Las condiciones operatorias y el resultado obtenido son los -

siguientes:

Copolímero/KMP % 16,7

CaClg/^MP % 5,54

"m 0,75

viscosidad inherente 4,11
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Esemplo 30

Ih un reactor de 45 l i t r o s , se prepara una solución que contig 

ne 648,25 g de parafenilenodiamina en una mezcla NMP 4- CaClg a 150 ppm de 

agna que se refrigera a OSC. Bi primer lugar se añaden 526,42 g de cloruro 

de tere fta lo ilo  y después de 3 minutos, 154,5 g de cloruro de adipoilo y 

finalmente después de 3 minutos todavía 526,42 g de cloruro de te re fta lo il 

Las condiciones operatorias y el resultado obtenido son los si

guientes:

Copolímero^íMP % 

CaClg/KM? %

m
viscosidad inherente 

Ejemulos 31 a 37

9,65

7,50

1,7

5,42

Se opera como en el ejemplo 30 pero añadiendo en primer lugar 

cloruro de adipoilo y después, en una sola vez, la  totalidad del cloruro 

de tere fta lo ilo  después de 3 minutos en los ejemplos 31- 32 -  33 -  35 -  3í 

y 37 y después de 12 minutos en él ejemplo 34.

Las demás condiciones operatoriasy los resultados obtenidos 

son los siguientes:

20 Ejemplos C.C1. 
NMP̂  %

Cm copolímero 
NMP %

T&C agua 
BB"...

*VI

31 2,59 1,0 5,5 20 235 4,81

32 6,15 . 2,90 4 ,5 30 M 4:<( 4r4r

33 2,80 0,75 7 ,9 0 M 5,62

25
34 4,25 0,76 12 0 n 4,12

* 35 6,75 1,5 9,6 0 320 5,05

í. - 36 5,6 1,25 9,45 0 W 4,25

37 6,41 0,90 15,20 H 235 4,03

Eiemulo 38

En un reactor de 2 l i t r o s ,s e prepara una solución que contiene 57l4ig

de p-fenilendiamina en una mezcla NMP+CaClg a .235 ppm de agua que se

.* '.r.
. : " ' . : , . . S . ^\ 7 : r.f- ' ' ' - .



12.

:

!

i

s

10

1S

20

25

refrigera a OQC.Se añade en primer lagar 13,69g de cloruro de adipoilo 

y despuós,trás una hora, 93,258 ^  oloruro de te re fta lo ilo .

Las condiciones operatorias y resultado obtenido son los s i­

guientes:

Copolímero/MMP % 15,8

CaClg/KMB % 5,er

0,75

viscosidad inherente 3,64

E.iemnios 39 y 40

Se opera como en el ejemplo 30 pero con cantidades y formas -

de introducción diferentes de los dos cloruros:

Ejemplos . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  39 40

temperatura de la  solución de diamina *C . . . . . . 10 30

introducción del cloruro de adipoilo . . . . . . . . 263,58 549,12

cantidad en g.

tiempo de refrigeración a 20SC en minutos . . . . . . 3 9

Introducción del cloruro de tere fta lo ilo  . . . . . . 925,80 609,06

cantidad en g

copolímero/MMP % ..................................... .... . 8,10 9,50

CaClg/KMP % ............................................. ................................ 6,14

. 1,58 1,33

viscosidad inherente . . .  .....................  . . . . . . . 4,65 3,8

Descrita suficientemente la  naturaleza del invento, así como

la  manera de realizarlo  en la  práctica, debe hacerse constar que las dis­

posiciones anteriormente indicadas son susceptibles de modificaciones de 

detalle en cuanto no alteren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1 .-  Procedimiento de obtención en discontinuo de una poliamidá 

de fórmula genéri6a:

/ ..
O \-NH-CO-R-CO^

en la  que 5o a 100 % de los radicales R son radicales p-fenileno y 0 a 50 

% son radicales n-butileno,de viscosidad inherente de al menos 3 -medida 

a 25SC en una solución en acido sulfúrico al 100 % . y a  la concen­

tración de 0 ,5  g de polímero en 100 mi de disolvente-, caracterizado por­

que se hace reaccionar cloruro de te re fta lo ilo  y eventualmente cloruro de 

adipoilo, en una solución de parafenilenodiamina y/o de diamino-4,4'-adi- 

panilida, en una mezcla de N-metilpirrolidona-2 y de cloruro de calcio en 

condiciones ta les que:

-  el ó los cloruros de acido y la  ó las  diaminas estén en proporciones -  

sensiblemente estequiométricas,

-  la solución de diamina en la  mezcla NMP 4 CaClg sea homogénea y sustan- 

eialmente anhidra,

-  la  proporción en cloruro de.calcio  sea ta l que la relación entre el 

número de moles de cloruro de calcio y el número de motivos:

H-CO-R-CO-

sea de a l menos 0,70,

-  las cantidades relativas de reactivos y de disolventes se eligen de ta l 

forma que al fin al de la  reacción, la  proporción en polímero de la  compo­

sición obtenida esté comprendida entre 5 y 16 % en peso expresada con res­

pecto a la N-metilpirrolidona-2.

2 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, caracterizado -  

porque la  proporción en cloruro de calcio está comprendida entre 2 y 8 % 

en peso con respecto a la  N-metilpirrolidona-2.

3 . -  Procedimiento según la reivindicación 1, caracterizado -

r.-' :Á

*
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porque la proporción en agua de la  solución de diamina en la mezcla NMP ^ 

CaClg es a lo sumo de 1.500 ppm y preferentemente a lo sumo 500 ppm.

4 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, caracterizado -  

porque la temperatura de la solución de diamina en la mezcla NUP 4- CaClg 

es inferior ó igual a 50^C.

5 . -  Procedimiento según la  reivindicación 4, caracterizado -  

porque la temperatura de la  solución de diamina está preferentemente com­

prendida entre 0 y 309C.

6. -  Procedimiento de obtención en discontinuo de una poliamidt 

ta l y como queda sustancialmente descrito en la presente Memoria; o ilu s­

trado en el dibujo adjunto.

Esta Memoria consta de 14 hojas escritas a máquina por una sg

la cara.

Madrid, 27A8H. t37§
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