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L_a presente invencién se refiere a un nuevo procedimiento parsg
;._Var_qbtefn;ién de polii:ara‘fepilenot.ereftalamida y sus copolimeros de vis-
cosidad inherente elevada. .

La pateiit.:e francesa 2;610.753 se refiere a compo'siciones ani-
5 sétropas de poliamida‘s aromaticas del tipo de la pgliparafenilenotereftal_g
mida de viscosidad inherente generalmente superior a 1 ¥ de liguidos que |
pueden ser, al lado del decido sulférico y deél dcido fluorhidrico, diferen-
tes amidas ¥y ureas, en particula}' la dime;bila_oetamida_(DMAC), la N-metil-
pirrolid'ona-a (™P), la hexametilfosfotriamida (HMPT) y la tetrametilurea
10 (TMU). Sales tales como el cloruro de 1itio & d@e calcio pueden afiadirse:a |
las amidas y ureas. In esta patente, se preconiza la prepasracidn de la -
poliparéfenilenotereftal_ahida__— (PPD-T) en la mezcla HMPT/NMP en la propozi;cién
1/2 en peso. Pero se sabe ahora ~queHMI’T constituye un producto peligroso
por sus propiedades éancerfgenas, de modo que su utilizacién necesita gran
15 des precauﬁones que complican enormemente el procedimiento. Esta patente
menciona' también la posibilidad de preparar otros polimeros aromdticos in|
situ en el disolvente de las composicionés a hilar. Se trata ‘por géemplo
del caso de la poliparabenzamidae cuya preparacion en ™MU es finalizuda en
presencia de LiCl procedente dg. la ngutralizacién por carbonato de litio

20 del HC1 formado. Pero este procedimiento conduce a polimercs de débil vis+

I

cosidad. Ocurre igualmente coﬁ' la preparacién de poli (cloro-p=fenilenotere

talaida) en wna mezcla de DMAC con 1 % de LiCl, pero se trata aqui de un
‘polimero mucho mds solvble que el PPD-T. Otras patentes mis recientes dni

camente preconizan, para la obtencidn de PFD-T de alta viscosidad, el em-

25 pléo de disolventes 6rggnicos tales como la mezcla HMPT/NMP segin la solid
citud de patente francesa 2.134.582 publicada el 8 de Diciembre de 1,972
e incluso el HMPT puro segin la US 3.850.888.

A.A. FERODOV, V.M, SAVINOV y L.B. SOKOLOV, Pol. Science URSS

12, n? 10 (1.970) describen la obtencidn de PPD-T en mezclas de diferentes

30 | disolventes:; NMP, DMAC, HMPT y TMU con bromuro 6 oloruro de litio. Pero la




10

15

20

25

30

viscosidad inherente de 108 polimeros obtenidos es siempre baja.y no sobre-
pasa 2,6 despuds de una maduracién de 3 horas.

D, CHODKOWSKI, J. MACKOWIAK, W, KOZLOWSKI y H., ORZECHOWSKA,
Polimery 1.971, p. 514~515, han descrito la obtencidn de PFD~T en mezclas
DMAC con cloruro de litio, bromuro de litio & cloruro de calcio. Aqui to-
davia la viscosidad de los polimeros obtenidos es bastante escasa.

La solicitud de patente francesa 2.301.548 publicada el 17 de
Sepbiembre de 1.976 se refiere a la preparacién de PFD=T de viscosidad ins
herente de al menos 2,5 (medida en una solucidn a 25°C y al 0,5 % en peso
de PPD-T en 100 ml de dcido sulffirico al 96 % en peso) por reaccién de p-
fenilenodiaming y de cloruro de tereftaloilo en una mezela de NMP y de clo-
ruro de calcio en proporcion de al menos 5 % con respecto a NMP, pero pre=
ferentemente superior y mds alli del l{mite de oolubilidad pars quedar en
suspensidn e incluso en cantidad en peso al menos igual a la cantidad en -
peso de PFD-T formada si se fesean obtener valores elevados de la viscosi-
dade Dicho procedimiento qhe preconiza y ejemplifica la utilizacidn de und
gran cantidad de cloruro de calcio aparece costoso, dificil de realizar -

industrialmente. En particular dicho procedimiento vtiliza cantidades tan

importantes de cloruro de calcio, perfectamente conocido por su higroscopi

cidad, puede conducir a dificultades considerables de deshidratacion, mani
pulacién, recuperacidn, regeneracién y tratamiento de los efluyentes.
La invencidn se refiere a un procedimiento fe obtencién, en =

discontinuo, de una poliamida de férmula genérica:

: --(-NH-@-NH-CO-R-CO)E!

en la que el 50 al 100 % de los radicales R son radicales p~fenileno y 0 a
50 % son radicales n~butileno, de viscosidad inlerente de al menos 2 (medi
da a 259C en una solucidn en dcido sulfirico al 160 5 ¥ a la concen

tracién de 0,5 g de polimero en 100 ml de disolvente), caracterizado porgue

se hace reaccionar cloruro de tereftaloilo y eventualmente cloruro de adi-
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| vn polimero de viscosidad inherente superior a 3.

-3

poilo, en uma solucidn de parafenilenodiamina y/o de diamino—4,4'— adipanil
lida, en una mezcla de N~metilpirrolidona—2 y de cloruro de calcio en conw
diciones tales que:
~ ¢l 6 los cloruros de acido y la & las diaminas estén en proporciones sen
siblemente estequidmetricas,

- la solucién de diamina en la mezcla NMP & CaCl, sea homogénea y sustan-
cialmente anhidra,

- la proporcidn em cloruro de calcio sea tal que la relacién ﬁn entre el -

némero de moles de Call, ¥ el ntmero de motivos:

.naa-co-a-co-

sea de al menos 0,&0,
= las cantidddes relativas de reactivos y de disolventes se eligen de ta;
forma que al final de la reaccién, la proporcidn en polimero de la ocompo-
sicién obtenida esté Eomprendida entre 5y 18 % en peso expresada con -
respecéo a la N~metilpirrolidona—=2.

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

en abscisas la relacidn cloruro de calcio/’MP expresado en % en peso:
CaCl

NMP

4
1¥ﬂ§§§!2 % 3 en lfneas oblicmas las curvaes correspondientes a diversas -
relaciones molares expresadas por %n = moles CaCla/motivoe

-NB@-NB-CO-R-CO-— :

2 %, en ordenadas la relacién polimero/NMP expresada en % en peso:

En este grafico, elcuadrilatero A B C D representa los. puntos

correspondientes al procedimiento segin la invencién, que permiten obtener

Los segmentos AB y CD corresponden respectivamente a las pro-
porciones en polimeros de 16 ¥ 5 % en peso con respecto a NMP, El segmento

AD se enguentra em la cmrva correspondiente a una relacidn molar Cm de 0,70

Finalmente, el seguento BC estd sitlado en la linea de l{mite de solubili-

e B L Py P




10

15

20

25

30

' taloilo y de adipoilo en mezcla § por separado en una solucién de parafe~

4=

dad del cloruro de calcio en la solucién de diamina. Bn la figura 1, ae -
traza a 8 % de CaClz/NMP, lo que generalmente se considera como un maximo
y ruede que no sea conveniente en algunas condiciones operatorias y en -
particular cuando la temperatura de la solucién de diamina es muy baja y/g
el medio muy anhidro.

Preferentemente, la proporecidon en cloruro de calcio estd com—
prendida entre 2 ¥ 8 % en peso con respecto a NMP,

Los puntos marcados en este grifico representan diferentes -
ensayos realizados y descritos en los ejemplos.

Cuando se desea obtener el copolimero poliparafenilenotereftas

lamida~adipemida, se puede 6 bién hacer reaccionar los cluroros de teref-

nilenodiamina, 6 bién hacer reaccionar el cloruro de tereftaloilo en una
solucién de dismino~4,4'~ adipanilida solo ¢ en mezcla con parafenilenodig

mina, § incluso hacer reaccionar la mezcla de cloruros en una soluidn de

la mezcla de diaminas.
!

La adicidn del & de los cloruros puede hacerse en una 4 varias
veces en intérvalos que pueden variar desde algunos segundos a algunos -
dias de almacenamiento intermedio de la mezcla de diamina y de prepolimers
asi obtenida.

Para mayor comodidad en lo que sigue del texto de la presente
Memor{a, se utilizard el término dicloruro para designar tanto el clururo
de tereftaloilo como su mezc¢la con clururo de adipoilo, As{mismo, se utili
zara el término diamina para designar tanto ia parafenilenodiamina como la
diamino~4,4'-adipanilida é su mezcla entre si § con el prepolimero eventual
mente formado.

Para la realizacién del procedimiento segin la invencidn, es
muy importante que la estequiometria entre dicloruro y diamina sea perfece

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

veniente estudiar la reaccién previgmente mediante ensayos simples para -

AL IN
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ajustar la relacién entre dicloruro y dismina en funcidn de su pureza res-
pectiva y de las sequedad del disolvente.

La reaccién entre el dicloruro y la diamina es muy rdpida, del

orden de algunos segundos a algunos minutos segﬁn la temperatura,por lo qu
es preciso efectiar el mezclade por medio de una agitacién muy eficaz. l

La disolucién de diamina en la mezcla NMP 4 CaCl, debe ser ho-
mogénea, es decir que no debe en particular contener, en el momento de su
utilizacidén, cloruro de calcio solo & complejado en suspensién que entorpe-
ceria sin ninguna contrapartida su costo. Para ello, la concentracidn en

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

aproximgdamente, variando el limite de solubilidad en funcidn de la propop]

cién en agna y de ia temperatura de la solucidn de diamina, de la natural
za ¥ la cantidad de diamina, del procedimiento de disolucién (tiempo y tem
peratura en particular) asi como de la presentacidn del cloruro de calcio
(polvo, escamas & cristales).

La solucién de diamina en la mezcla NMP 4+ CaCl, debe ser sus-
tancialmente anhfdra, es decir que su proporcidn en agua no debe sobrepa-
sar 1.500 ppm pero generalmente se prefiere no sobrepasar 1.00C y preferen
temente 500 incluso 200 ppm en ﬁeso de agua. .

La temperatura de la solucién de diamina serd generalmente in-
ferior ¢ igual a 509C y preferentemente entre 0 y 802C para la obiencidn ~
de viscosidades elevadas, afmque se pﬁeda iguwalmente utilizar en algunos -
casos temperaturas wn poco mas altas que 302C, pero sobre todo temperatu~
ras inferiores a 09%C, mientras la solucidn de diamina no cristalice.

El cloruro de tereftaloilo se introduce preferentemente en pol
vo para no recalentar demasiado el mediq reaccional afinque igualmente se
pueda utilizarle en estado fundido. El cloruro de adipoilg, al estar en es-
tado liquido a temperatura ordinaria y hasta -29C, generalmente se introdu
ce en el medio reaccional en esta forma.

La viscosidad de los polimeros obtenidos mediantes el procedi~
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miento segin la invencidn es tanto mas elevada cuanto mae cerca se trabaja
de la estequiometria real, es decir la estequiometria épe tenga encuenta
la pureza de los reactivos y del disolvente y que se determine mediante —
cnsayos previos en varias relaciones molares sitfiadas a una y otra parte +
5 |de la relacién 1.

Ademds, la temperatura de la solucién de diamina debe ser tan-
to mgs baja cuanto mas elevada es la concentracidn en polimero de la com=
posicidn final. Sobre todo debe ser tanto mas baja cuanto mas ddbil es la
concentracién en cloruro de calcio. Tan es as{ que generalmente se prefie:
10 re utilizar una solucién de diamina a una temperatura inferior a 202C pa-
ra una concentracidén en polimeros superior al 10 %, Asimﬁémo, es preferi-
ble utilizar una temperatura inferior a 109C cuando la proporcidén en clort=
ro de calcio con respecto a NMP es inferior al 4 % en peso.’

El procedimiento segin la invencién pergite obtener con una
" 15 | gren regularidad una PPD-T & sus copolimeros derivados del acido adipico
de viscosidad inherente Gmedida como se ha dicho mas arriba en H,50, al -
100 %) de al menos 3, generalmente superior a 4 y que alcan za fdcilmente

5 e incluso 8.

Estos resultados excelentes del procedimiento seghn la inven-|
20 cién son tento mas sorprendentes cuanto se obtiemen con concentraciones e#
cloruro de calcio que no sobrepasan su lfmite de solubilidad en la solucion
NMP/diamina e incluso a ménudo muy inferior al 5 % en peso con respecto a
NMP, mientras que la solicitud francesa 2.301.548 muestra y ejemplifica que
los valores mis elevados de la viscosidad inherente de la PFD=-T se ohtienI;
25 cuando wa parte del cloruro de calcio esta en fase sdlida al comienzo de
la reaccién y en particular cuando la cantidad en peso de cloruro de calcio
es al menos igmal a la del polimero, lo que corresponde a una relacién mo-

lar C = moles CaClg/yotivo:

P el TS N

. .nn<<:::::>~NH-c0-R-c0- superior a 2
30 .- '
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El procedimiento segin la-invenci6n presenta con respecto a -~

un procediﬁiento con HMPT un interes industrial muy marcado a la vez bajo
los aspectos econdmico e higiénico y de seguridad- puesto que no presenta
peligro alguno de toxicidad y, por esta razén, no necesita precauciohes -
particulares susceptibles de entorpecer a la vez la técnica y la economia

del procedimiehto. Ademds, al ser NMP mas estable que HMPT frente a reaccis

nes de hidgélisis y termélisis, sus pérdidas son.mny reducidas durante log

procedimientos de recuperacidn.

Con respecto a} procedimiento de la solicitud francesa . .

2,301,548, el procedimiento segin la invencién presenta un gran interes

tanto desde el punto.de vista técnico como desde el pmto de vista econdmi
co, por los débiles grados de CaCl2 practicados, lo que facilita emormemen
te las operaciones de deshidratacién, manipulacién, recuperacién, regeneql
¢idén y tratamientos de los efluyentes.

Las poliamidas obtenidas segfn ‘la presente invencidén se utili:

zan en la fabricacién de articulos en forma tales como peliculas, hilos )
fibras de elevados rendimientos por ejemplo por disolucidén en un disolvenL
te sulfurico del polimefo proecipitado e hilado & filmado por medios cono—
cidos. Los articulos asi obtenidos pueden utilizarse por ejemplo como re-
fuerzo en las estructuras compuestas ¢ los articulos de caucho tales como
neumiticos, correas, bandas, etc.

Los ejemplos siguientes se dén a titulo indicativo para ilus-
trar la invencidn sin limitarla en ningfn modo.

Bn estos ejemplos, la viscosidad inhérente se calcula por me-
dio de la expresidn siguientes: |

VI = QB %relativa

en la que C es la concentracidn en peso por volimen, expresada en gramos
para 100 ml, siendo medida la viscosidad relativa en wna solucidn a 25°C

en dcido sulfirico al 100 % y a la concentracién de 0,5 gramos de polimer

(-]

en 100 m1 de disolvente,
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La proporcién en agus de los disolventes y socluciones se midei

4 .
por el metodo coulométrico,

Ejemplos 1 g 25

En un réactor de 45 litros, se introduce NMP a razén de 200 -
ppm de agua ¥ cloruro de calcio secado a 1402C a presién atmosférica y qud
contiene todavia 0,2 % en peso de agua en diferentes proporciones. Se ca-
lienta la mezcla hasta 902C, Se enfria y se afiade para-femilenodiamina ha
cia 802C y se continua la refrigeracién hasﬁa temperaturas elegidas. Des;

pués se afiade con fuerte agitacidén cloruro de tereftaloilo em polvo en can

diamina teniendo en cuenta la pureza de los reactivos y disolventes, La -
agitacién es continuada durante 1 hora. Las cantidades de materfas primas
corresponéen a la obtencidn de 6 moles de polimero.

Las condiciones operatorias y los resultados obtenidos estdn
consignados en el cuadro siguiente.

In este cuadro; se ha precisado:
~ la proporcién en polimero expresada en % en peso con respecto a NMP: PFD
~T/NMP %, _
- la temperatura de la solucidn de diamina en NMP 4 CaCly, en el momento -

de la introduccién del cloruro: T4C,

o

/NMP 7%, '
- la relacién: C,

~ la viscosidad inherente: VI.

tidad exactamente estequiométrica con respecto a la cantidad de p-fenilend~

- la proporcidn en CaCl2 expresada en > en peso con respecto a NMP: Ca012
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. Bjemplos Cacl, o c_ %g:_g T2¢ i
NMP ]

1 1,52 0,6 5,44 0 1,60

2 4,91 1,88 5, 61 0 3, 60
3 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 1,25 8,75 5 5,10

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 1,68 9,55 0 5,40

12 5,90 1,25 10,15 5 5,30

15 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 1,428 10,94 0 4,90

17 6,75 1,25 11,60 5 4,80

20 18 4,99 0,89 12,04 0 4,70
19 7,15 1,25 12,35 5 4,50

20 7,25 1,18 13,19 0 4,90

21 4,70 0,75 18,45 =10 3,00

22 7,25 1,02 15,26 0 8,20

26 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 4,14

1Ejemnlo 26
In el mismo reactor que en los ejemplos anteriores, se intro-
: 30

duce 4,8 rioles de cloruro de tereftaldilo en polvo en una solucidn de 3,6
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1.052,85 ¢ de cloruro de tereftaldilo en polvo en una solucidn de 467,2 g

~10-

moles de parafenilenodiamina y 1,2 moles de diamino-4,4'~adipanilida en -

una mezcla NP + CaCl, a 5°C tal que la proporcidn en CaCl2 sea de 6,76 %

en peso con respecto a NMP y que la relacién molar Cacia/hotivo medio de
copolimero sea de 1,50.

Se obtiene uma composicidén gque contiene 9,49 % de un copolime-

ro de viscosidad inlerente 3,94,

Ejemplos 27 v 28

En el mismo reactor que los ejemplos anteriores, se introduce

de para~fenilenodiamina y de 274,2 g de diamino=4,4'~adipanilida en wna -
mezcla NMP + CaCI2 a 302C que contiene 235 ppm de agua.
Las condiciones operatorias y los resultados obtenidos son ~

los signientes:

Ejemplo 21 28
copolimero/NMP % 5,7 By5
CaCl/NUP % 8,42 2,59

CGCIg
C il rd
m Hotivo medio copolimero 2,39 1,0
viscosidad inliersnte 6,10 5,37
Ziemplo 29

En un reactor de 2 litros, se introducen 93,25 g de cloruro dg
tereftalbilo en polvo en una solucidn de 41,31 g de parﬁfenilenodiaﬁina y
24,23 g de diamino—4,4'¥adipanilida en una mezcla NM? + Ca012 a 02C que
contiene 235 ppm de aguae

Las condiciones operatorias y el resultado obtemido son los =~

siguientes:

Copolimero/NMP % 15,7
CaC1, /P 5% 5, 54
¢, 0,75
viscosidad inherente 4,11
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Ejemplo 30

BEn wn reactor de 45 litros, se prepara una solucidn que conti%
ne 648,25 g de parafenilenodiomina en una mezecla NMP 4 CaCl2 a2 150 ppm de
agua que se refrigera a 0°C. En primer lugar Se afiaden 526,42 g de clorurg
de tereftaloilo y después de 3 minutos, 154,5 g de cloruro de edipoile y
finalmente despuds de 3 minutos todavia 526,42 g de cloruro de tereftaloill

Las condiciones operatorias y el resultadoe obtenido son los si

guientes:

Copolimero/NMP % . 9,68
CaClz/NHP % 7,80
¢ o ’ 1,7
viscosidad inherente 5,42
Biemplos 31 a &7

Se opera como en el ejempio 30 pero afindiendo enprimer lugar
cloruro de adipoilo y después, en una sola vez, la totalidad del cloruro
de tereftaloilo después de 3 minutos en los ejemplos 31~ 32 - 33 - 35 ~ 3§
¥y d;spués de 12 minutos en ol ejemplo 34.

Laé demas condiciones operatoriasy los resultados‘obtenidos
son los siguientes:

Tjemplos CaCl c copolimero T2C agua VI

Nup® 4 m NP 4% |
31 2,59 - ° 1,0 5,5 20 235 4,81
32 6,15 . 2,90 4,5 30 " 4,44
33 2,80 0,75 1,9 o »- 562
34 4,25 0,75 12 0 " 12
35 8,75 1,6 9,6 0 320 505
36 5,6 1,25 9,45 6 - " 4%
37 6,41 0,90 15,20 " 235 4,08

Ejemmlo 38

En un reactor de 2 litros,se prepara una solucidn que contiene 57,4lg

+de p-fenilendiamine en una mezcla NMP+Cac12 a 235 ppm de agua que se
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refrigera a 09C.Se afiade en primer lugar 13,60g de cloruro de adipoilo

y despuls,trés una ho{gw, 93,25g de cloruro de tereftaloilo.

—r

Las condiciones operatorias y resultado obtenido son los si-

guientes:
Copolimero NMP % 15,8
03012/NMP % 5,5%
c ' 0,75
viscosidad inherente 3,64
Ejemplos 39 v 40

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

de introduccidn diferentes de los dos clormros:

Ejanplos...oo’...........-.-..' 39 40
temperatura de la solucidn de diomina 2C o o o o o o 10 30
introduccién del 010!‘112‘0 de adipﬂilo » » ® @ o @ 8 o 263, 58 549’ 12

cantidad en g.

tiempo de refrigeracion a 209C en minutos o« s « o os 3 9

Introduccidn del cloruro de tereftaloilo « « o o o o 925,80 609,06

cantidad en g

OOPOIIMETO/NMP % ® ® 8 % ¢ o s 9 @ 6 8 s e e .s e o 8, 10 9’50
CBClam‘P 74 L R I R I T T T S T S T ST S SR Y ) 6,15 6’14
cmOQQQootou-nnvo'ononat-'oa 1958 1933
viscosidad inherente « ¢ s v 4 o o o o o 8 0 6 ¢ « o 4, 65 3’8

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi como
la manera de realizarlo en la practica, 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 obtencidn en discontinuo de una poliemida

—(—NH-@—NH-CO-R-CO-% o

— o —_ -

de férmula genérisa:

en la que 50 a 100 % de los radicales R son radicales p—~fenileno y 0 a 50
% son radicales n-butileno,de wiscosidad inherente de al menos 3 -medida

a 25%C en una solucién en acido sulfirico al 100 % . _ ¥'a la concen~
tracién de 0,5 g de polimero en 100 ml de disolvente=, caracterizado por—
que se hace reaccionar cloruro de tereftaloilo y eventualmente cloruro de
adipoilo, en una solucién de parafenilenodiamina y/o de diamino-4,4'~adi-
panilida, en una mezcla de N-metilpirrolidona-2 y de clorpro de calcio en
condiciones tales que:

~ el & los cloruros de dcido y la & las diaminas estén en proporciones -

sentiblemente estequiométricas, : .
=~ la solucién de diamina en la mezcla NMP 4 Ca012 sea homogénea y sustan-
cialmente'anﬁfdra,

~ la proporcidn en cloruro de. calcio sea tal que la relacién qﬂ entre el

némero de moles de cloruro de calcio y el nimero de motivos:

-ua-@—xa-co-mco-

-~ las cantidades relativas de reactivos‘y de disolventes se eligen de tal

sea de al menos 04,70,

forma que al final de la reaccidn, la proporcidn en polimero de la compo-
sicidn obtenida esté comprendida entre 5y 18 % en peso expresada'cﬁn res-
pecto a la N-metilpirrolidona-2.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracterizado -
porque la proporcidén en cloruro de calcio esta comprendida entre 2 y 8 %
en peso con respecto a la N-metilpirrolidona~2.

3.~ Procedimiento segim la reivindicacidn 1, caracterizado -
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porque la proporcidn en agua de la solucién de diamina en la mezcla NMP +
CaCl2 es a lo sumo de 1.500 pm y preferentemente a lo sumo 500 ppm.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracterizado -
porque la temperatura de la solucién de diamina en la mezcla NMP + CaCZ!.E2
o8 inferior ¢ igral a 509C.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 4, caracterizado -
porque la temperatura de la solucién de diamina estd preferentemente com=
prendida entre 0 y 30%C,

6.~ Procedimiento de obtencidn en discontinuo de wna poliamida
tal y como queda sustancialmente descrito en la presente Memoria, © ilus-
trado en el dibujo adjunto.

Esta Memorfa consta de 14 hojas escritas a maquina por una 8o

.

la cara.

Madrid, 27 ABR. 1978
REONE-POULIN C-TEXTILE,
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HOJA UNICA.

Fig. 1

Madrid...2 7 QAR 1973
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