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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

a favor de
PERFOGIT Societá, per Azioni - de nacionalidad italiana - 
domiciliada en MILANO ( Italia ), Via Omenoni, 2,

por:
" Procedimiento y aparato para la policondensación continua

de aminoácidos ",
—.... —==s:= { O0O * —

M e m o r i a  D e s c r i p t i v a

El objeto de esta patente es un procedimiento y 
un aparato para la polimerización o más exactamente polieon— 
densación de aminoácidos.
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Esta invención puede aplicarse en general a todos 

los amino-ácidos con ana longitud de cadena (que se defini­
rá más adelante) de 6 por lo menos, pero se describirá de­
talladamente con relación al ácido amino-dndecancico, cuya 
longitud de cadena es 11, ya que en el estado actual de la 
técnica químico industrial, este ácido es aquel cuya poli- 
condensación, conforme esta patente, presenta la máxima 
importancia práctica* Otro ácido al cual puede aplicarse 
muy ventajosamente esta invención es el ácido amino—enán— 
tico*

Constituyen más exactamente esta invencién un 
procedimiento y una instalación para la policondensación 
continua de amino-ácidos*

Se han propuesto hasta ahora diversos métodos 
y aparatos para la polimerización continua de substancias 
varias, pero ninguno de ellos es aplicable industrialmente 
a la policondensación de amino-ácidos de la clase mencio­
nada los cuales en la práctica han sido siempre sometidos 
a la policondensación por medio de procedimientos discon­
tinuos* Los amino-ácidos que interesan, presentan la pro­
piedad de que sus polímeros pueden producir fibras átiles 
para la industria textil, puliendo también recibir diferen­
tes otras formas como cintas, varillas, hojas y similares, 
especialmente por fusión y expulsión a través de orificios 
apropiados*

La longitud de cadena es una magnitud cuyo signi­
ficado es ya conocido en la técnica, pero que para mayor

claridad puede especificarse diciendo que queda determina­
da por el ndmero de átomos de carbono que constituyen la 
cadena principal, incluyendo por consiguiente el átomo 
de carbono del grupo carboxilo pero no los átomos de car—
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"bono que forman parte de las ramificaciones o cadenas la­
terales o de grupos que eventualmente hayan substituido ¿to­
mos de hidrógeno de la cadena principal*

La invención se describirá con referencia espe­
cialmente al ácido amino-undecanoico cuya fórmula es NHg" 
(CHgiio-COOH.

Este áoido se obtiene industrialmente bajo la for­
ma de una pasta que contiene 4-5-55% del ácido monomero en 
estado sólido y el resto constituido por agua* El agua fí­
sicamente mezclada o incorporada al monomero se elimina en 
la fase inicial del procedimiento como se dirá más adelante* 

Durante la condensación se forma sin embargo nue­
va cantidad de agua pero precisamente en la proporción de 
una molécula (H^O) cada vez que se unen dos grupos termina­
les o sean un grupo aminico y un grupo carboxilico* Para 
mayor claridad de expresión daremos a esta agua el nombre 
de "agua de reacción" para distinguirla del agua incorporada 
físicamente al monomero y a la cual designaremos por "agua 
inicial"* La eliminación del agua inicial constituye eviden­
temente una operación de desecación a la que nos referimos 
con el nombre de "desecación del monomero"*

Establecidos estos principios, la invención se 
comprenderá mejor con referencia a los planos adjuntos, en 
los cuales:

La figura 1, representa esquemáticamente un ejem­
plo de ejecución de la invención, y

La figura 2, otro ejemplo de ejecución* 

Refiriándonos en primer lugar a la figura 1, se 
indican por -10-, -10'- dos recipientes de carga y de dese­
cación constituidos prácticamente por autoclaves capaces
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de resistir ana presión conveniente de algunas atmósferas 
por ejemplo de 3 a 15 atmósferas y que están provistos de 
medios de caldeo indicados esquemáticamente con envolventes 
de circulación de fluido -11-, -11'- y serpentines -12-,
-12'- cuya forma y disposición pueden variar a voluntad, como 
se comprenderá fácilmente* Los autoclaves están provistos 
de válvulas -1 3-, -13*— reguladas para permitir la salida 
del vapor cuando este alcanza una presión conveniente* Por 
-14—, -14*— se indican dos manómetros* Los autoclaves pre­
sentan las aberturas de descarga -15-, -15*-, cerradas por 
las llaves -16-, -16'- que comunican con el tubo —17— de 
carga del verdadero recipiente de condensación indicado por 
-18— y que se describirá luego* En los autoclaves -10-, —10' 
se introduce el monómero -19-, -1 9'— mezclado con agua y se 
calienta hasta una temperatura por lo menos próxima al panto 
de fusión, que en el caso del ácido amíno-undecanoico es de 
unos 185s 0* Entre tanto, el vapor de agua se desprende por 
las válvulas -13-, -13'- cuando ha alcanzado la presión con­
veniente*

Se cargan alternativamente el uno o el otro de 
los autoclaves y se deja el mono mero en cada uno de ellos 
hasta conseguir su desecación o hasta que el contenido en 
agua del monómero haya descendido al límite deseado* Cuan­
do la presión del vapor ha descendido hasta el punto en que 
cesa de salir por las válvulas -1 3-, -1 3 '- se completa la 

desecación manteniendo siempre el material, que puede haber 
comenzado a condensarse, al estado de fusión, abriendo la 
válvula y dejando que la presión en el interior se iguale 
a la presión ambiente, y se pone luego el autoclave en co­
municación con el recipiente de condensación abriendo la 
válvula —16— o -16'—. La instalación se regula de modo que
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te de condensación -18— cuando el otro ha terminado de ha­
cerlo, de modo que en dicho recipiente de condensación -18— 
se mantenga un flujo prácticamente ininterrumpido de mate­
rial fundido que al entrar en dicho recipiente puede ya con­
tener polímeros de bajo peso molecular*

EL recipiente de condensación presenta de pre­
ferencia una forma prolongada y para mayor facilidad se ha 
representado cortado mostrando tínicamente sus dos extremos 
y sus dimensiones dependen de la producción, es decir, de la 
cantidad de material que debe fluir a través del recipiente, 
permaneciendo en el el tiempo suficiente para que la conden­
sación avance hasta el grado de viscosidad final deseado, co­
mo se explicará luego*

El recipiente -18— está dispuesto en forma tal 
que obligue al material fundido que desciende por él a re­
correr una trayectoria mayor que la longitud del propio 
recipiente y se disponga en hilos o láminas relativamente 
delgadas*

La conformación interna del recipiente deba, 
sin embargo, adaptarse al hecho de que la viscosidad del 
material aumenta progresivamente de la parte superior a 
la inferior al aumentar su peso molecular a medida que avan­
za la condensación* Una disposición conveniente y que sa­
tisface los fines indicados es la representada como ejem­
plo en la figura 1* Segóh se representa en ella el reci­
piente -18- está provisto en su interior de planos incli­
nados -20— que en su conjunto determinan una especie de la­
berinto que obliga al material fundido -21- a recorrer la 
trayectoria indicada en la figura* Estos planos inclinados 
reciben en la técnica el nombre de "chinanes".
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Para mantener el finjo regular de material lí­
quido en toda la altura del recipiente -18- mientras dura 
la condensación, la inclinación de los planos inclinados 
aumenta de la parte superior a la inferior de modo que la 
velocidad del material en condensación permanece prácti­
camente invariable a pesar del aumento en su viscosidad#

La presión interna del recipiente -18- se man­
tiene no sensiblemente superior a la presión ambiente y 
preferiblemente igual o inferior a la misma, lo que se con­
sigue por ejemplo, por un tubo de escape -22- provisto de 
una llave -23-# Puede tambián establecerse en el inte­
rior del recipiente -18- una atmósfera de gas inerte. Por 
otra parte este recipiente está provisto de medios de cal­
deo que se indican esquemáticamente como una envolvente de 
circulación de fluido -24- pero que pueden ser otros cual­
quiera convenientes.

Los planos inclinados internos se calientan tam­
bién a temperatura igual o no demasiado diferente de la de 
las paredes, preferiblemente superior.

La temperatura de las diversas partes del apara­
to de condensación -18— se mantiene entre 1906 y 270S C.

La reacción dura generalmente entre 6 y 10 ho­
ras y puede determinarse exactamente en cada caso midien­
do la viscosidad del polímero formado. Por ejemplo cuando 
el polímero deba ser hilado para aplicaciones textiles, esta 
viscosidad, medida como viscosidad relativa en solución a 
0,5% en cresol,(es decir, la relación entre el aumento de 
viscosidad del cresol al disolver en el el 0,5% de polímero 
y la viscosidad del cresol puro) debe aproximarse al valor 
óptimo de 0,85. Sin embargo, el tiempo indicado no consti­
tuye un valor limitativo por cuanto y como ya es sabido, una
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vez conseguida la viscosidad deseada puede prolongarse el 
calentamiento siempre que el producto contenga un estabili­
zador de la viscosidad apropiado#

Para obtener un producto dotado de las carac­
terísticas satisfactorias se ha observado que el producto 
de condensación descargado fundido del recipiente -18- debe 
mantenerse en dicho estado de fusión durante un tiempo su- 
fuciente para obtener una uniformidad prácticamente cons­
tante en la longitud de cadena de la molécula del polímero# 

Para ello y segdn se indica esquemáticamente se 
-dispone un recipiente -25- provisto de la envolvente -26- en 
el cual puede dejarse al polímero fundido, en atmósfera de 
gas inerte, durante el tiempo necesario#

Este tiempo varia segón los polímeros y segán 
la temperatura empleada y puede determinarse exactamente por 
análisis fraccionados del polímero, por disolución o por 
precipitación, segán los métodos ya conocidos#

En la práctica puede ser suficiente observar si 
se ha alcanzado la uniformidad deseada en la longitud de ca­
dena del polímero por las propiedades de hilatura del mismo 
que puede ser hilado con regularidad y características cons­
tantes y elevadas.

El funcionamiento de la instalación resulta evi­
dente por lo que se ha dicho# Se comprenderá que si el mo- 
nomero y eventualmente los polímeros bajos o precondensados 
penetran en el recipiente de condensación fundidos y prác­
ticamente libres del agua inicial, el agua de reacción a me­
dida que vá formándose en el recipiente -18-, se elimina 
por el tubo de escape -22- de una manera especialmente efi­
caz gracias a la forma en que el material fundido avanza a 
través del recipiente -18- y principalmente gracias al hecho
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de que el material fundido en forma de hilillos o láminas 
delgadas ofrese una superficie suficientemente grande, como 
se ha observado en el práctica, para permitir una elimina­
ción satisfactoria del agua de reacción a medida que se 
forma* Si por el contrario el monomero o los precondensa- 
dos eventuales al entrar en el recipiente -18- contienen 
todavía agua inicial, esta se eliminará en el mismo reci­
piente -18- en el cual se completa o eventualmente se efec­
túa la desecación al mismo tiempo que se elimina el agua de 
reacción*

La figura 2 representa esquemáticamente otro 
ejemplo de ejecución de la invención, según el cual el mo— 
nomero, especialmente el ácido amino-undecanoico en lugar 
de ser desecado y fundido al mismo tiempo, bajo presión, es 
previamente desecado, total o parcialmente, incluso a la 
presión normal o al vacio, siendo luego suministrado al 
aparato de condensación en forma de polvo seco* En este ca­
so el polvo podría ser cargado de una manera continua en el 
recipiente de condensación por cualquier disposición con­
veniente, pero en general se considera preferible cargar el 
monomero al estado de fusión aín cuando ello no sea esen­
cial y pueda efectuarse la carga con el monomero en polvo* 
Una disposición conveniente para ello es la representada en 
la figura 2* En ella se indica por -30- un recipiente en 
el cual se funde el monomero seco, este recipiente trabaja 
a la presión ambiente y está provisto de los medios de cal­
deo convenientes que se indican esquemáticamente por la en­
volvente -31- y un serpentín -32-* El monomero sólido es 
cargado de un modo continuo en el recipiente -30- y fluye 
continuamente del mismo, fundido junto con los precondensa—

dos que eventualmente se hubieran formado* Para conducir

30
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al monomero fundido en cantidad constante y regulable al 
recipiente de condensación, puede emplearse cualquier dis­
posición conveniente, por ejemplo una rosca transportadora 
-33— como se representa en la figura 2.

Esta rosca puede ser convenientemente calentada, 
por ejemplo por medio de una envolvente -34— o por cualquier 
otro medio adecuado y en este caso puede ser alimentada tam­
bién con el monomero sólido, pudiendo también efectuarse en 
ella una cierta precondensación. El recipiente de conden­
sación con todos sus órganos correspondientes asi como el 
recipiente en el cual se deja el polímero fundido hasta com­
pletar la condensación, pueden ser iguales a los de la fi­
gura 1 y por tanto, tratándose de figuras esquemáticas se 
han indicado en igual forma y con iguales números de refe­
rencia que en la figura 1# Según otra forma de ejecución 
de la invención podría introducirse el monomero húmedo e 
incluso en forma de pasta en el recipiente de condensación 
-18- efectuándose en este caso la desecación y fusión en el 
mismo recipiente. En este caso la carga podría efectuarse 
mediante una disposición de carga como la rosca -33- a otra 
conveniente o también podrían ser introducidos directamente 
en el recipiente -18- el polvo húmedo o la pasta.

Debe hacerse observar que aún cuando en todo lo 
que antecede se ha hablado únicamente del ácido monomero, de 
su polímero, del agua inicial y del agua de reacción, no que­
da por ello excluido el hecho de que pudieran encontrarse 
presentes otras substancias durante la práctica del proce­
dimiento. Puede ser conveniente, por ejemplo, añadir al 
monomero o añadir al producto durante una fase cualquiera de 
la condensación, un estabilizador apropiado de la viscosidad, 
por ejemplo ácidos orgánicos de cualquier tipo capaces de

30
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. "bloquear los grupos aminicos terminales o también ácidos 
inorgánicos# Estos estabilizadores son ya conocidos en la 
técnica. Incluso el agua dejada en el producto en las de­
bidas proporciones puede substituir en parte a dichos esta- 

5 bilizadores#
Se han descrito hasta ahora como ejemplo algu­

nas formas de ejecución preferidas de la invención, aón 
cuando esta no queda limitada por ellas sinó que comprende 
todas las variantes y modificaciones que los técnicos pue- 

10 dan introducir en ella. Conforme con lo que se ha dicho
anteriormente cada vez que en las reivindicaciones se ha- 
habla de "monomero" se entenderá que si este ha sido some­
tido a calentamiento y se ha fundido puede contener y ge­
neralmente contendrá precondensados constituidos por fraccio 

15 nes polímeras de bajo peso molecular.
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Se reivindica como objeto de esta patente:
1 . — Procedimiento para la policondensaoión con­

tinua de amino—ácidos caracterizado por hacer pasar de una 
manera continua el amino—ácido a través de un espacio de 
condensación calentado, mientras el agua que se forma en la 
condensación es eliminada continuamente, siendo tales la 
temperatura del e spacio de condensación y el tiempo duran­
te el cual el producto permanece en él, que este se con­
densa hasta alcanzar una viscosidad final previamente de­
terminada.

2. — Procedimiento segón la reivindicación 1 , en 
el cual el amino-ácido se hace llegar al espacio de conden­
sación después de haber sido desecado hasta un contenido de
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agua previamente establecido.
3*— Procedimiento segdn la reivindicación 2 

el cual la desecación es prácticamente total.
, en

4. — Procedimiento segdn la reivindicación 1, en 
el cual se hace llegar el amino-ácido al espacio de conden­
sación en estado de fusión.

5. - Procedimiento segdn la reivindicación 1, en 
el cual el espacio de condensación se encuentra a presión 
no superior a la presión atmosférica y el producto durante 
la fase de condensación lo recorre en forma tal que pre­
senta una superficie bastante extensa para favorecer la eli­
minación del agua de reacción.

6. - Procedimiento segdn la reivindicación 5, en 
el cual el producto en fase de condensación recorre el es­
pacio de condensación en forma de una lámina delgada.

7. — Procedimiento segdn la reivindicación 5, en 
el cual el producto en la fase de condensación recorre el 
espacio de condensación en forma de hilos delgados.

8. — Procedimiento segdn la reivindicación 1, en 
el cual el producto polímero, una vez alcanzada la viscosi­
dad deseada es mantenido al estado de fusión en ausencia, de 
oxígeno hasta que se obtiene una uniformidad suficiente de 
la longitud de las cadenas moleculares.

9*- Procedimiento segdn las reivindicaciones 2 o 
3y en el cual el amino-ácido monomero es desecado en estado 
de fusión.

10. - Procedimiento segdn la reivindicación 1, en 
el cual el agua inicial contenida en el amino-acido monomero 
se elimina tambión en el espacio de condensaeidh.

11. - Procedimiento segdn una o más de las reivin­
dicaciones anteriores en el cual el amino-ácido es el ácido
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amino-undecanoico#
12. — Aparato para la policondensación continua de 

amino-ócidos que comprende medios para conducir en forma con­
tinua el amino-ácido monomero a un recipiente de condensación 
provisto de medios para permitir la eliminación continua del 
agua formada durante la condensación y medios para calentar 
el recipiente de condensación a una temperatura adecuada, con 
relación a la producción y a las dimensiones de dicho reci­
piente, para producir ana condensación del producto tal que 
este alcance una viscosidad final previamente fijada#

13. — Aparato según la reivindicación 12 en el 
cual el recipiente de condensación está provisto de tubos 
de escape para la salida del vapor del agua contenida even— 
tualmente en el monomero y del agua de reacción y de guias 
para conducir al producto en fase de condensación apropia­
das para mantener al producto en forma tal que presenta una 
gran superficie#

14#— Aparato según la reivindicación 13, en el 
cual las guias están constituidas por láminas inclinadas dis­
puestas en laberinto#

15.- Aparato según la reivindicación 14, en el 
cual están calentadas también dichas guias#

16#- Aparato según la reivindicación 14, en el 
cual la inclinación de dichas guias aumenta a medida que 
el producto avanza en proporción a su viscosidad creciente#

17*- Aparato según la reivindicación 12, en el 
cual se disponen medios para desecar al amino-úeido monomero 
en estado de fusión#

18#— Aparato según la reivindicación 12, en el 
cual se disponen medios para fundir el amino—úcido monomero 
y,conducirlo fundido al recipiente de condensación#
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19. - Aparato según la reivindicación 12, en el 
cual se dispone un recipiente para mantener al polímero fun­
dido en ausencia de oxígeno durante el tiempo conveniente,

20. — Aparato según la reivindicación 12, en el 
cual se disponen medios para conducir al amino-úcido en es­
tado sólido al recipiente de condensación#

21. - Procedimiento esencialmente como se ha des­
crito .

22. - Aparato esencialmente como se ha descrito y 
representado.

23. - Procedimiento y aparato para la policonden- 
sación continua de amino-ácidos.

Esta memoria consta de trece páginas, escritas 
por una sola cara#

BARCELONA, <)g ;53 
P.A#
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