
P A T E N T E  

D B

I N V E N C I O N

por "EN PROCEDIMIENTO PARA REGULAR EL PESO MOLECULAR DE 

LOS COMPUESTOS BASICOS DE NITRÓGENO", a favor de la  firma 

italiana MONTECATINI SOCIETA GENERALE PER L'INDUSTRIA 

MINORARIA E CHIMICA, residente en MILAN (I ta lia ) ,  Largo 

G. Donegaoi 1-2*

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento ae refiere  a un método que permite 

regalar e l peso molecular de lo s  compuestos obtenidos por 

condensación de epiclorohidrina coa compaestos amino.

MÓs particularmente, e l  invento se refiere a 

5* la  regulación del paso molecular de los  polioondensados

obtenidos por reacción (en presencia o ausencia de d iso l­

ventes y agentes de condensación) de una o mós aminas a l i -  

fátioaa, primarias de C^-C^ o secundarias de C -̂C^Q, con 

epiclorohidrina y una amina bis-secandaría a lifó t ic a , a io - 

10. mótioa o heterooíolioa .
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La preparación de los policoadensados básicos 

de nitrógeno puede efectuarse de diversas maneras- Recien­

temente se ha de sorito  an procedimiento muy venta joso, en 

el que la  sín tesis de dichos policondensadoa básicos de 
nitrógeno se efectna por reacción de nna o más aminas a l i -  

fá tioas , primarias o secundarias, con epiclorohidriáa y 

a esta primera condensación signe otra reacción con aminas 

bis-secanebrias, tales como la  piperazina, y la  adición de 

nn hidróxido y /o  carbonato alcalinotárreo, para neutrali­

zar e l  oloro ión ico formado.
Los policondensadoa asi obtenidos se emplean en 

la  preparación de fibras tex tile s  y de películas a base de 

p o lio le fin as  crista linas y de polímeros o copolímeroa 

a o r ilo n itr ílio o s  y anmentar la  receptividad de las fibras 

o. palíenlas a los  colorantes ácidos.
Objeto del invento que ahora se expone es nn 

procedimiento para regalar e l peso mole calar de los p o l i-  

condensados básicos de nitrógeno. Otro objeto es la  

preparación de polioondensados con peso moleonlar uniforme 

y relativamente bajo, lo s  onales tienen excelentes carac­

te r ística s  de estabilidad tármica y de extrusión.

Hemos descubierto sorprendentemente qne e l tama­

ño de la  molácnla de policoadensado está en relación con 

la  adición de hidróxido o carbonato alca lino o a lca lin otá - 

rreo, pues e l peso molecular aumenta hasta nn máximo a 

medida qne se aumenta la  cantidad de hidroxido o carbonato 

hasta nn valor dado, por encima del cual el peso molecular 

disminuye.

Más particularmente, se ha descubierto que 

empleando la  cantidad teó iioa  de hidróxido o carbonato

^ 2 **
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a lca lino o a lcalinotarreo necesaria para la  neutralización 

completa del c loro  ión ico  presente, e l  peso molecular 

alcanza un valor dado, que este valor decrece al añadir 

una cantidad de hidróxido o oarbonato alca lino o a lca lin otó - 

rreo superior a la  cantidad teórica  precisa para la  neutra­

liza ción , y que la  disminución del peso molecular es d irec­

tamente proporcional a l exceso de hidróxido a lca lin o añadido.

El procedimiento a que se re fiere  e l invento se 

oaractarizq por e l hecho de que, en la  preparación de com­

puestos básicos da nitrógeno obtenidos por polioondensaoión 

de epiclorohidriña con una. o más aminas a l ifó t ic a s , primarias 

de Cg-CgQ o secundarias de C -̂CgQ, y con una amina bis-secun­

daria a l ifó t io a , aromática o h eterocíc lica , se añade a la  

masa reacciona!, al fin a l de la  policoadensación, una canti­

dad de hidróxido o carbonato aloalino o a lca linotórreo supe­

r io r  a la  cantidad precisa para la  neutralización completa 

del c loro  ión ico formado.
El exceso de hidróxido puede estar oomprendido 

entre 1 y 100%.
Como hidróxidos o carbonatos a lca linos o a lc a l i -  

notórreos que puede u tilizarse  segón e l invento aquí expues­

to, cabe menoioaar: los  hidróxidos, carbonatos o bicarbonatos 

de sodio, potasio, l i t i o ,  amonio, rubidio, cesio , ca lc io , 

estroncio , bario o magnesio.
La obtención de un peso molecular bajo es parti­

cularmente ventajoso en la  extrusión de dichos policondenáa- 

dos en mezcla con p o lio le fin a s  u otros polímeros s in tá tioos .

Otra ventaja la  ofreoe e l hecho de que, empleando 

ana cantidad de hidróxido o carbonato alca lino o a lca lin otó ­

rreo superior a la  necesaria tóorioamente para la  neutrali-



= 4 =

zaoión, y dado que la  eliminación completa del hidróxido 

alcalino del policondensado es muy d i f í c i l ,  e l policondensado 

resalta sey, inesperadac^nte, más estable a l ca lor . El mismo 

efecto de estab ilización  ae obtiene añadiendo e l hidróxido 

5* o carbonato alca lino o alcaünotórreo a l policondensado

antes de la  hilatura.

Los policondensados obtenidos segdn este invento 

pueden usarse para preparar fib ras , pelícu las, cintas, 

artículos moldeados y análogos a base de polímeros s in t i t i ­

l o .  oos, mediante mazóla de e llo s  con los  citados polímeros

sin téticos en forma de polvos o soluciones, o mediante mez­

cla  de e llo s  en forma de un producto granulado o s in te r i-  

zado.

En los detalles de la  realización práctica de 

15* este invento cabe realizar diversas modificaciones y cambios

sin sa lirse  del esp íritu  n i del alcance del invento.

Los ejemplos que siguen ilustran e l invento sin  

lim itar su alcance.

E J E M P L O  1

 ̂ * En un reactor de acero inoxidable y de 300 l i t r o s

de capacidad, provisto de agitador, termómetro y tolva 

alimentadora, se introducen 28,28 kg de n-octadecilamina, 

disueltos en 45 kg de metanol.

A la  solución, mantenida a 259C, se añaden, a g i-  

25* tando, 19,45 kg de epiclorohidrina.

Se prosigue la  agitación durante 2 horas a 25-509(3, 

se eleva la  temperatura hasta 65 ?C y luego se agita  la  masa 

a esta temperatura durante 8 horas.
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de piperazina disueltos en 42 kg de metanol.
A continuación inmediata ae agregan gota a gota, 

en el cursorde 4 horaa, 22,7 kg de epiclorohidrina*
Se mantiene la  masa reaccioaal a 25-40SC durante 

90 minntos, ae eleva la  temperatura hasta 65*0 y luego ae 

mantiene la  masa reaocional a esta  temperatura-
A continuación ee añade hidróxido sódico en el 

curso de 8 horas y ae mantiene la  masa a 65-C durante 4 horas.

Luego se deposita la  masa en un reactor da acero 
de

inoxidable y/1000 l i t r o s  de capacidad, que contiene 600 

l i t r o s  de agua a 18se.
Se agita la  suspensión acuosa durante 2 horas y 

ae la  centrifuga, y la  torta acuosa se lava con agua y por 

til timo ae seca.

Variando la  cantidad de hidróxido a lca lino, se 

obtienen policondensados oon una viscosidad esp ecífica

esp) (determinada en una solución al 1% de isopropanol, 

a 253C) variable.

Las características de los policondensados obte­

nidos figuran an la  tabla que sigue:



Cantidad de hidróxido sódico 
añadida
(cantidad teórica  para la  neutra 
liza c ión : 18,20 kg) *** *}, esp

18,20 ' 0,30

18,60 0,26

18,97 0,23

19,0$ 0,22

19,49 0,20

E y E M P L O 2

Bn aaa autoclave de acero inoxidable y de 300 

l i t r o s  de oapacidad, provista de agitador, termómetro y 

tolva alimeatadora, se introducen 28p28 kg de a -octad ecil- 

15* acaina, d i s o l t o s  en 45 kg de metanol.

A la  solución, mantenida a 25SC, se añaden agitan­

do 19,5 kg de epiolorohidrina.
Despaós de agitar a 25-30$C durante 2 horaa, ae 

eleva la  temperatura a 65-C y se mantiene la  masa ea agita­

se* cióa , a esta temperatnra, durante 8 horas.

Luego se enfria la  masa hasta 25^0 y se anaden 

30,6 kg de piperazina disueltos en 45 kg de metanol.

A continuación inmediata se añaden gota a gota, 

en el curso de 4 horas. 23,5 kg de epiolorohidrina.

Se prosigue la  reacoión a 25-4DSC durante 90 mina-



tos, se eleva la  temperatura hasta 65 $C y se mantiene- la  

masa reacciona! a esta temperatura.

A continuación se anade hidróxido sódico en e l 

curso 3a 8 horas y lnego se mantiene la  masa a 65$C durante 

5* 4 horas.
Se deposita la  masa en una autoclave de acero ino­

xidable y de 1000 l it r o s  de capacidad, que contiene 550 

l i t r o s  de agua a 18se.
Se agita la  suspensión acuosa durante 2 horas y 

10. luego se la  centrifuga; la  torta  acuosa se lava con agua

y por óltimo se seca.
Variando la  oantidad de hidróxido a lca lin o, se 

obtienen policondensadoa con una viscosidad esp ecífica  

(determinada en solución a l 1% de isopropanol, a 25 eC)

15. variable.

Las características de lo s  policondensados obte­

nidos figuran en la  tabla que sigue:

Cantidad de hidróxido sódico añadida 
(cantidad teórioa necesaria para la  
neutralización: 18,59 kg) ^  esp

18,59 0,33

18*97 0,29

19,34 0,24
25.



Bn ana autoclave <3e acero inoxidable y de 300 

l it r o s  de capacidad, provista de agitador, termómetro y 

tolva alimentadora, ae introducen 28,3 kg de n-ootadecilami- 

aa, disueltos en 45 de metanol.

A ..la solución, mantenida a 25^0, se añaden agi­

tando, 19,4 kg de epiclorohidrina.

Se prosigne la  agitación a 25-3080 darante 2 horas, 

luego ae eleva la  temperatura hasta 65^0 y se mantiene la  

masa en agitación, a esta temperatura, durante a horas.

Seguidamente se enfria  la  masa hasta 25$C y se 

añaden 29,6 kg de piperazina en disueltos en 40 kg de meta­

nol.

A continuación inmediata se añaden gota a gota, 

en e l curso de 4 horas, 23 kg de epiclorohidrina.

Se prosigue la  reacción a 25-40$C durante 90 mi­

nutos, se eleva luego la  temperatura hasta 65$C y se mantie­

ne la  masa reaccional a esta temperatura.

A continuación se añade hidróxido sódico en e l 

curso de 8 horas y se mantiene la  masa a 65 $C durante 4 horas

Se deposita la  masa en ana autoclave de acero ino­

xidable y de 1000 l i t r o s  de capacidad, que contiene 600 l i ­

tros de agua a 1690.

Se agita  la  suspensión acuosa durante 2 horas y 

se la  oentrifuga; la torta aouosa se lava con agua y se seca.
Variando la  cantidad de hidróxido a lca lino, se 

obtienen polioondensados con una viscosidad esp ec ifica  (deter 

minada en solución al 1% de isopropanol, a 25^0 variable.

Las características de los  polioondensados obte-



oídos figuran so la  tabla que signe:

Cantidad de hidróxido sódico añadida
(cantidad teórica  necesaria para la  
neutralización: 18,33 kg) ^  esp

18,51 0,42

19,11 0,22

E J E M P L O  4

Bn un reactor de acero inoxidable y de 300 l it r o s

10. de capacidad, provisto de agitador, termómetro y tolva

alimentadora, se introducen 28,3 kg de n-ootadecilamina, 

d isueltos en 45 kg de metaaol.

A la  solución, mantenida a 2590, se añaden agi­

tando 19,4 kg de epiolorohidrina.

15* Se prosigne la  agitación a 25-30SC dorante 2 horas,

se eleva la  temperatura hasta 65SC y se agita la  masa a 

esta temperatura durante 8 horas.

Luego se enfria la  masa hasta 259C y se añaden 

28,9 kg de piperazina disneltos en 41 kg de metanol.

20* A ooatinnación inmediata se añaden gota a gota,

en e l curso de 4 horas, 22,5 kg de epiolorohidrina.

Se deja reaccionar la  masa a 25-4090 dtirante 

90 minutos, ae eleva la  temperatura hasta 65 90 y se mantiene 

la  masa reaccional a esta temperatura.

Luego se añade hidr óxido sódico en e l  onrso de25
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8 horas y se mantiene la  masa a 65^0 datante 4 hotae.

Se deposita la  masa en un reactor de acero inoxi­

dable y de 1000 l i t r o s  de capacidad, que contiene 600 l it r o s  

de agna a 18 $C.

5. Se agita la  suspensión aouosa durante 2 horas y

se la  centrifuga; la  torta aouosa se lava oon agua y se 

seoa.
Variando e l contenido de hidróxido a lca lino, se 

obtienen policonde nsados con una viscosidad específioa  

10. (determinada en solución ai 1% de isopropanol, a 25^0)

variable *

Las características de los  polioondensados obte­

nidos figuran en la  tabla que sigue:

15.
Cantidad de hidróxido sódico añadida 
(cantidad teórica  necesaria para la  
neutralización: 18,11 kg) ^ e s p

18,51 0,40

18,88 0,24

.20. E J E M P L O  5

En un reactor de acero inoxidable y de 400 l it r o s  

de capacidad, provisto de agitador, termómetro y tolva a i i -  

mentadora, se introducen 53,3 kg de n-dodeoilamina, d isu el- 

toa en 50 kg de metanol.
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A la  solución, mantenida a 259C, se añaden agi­

tando 53,3 kg de epiolorohidrina.

Despaja de agitan durante 2 horas a 25-309C, se 

eleva la  temperatura hasta 65^C y se mantiene la  masa en 

agitación a esta temperatura durante 8 horas.

Después de en friar hasta 25-C, se añaden 51)6 kg 

de piperazina dianeltos en 80 kg de metanol.

A oontinuacián inmediata se añaden gota a gota 

en e l onrso de 4 horas, 38,85 kg de epicloroh idrina.

Se deja reaccionar la  masa a 25-40SC dorante 

90 minutos, se eleva la  temperatura hasta 652C y se man­

tiene la  masa reacoional a esta temperatura.

Luego se añade hidróxido sádico en el curso de 

8 horas y se mantiene la  masa a 65^0 durante 4 horas.

Se diluye la  mezcla raaocional en unos 300 l i t r o s  

de metanol y se la  f i l t r a  para eliminar e l cloruro sádico; 

luego se evapora e l diaoloente.
Variando la  cantidad de hidróxido a lca lin o , ae 

obtienen policondensados con una viscosidad e sp e c ífica  

(determinada en solucián al 1% de isopropanol, a 25-C) 

variab le .

Las características de los policondensados obte­

nidos figuran en la  tabla que sigue:
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Cantidad de hidr óxido sódico añadido 
(cantidad teórica  necesaria para la  
neutralización: 51,2 kg)



N O T A

Descrito e l objeto del presente invento, se de­

claran nuevas las siguientes reivindicaciones, con p r io r i­

dad de la  so lic itu d  de patente ita liana &s 22746/61 del 

19 de Diciembre de 1961*

1 . Un procedimiento para regular e l  peso moleoular 

de los  compuestos básicos de nitrógeno obtenidos por policon - 

densación de apiclorohidrina con una o más aminas a l i fá t i ­

cas, primarias de Cg-Cgp o secundarias de C -̂C^Q, y con
una anina bis-seoandaría á lifá t ica , aromátioa o h e te ro c ío li-  

oa, caracterizado por el hecho de que al fin a l de la  p o l i-  

conde nsaoián se añade a la  masa reacciona! una cantidad 

de hidróxido o oarbonato alcalino o alcalinotárreo superior 

a la  necesaria para la  neutralización completa del c loro  

ión ico formado.

2. Ún procedimiento conforme a lo definido en la  
reivindicación 1, caracterizado por e l hecho de que, en concep­

to de reguladores del peso molecular, se usan hidróxidos, 

carbonatos o bicarbonatos de sodio, potasio, l i t i o ,  amonio 

rubidio, oesio, magnesio, estroncio o bario*

3* Un procedimiento conforme a lo  definido en las re i 

vindicaciones precedentes, caracterizado por e l heoho de 

que e l exceso de hidróxido o carbonato alcalino o 

alcalinotárreo respecto a la  cantidad neoesaria teórica ­

mente para la  neutralización completa del cloro ión ico formado 

en la  reacoión de policondeasación está comprendido entre 1 y
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Un procedimiento conforme a lo  defin ido en la s  

reiv indicaciones precedentes, caracterizado por e l  hecho de que 

lo s  policondensados se obtienen por reacción de o c ta d e c il-  o 

dodeoil-amina con epicloroh idrina y piperazina.

- 14 -

5v Un procedimiento para regular e l  pego molecular de 

los  compuestos básicos de nitrógeno'.

10!.'

3 .

Según se describe y re iv in d ica  en la  presente memoria 

descriptiva  que consta de catorce hojas fo lia d a s  y escr ita s  a 

máquina por una so la  de sus caras.

Madrid; a 10 de diciembre de 1;962.

MONTECATINI SOCIETA GENERALE PER 
L* INDUSTRIA MINERARIA E CHIMICA.
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