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por "UN PROCEDIMIENTO PARA AISLAR POLICONDBNSADOS DE NI TRG-
GENO BASICO", a favor de la firma MONTECATINI SOCIETA GENB-
RALE PER I 'INDUSTRIA MINERARIA B CHIMICA, de nacionalidad

italiana, residente en MILAN (Italia), Largo G. Donegani 1-2.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un prooedimiento para
aislar policondensados de nitrdgeno bdsico de la masa reac-
cional y, mds particulaxmente, el aislamiento de los poli-
condensados de nitrdégeno bdsico obitenidos por reacaidn (en
presencia o ausencia de disolventes y agentes de condensa-
cidn) de una o més.aminas glifdticaa, primerias de 03-030
0 secundarias de 64-060, con epiciavhidrina y con anha
amina big-secundaria alifdtica, aromgtica o heterociclica.

La preparacién de policondensadog de nitrégeno

'bésico puede efectuarse de diversas maneras. Recientemente
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sintesis de estos policondensados de nitrdgeno bﬁaico se
efectua por reaccidn de una o mds aminas alifdticas, prims-
rias o secundarias, oon epiclorohidrina y a esta primera
condensacidn'sigue otra reaccidn con aminas bis-secundarias,
tales como la piperazina, y la adicidn de un hidréxide
alcalino para neutralizar el cloro idnico formedo.

Los policondensados que asi se obtienen se uti-
lizan en le preparacidn de fibras textiles y peliculas a
bege de poliolefinas oristalings y de otros polimeros o
copolfmeros sintdticos, més particularmente polimeros y
copolimeros de sorilonitrilo, para aumentar la receptividad
de las fibras y las pelfculas a los colorantes 4cidos.

En procedimientos énteriores. la separacidn del
policondensado de la masa reaccional se efectuaba por desti-~
lacidn del disolvente, despuds de filtrar el cloruro sédicq
formadoj pero e esta manera quedaban también en el produc-
to obtenido los policondensadoé de peso molecular muy bajo,
que tienen el inconveniente de ser solﬁbles en agua,

| Ahora hemos degcubierto sorprendentemente, y este
es uno de los objetos de esie invento, que el aislamiento
de los policondensados de nitidgeao bdsico puede simplifi-
carse extraprdinériamenta substituyendo las operaciones de
filtracidn y destilacidén por la precipitacidn del policon-
densado oon ague, seguida por filtracidn, por eliminacidn
del cloruro sédico residual mediante lavado con agua y por
secado.

Asi es posible eliminar del policondensado los
productos de peso molecular muy bajo formados durante la

reeccidn, los cuales son solubkes en agua y por consiguien=
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te se elimihan de la torta de policondensado junto con el
cloruro sddico.

La posibilidad de eliminar del policondensado
los productos solubles en agua constituye evideantemente una
ventaja notable, mds particularmente porgue permite aislar
une fraccidn homogénea de policondensados.

. Los polioondensédos aislados segin este invento
mejoran 1a capacidad de hilatura de la composicién de
policondensado/polimero sintétic 0.

También cabe realizar-la precipitacidn de los
policondensados en aguafque contenga dispersa 12 poliolefi-
na. Mds particularmente, el método de este invento se re-
fiere al aislamiento de policondensadoé de nitrdgeno bdsico
preparedos por medio de l=s operaciones siguientes:

1) una o mds emines aligdticas, primarias de Cz-Cz,

o secundarias de Cy-Cgo, 8e hacen reaccionar con epi-
clorohidrina en presencia o ausencia de disolvente;

2) ala primera condensacidn sigue otra condensacién
con amines bis-secundarisg tales como la piperazina,
posiblemente junto con otra cantidad de epiclorohidri-
ng; '

3) ame afiade a la masa rezcocional un hidrdézido alcealino,
pars neutralizar el cloro idnico formado durante la
policondensacidn; '

4) se precipita con agua a 169-4090, y més particularmen-
te a 10-25°C, 1la mesa reaoéional, empleando 2 a 20
paries en peso de agua por 1 parte en peso de la mezcla
reacoional (con exclusién del disolveats);

5) se separa por filtracidn el policondensado precipitado
con agua y se le lava con agua a temperaturas §e

10 a 40°C, y mds particularmente de 10 a 25C;
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6) se seaa, segdn un método tecnolégico conocido, la
torta acuosa separada.

De los liquidos de lavado que contienen el di-
golvente y que se han usado en la reaccidn, es posibdle
Tecuperar el disolveate por destilacidn sencilla o de
Vapor.

Los policoadensados obtenidos segdn este invento
son partiocularmente aptos para usar como modificafores tin-
tdreos en la preperacidn Ge fibras, peliculas, tintas y
andlogos a base de polfmefos.olefinicos o acrilonitrilicos.
Los policondensadog pueden granularse, solos o en mezcla
con otros polimeros sintéticos en polvo, o bien pueden
usarse directamente en estado de polvo; también pueden
usarse mezclas de policondensados granulados con polimeros
sintdticos granuledos. Sn los detalles de la reelizacién
préctica de este invento cabe efectuar diversas variaciones
y modificaciones sin por eso salirse de su alcance.

Los ejemplos que siguen ilustran el invento sin

limitar su alcance.

EJEFNPLO 1

En un reactor de acero inoxidable, de 550 litros
de capacided y provisto de¢ agitador, te rmémetro y tolva
alimentadora, se introducen 50,9 kg de n-octadecilamina
disueltos en 80 kg de metanol.

4 la solucidn, mantenida a 25°C, se aijladen agi-
tando 35 kg de epiclorohidrina.

Despuds de agitar durante 2 hores a 25-302C, 86

aumenta la'temperatura hesgta 65¢C y se mantiene la masa
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a esta temperatura durante 8 horas, mientras se agita.

Luego se enfria la masa haste 25°C y se afiaden
54,2 kg de piperazins disuel-tos en 83 kg de metanol. A con-
tinuacidén inmediate se afiaden gota a gota, durente 4 hores,
40,8 kg de epioclorchidrina.

Se mantiene la mage reaccional a 25-402C durante
90 minutos, se eleva la temperatura hasta 65¢C y luego se
mantiene ia masa reaccional a esta temperatura.

Se afiaden entonces 33,8 kg de hidréxido sddico
en el curso de 8 horas y a continuacidn se mantiene la masa
a2 65°C durants 4 horss.

A continuacidn se vierte la masa reaccional en
un reactor de acero inoxidable, de 2000 litros de capaci-
dad, que contiene 1200 litros de agua a 17°C.

Se agita le suspensidn acuosa durante 3 horas y
se la ceatrifuga; la torta acuosa, que todavia contiene
7055 de agdia, se lava con agua hasta eliminar de la reaccién
el idn de oloro. ’

Bl policondensado que se obtiene despuds de
secar es un produc to blanco pulvgrulento, que tiene un
punto de reblandecimiento Qe 559-60°C y una viscosidad
especffica d8 0,29 (determinada en una solucidn al 15% de

isopropanol a 25¢%).

EJEMPLO 2

En un reactor de acero inoxidable de 550 litros
de capacidsd, provisto de agitador, termémetro y tolva
elimentadora, se introducen 54 kg de n~octadecilamina

disueltos en 90 kg de metanol.
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4 la solucidn, mantenida a g§9§?<g%é;%ééeg?agi-
tando 37 kg de epiclorohidrina.

Despuds de agitar a 25-30°C durante 2 horas, se
eleva la temperatura hasta 659 y se agita la masa a esta
temperatura durante 6 hores. |

Despuds de enfriar hasta 252C, se afiaden 43 kg de
piperazina disuelios en 85 kg de metanol.

4 continuacién inmediata se efiaden gota & gota,
en el curso de 3 horas, 27,7 kg de‘epiclorohidrina.

Se prosigue la reaccién a 25-40°C durante 90 mi-
nutos y luego se eleva la temperatura hasta 65¢C y se
mentiene la masa a esta temperatura.

Se afiaden entonces, en el curso de 8 horas,

28 kg de hidrdéxido sdédico y se mantiene lg mase a 65°9C
durante 4 horas. |

A continuacidn se vierte la masa reaccional en
un reactor de acero -inoxidable, de 2000 litros de capaci-
dad, que contiene 1200 litros de agua a 21¢C.

Se agita la suspensidn acuosa durante 2 horas
y se le centrifuga; la torta acuosa, que contiene todavia
707% de aguas, se lava con agua hasta que la reaccidn del
idn e cloro es negativae

Bl policondensado obtenido despufs de secar es
ua produoto blanco, pulverulento, que tiene un punto de
reblandeocimiento de 58-652C y una viscosidad especifica
de 0,30 {determinada en una solucidn al 13 de isopropanol,

a 2590) >
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En una antoclave de acero inoxidable, de 550
litros de capacidad y provista de agitedor, termdmetro ¥y
tolva aliméntadora, ge introducen 46,2 kg de n-dodecilamina,
disueltos en 85 kg de metanol.

4 4 la solucidn, mantenida a 25C, se afiaden agi-
tando 46;2 kg de epiclorohidrina. ”

Despuds de agitar a 25-30°C durante 2 horss,
se eleva la temperatura hasta 659C y se agita la mesa &
esta temperatura durante 6 horas.

Despuds de eanfriar hasta 2590, se afiaden 43 kg
de piperezina disueltos en 80 kg de metanol.

A continoacidn inmedimta se afinden gota a gots,
en el ocurso de. 4 horas, 23,2 kg de epiclorohidrina.

Se prosigne la reaccidn a 25-402C durante 90 mi-
nutos, se eleva la temperatura hasta 659C y se mantiene la
masa reaccionel a esta temperatura. ‘ .

Luego se sfiaden 30 kg de hidrézido sddico en ol
curso de 8 horas y se mantiene la masa a 652C durante
4 horas.

A continuacibn se vierte la masa rezcoional en
un reactor de acero inoxidable, de 2000 litros de capacided,
que contiene 1200 litros de agua a 159C.

Se agita la suspensién acuosa durante 2 horas ¥y
se la centrifuge; la torta acuosa, gne todavia contisne
70% de agua, se lava con agua hasta que lg reaccidn del

ién de cloro es negativa.



un producto blanco, con un punto de reblandecimiento.de
45-509C y una viscosidad especifica de 0,23 (determinada

en una solucidn al 1% de isopropanol, a 25¢C).
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Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ran nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridad
de la solicitud de patente italisng n¢ 22806/61 del 21
de Diciembre de 1961.

1. Un procedimiento para aislar policondensados de nitrd-
geno b4sico, obtenidos por reaccidn de epiclorohidrina con
una o més aminas alifdtices, primarias de Cz3-Cz, o secunda-
riag de 04'060’ en presencia o ausencia de disolventes,
seguida por una segunda condensacién con aminas bis-secunda-
rias, posiblemente junto con otra cantidad de epicloroli
drine, y por la adicidén de un hidréxido slcalino a laz masa
reaccional, para neutralizar el cloro iénico formado durante
la policondensacién, caracterizado por el hechq de qus

el policondensado se precipita afiadiendo a—gua a la masa
reaccional en cantidad que veriag de 2 a 20 partes en:peso

por 1 parte en peso de la mezola reaccional.

2¢ Un procedimiento conforme a lo definido en la reivin-
dicacidn 1, caracterizado por el hecho de que el policonden-
sado precipitado con a2gua se separa por filtracidn y se

vaelve a lavar ooa agua.

3. Un procedimiento conforme a lo definido en las reivin-

dicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que la oanw
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tidad de agua usada pars la precipitacidn y el lavad

mantiene a 10-40°C, y més paiticularmente a 10-252C.

4. Un procedimiento conforme a lo definido en las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado poxr el hecho de que
el agua usada para’'la precipitacidn contiene en dispersién
el polimero con el cual se ha de mezclar el policondensado

para la produccidn de fibras y/o peliculas.

5 Un procedimiento coanforme a lo definido en las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de que,
despuds de separar el agua ugada para la precipitacidn, se

secg el policondensado.

6. Un procedimiento conforme a lo definido en la reivin-
dicacidn 1, caracterizado por el hecho de que los policon-
densados se separan por reaccién de 0,3 moles de octadeoil-

amina con 1,3 moleg de epiclorohidrina y/%ol de piperazina.

7. Un procedimiento para islar policondenssdos de nitrd-

geno bdsico.

Segdn se describe y reivindica en la presente memo-
ria descriptiva, que consta de diez hojas foliadas y escri-

tas a mf€quine por una sola cara.

liedrid, a 20 de Diciembre 1962

HMONTSCATINI SOCIETA GENSRALZ PER
1'INDJSTRIA »INZRARIA B CHIMICA

pras Jﬁﬂﬂﬁﬁ@EﬂNRaﬁALMﬂ&

2. [F. \ .\
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