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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a na procedimiento para 
aislar policondensados de nitrógeno "básico de la  masa reao- 
oional y, más particularmente, al aislamiento de los p o li-  
oondensados de nitrógeno básico obtenidos por reacción (en 

5* presencia o ausencia de disolventes y agentes de condensa­
ción) de una o más aminas a lifá tioa s , primarias de C^-C^ 
o secundarias de C^-C^p, con epic&cnohidrina y con nna 
amina bis-secundaria a lifá tica , aromática o h eterocíclica .

La preparación de policondensados de nitrógeno 
* básico puede efectuarse de diversas maneras. Recientemente10
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se ha descrito un procedimiento muy ventajoso en el que la  
síntesis de estos polioondensados de nitrógeno básico se 
efectúa por reacción de una o más aminas a lifá ticas , prima­

rias o secundarias, con epiclorohidrina y a esta primera 
condensación sigue otra reacción con aminas bis-secundarias, 
tales como la piperazina, y la  adición de un hidróxide 
alcalino para neutralizar e l cloro iónico formado.

Los policondensados que asi se obtienen se uti­
lizan en la preparación de fibras textiles y pelíoulas a 
base de policlefinas cristalinas y de otros polímeros o 
copolímeros sintáticos, más particularmente polímeros y 
copolímeros de a cr ilon itr ilo , para aumentar la  receptividad 

de las fibras y las películas a los colorantes ácidos.
3n procedimientos anteriores, la  separación del 

polioondensado de la masa reaccional se efectuaba por desti­
lación del disolvente, despaás de f i lt r a r  e l cloruro sódico 
formado; pero de esta manera quedaban tambián en e l produc­
to obtenido los policondensados de peso molecular muy bajo, 
que tienen el inconveniente de ser solubles en agua?

Ahora hemos descubierto sorprendentemente, y este 
es uno de los objetos de este invento, que e l  aislamiento 
de los policondensados de nitrógeno básico puede sim plifi­
carse extraordinariamente substituyendo las operaciones de 
filtrao ión  y destilación por la  precipitación del policon- 
densado oon agua, seguida por filtra ción , por eliminación 
del oloruro sódico residual mediante lavado con agua y por 

secado.
Asi es posible eliminar del policondensado los 

productos de peso molecular muy bajo formados durante la  
reacción, los cuales son solubles en agua y por consigaien-
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te se eliminan de la  torta de policondensado junto con el 
oloruro sádico.

La posibilidad de eliminar del policondensado 
los  productos solubles en agua constituye evidentemente una 
ventaja notable, más particularmente porque permite aislar 

una fracción homogénea de policondensados.
Los policondensados aislados segán este invento 

mejoran la capacidad de hilatura de la  composición de 
policondensado/polímero sintátic o.

Tambián cabe realizar la  precipitación de los 

policondensados en agu.a'que oontenga dispersa la p o lio le fi -  
na. Más particularmente, el mátodo de este invento se re­
fiere  al aislamiento de policondensados de nitrógeno básico 
preparados por medio de las operaciones siguientes:
1) una o más aminas aligáticas, primarias de Cg-CgQ

o secundarias de C -̂CgQ, se hacen reaccionar con ep i- 
clorohidrina en presencia o ausencia de disolvente;

2) a la  primera condensación sigue otra condensación 
con aminasbis-secundariag tales como la  piperazina, 
posiblemente junto con otra cantidad de epicloroh idri- 
na;

3) se añade a la  masa reacoional un hidróxido alcalino, 
para neutralizar e l cloro iónico formado durante la  
polioondensación;

4) se precipita con agua a 106-40$C, y más particularmen­
te a 10-25SC, la masa reacoional, empleando 2 a 20 
partes en peso de agua por 1 parte en peso de la  mezcla 
reacoional foon exclusión del disolvente);

5) se separa por filtra c ión  e l  policondensado precipitado 
con agua y se le  lava con agua a temperaturas de
10 a 402C, y más particularmente de 10 a 25^0;
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6) se seoa, segón un método tecnológico conooido, la 

torta acuosa separada.
De los líquidos de lavado que contienen el d i­

solvente y que se han usado en la  reacción, es posible 
recuperar el disolvente por destilación sencilla o de 

vapor.
Los policondensados obtenidos segón este invento 

son particularmente aptos para usar como modificadores tin­
tóreos en la  preparación de fibras, películas, tintas y 
análogos a base de polímeros olefín icos o a crilon itr ílicos . 
Los policondensados pueden granularse, solos o en mezcla 
con otros polímeros sintóticos en polvo, o bien pueden 
usarse directamente en estado de polvo; tambión pueden 
usarse mezclas de polioondensados granulados con polímeros 
sintótioos granulados. 3n los detalles de la  realización 
práctica de este invento cabe efectuar diversas variaciones 
y modificaciones sin por eso salirse de su alcance.

Los ejemplos que siguen ilustran el invento sin 

lim itar su alcance.

B J E M y  L O__1

En un reactor de acero inoxidable, de 550 lit ro s  
de capacidad y provisto de agitador, termómetro y tolva 
alimentadora, se introducen 50,9 kg de n-ootadecilamina 

disueltos en 80 kg de metanol.
A la solución, mantenida a 25^0, se añaden agi­

tando 35 kg de epiolorohidrina.
Despuós de agitar durante 2 horas a 25-303C, se 

aumenta la temperatura hasta 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 hasta 25^0 y se añaden 

54,2 kg de piperazina disueltos en 83 kg de metanol. A con­
tinuación inmediata se añaden gota a gota, durante 4 horas, 

40,8 kg de epiolorohidrina.
Se mantiene la  masa reaccional a 25-40SC durants 

90 minutos, se eleva la temperatura hasta 65^0 y luego se 
mantiene la  masa reaccional a esta temperatura.

Se añaden entonces 33,8 kg de hidróxido sódico 
en el curso de 8 horas y a continuación se mantiene la  masa 

a 65-C durante 4 horas.
A continuación 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 la suspensión acuosa durante 3 horas y 

se la  centrifuga; la  torta acuosa, que todavía contiene 
70% de ag&a, se lava con agua hasta eliminar de la reacción 
el ión de cloro.

El policondensado que se obtiene despuós de 
seoar es un producto blanco pulverulento, que tiene un 
punto de reblandecimiento de 55--609C y una viscosidad 
específica de 0,29 (determinada en una solución al 1% de 
isopropanol a25-C ).

E J E M P L O  2

En un reactor de acero inoxidable de 550 litros  
de capacidad, provisto de agitador, termómetro y tolva 

alimentadora, se introducen 54 kg de n-octadecilamina 
disueltos en 90 kg de metanol.



A la  solución, mantenida a
tando 37 kg de epiclorohidrina.

Despuós de agitar a 25-30se durante 2 horas, se 
eleva la temperatura hasta 65-C y se agita la  masa a esta

Después de enfriar hasta 25se, se añaden 43 kg de 
piperazina disueltos en 85 kg de metanol.

A continuación inmediata se añaden gota a gota, 
en el curso de 3 horas, 27,7 kg de epiclorohidrina*

ñutos y luego se eleva la  temperatura hasta 65SC y se 
mantiene la masa a esta temperatura.

Se añaden entonces, en el curso de 8 horas, 
28 kg de hidróxido sódico y se mantiene la masa a 65^0

A continuación 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 se.

Se agita la suspensión acuosa durante 2 horas 
y se le centrifuga; la  torta acuosa, que contiene todavía 
70% de agua, se lava con agua hasta que la  reacción del 
ión de cloro es negativa.

un producto blanco, pulverulento, que tiene un punto de 
reblandecimiento de 58-659C y una viscosidad específica

temperatura durante 6 horas.

10. Se prosigue la reacción a 25-409C durante 90 mi-

15. durante 4 horas.

El policondensado obtenido despuós de secar es

25. de 0,30 (determinada en una solución a l 1% de isopropanol,
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En ana autoclave ce acero inoxidable, de 550 
litros  de capacidad y provista de agitador, termómetro y 
tolva alimentadora, se introducen 46,2 kg de n-dodecilamina 
disueltos en 85 kg de metanol.

A la  solución, mantenida a 25-C, se añaden agi­
tando 46̂ <2 kg de epiclorohidrina.

Despuós de agitar a 25-30SC durante 2 horas, 
se eleva la  temperatura hasta 65^0 y se agita la  masa a 

esta temperatura durante 6 horas.
Despuós de enfriar hasta 25SC, se añaden 43 kg 

de piperasina disueltos en 80 kg de metanol.
A continuación inmediata se añaden gota a gota, 

en e l ourso de 4 horas, 23,2 kg de epiclorohidrina.
Se prosigue la reacción a 25-40$C durante 90 mi­

nutos, se eleva la temperatura hasta 65^0 y se mantiene la  
masa reaccional a esta temperatura.

Luego se añaden 30 kg de hidróxido sódico en el 
curso de 8 horas y se mantiene la  masa a 65^0 durante 
4 horas.

A continuación se vierte la  masa reaccional en 
un reactor de acero inoxidable, de 2000 litro s  de capacidad 
que contiene 1200 litros  de agua a 15^C.

Se agita la suspensión acuosa durante 2 horas y 

se la  centrifuga; la torta acuosa, que todavía contiene 
70% de agua, se lava coa agua hasta que la  reacción del 

i¿a de cloro es negativa.
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El policondensado obtenido después de secar^-^---—--- 
un prodacto blanco, con nn panto de reblandecimiento.de 
45-509C y ana viscosidad específica  de 0,23 (determinada 

en ana solncián al 1% de isopropanol, a 259C).



Descrito e l objeto del presente invento, se decla­
ran nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridad 
de la  solicitad  de patente italiana ns 22806/61 del 21 
de Diciembre de 1961.

5. 1 . Un procedimiento para aislar policondensados de n itro-
geno básico, obtenidos por reacción de epiclorohidrina con 
ana o más aminas a lifá tica s , primarias de Cg-Cgp o secunda­
rias de C -̂CgQ, en presencia o ausencia de disolventes, 
seguida por una segunda condensación con aminas bis-secúnda­

lo .  rías, posiblemente junto con otra cantidad de epiclorol&-
drina, y por la  adición de un hidróxido alcalino a la  masa 
reaccional, para neutralizar el cloro iónico formado durante 
la policondensación, caracterizado por e l hecho de que 
el policondensado se precipita añadiendo a—gua a la  masa 

15. reaccional en cantidad que varia de 2 a 20 partes en ipeso
por 1 parte en peso de la  mezcla reaccional.

2. Un procedimiento conforme a lo definido en la  reivin ­
dicación 1, caracterizado por e l hecho de que e l policonden­
sado precipitado con agua se separa por filtra c ión  y se

20. vuelve a lavar oon agua.

3. Un procedimiento conforme a lo  definido en las reiv in ­
dicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que la  can-
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tidad de agua asada paya la  precipitación y el lavado se' 
mantiene a 10-409C, y mós partió alarmente a 10-259C.

4. Un procedimiento conforme a lo definido en las reivin ­
dicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de que 
el agua asada para*la precipitación contiene en dispersión 
el polímero con el cnal se ha de mezclar e l policondensado 
para la  producción de fibras y/o películas.

5. Un procedimiento conforme a lo definido en las reivin­

dicaciones precedentes, caracterizado por e l hecho de que, 
despuós de separar el agua usada para la  precipitación, se 
seca el policondensado.

6. Un procedimiento conforme a lo definido en la  reivin­
dicación 1, caracterizado por e l hecho de que los policon- 

densados se separan por reacción de 0,3 moles de octadecil- 
amina con 1,3 moles de epiclorohidrina y/mol de piperazina.

7. Un procedimiento para a islar policondensados de n itró­
geno bósico.

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

tas a míquina por una sola cara.

Madrid, a 20 de Diciembre 1962
M0NT3CATINI SOCIETA GENERALE PER
L'INDUSTRIA CINERARIA E CHIMICA
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