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PATENTE
DE
INVENCION

por "IN FROCEDIMIENTO COF SU DISPOSITIVO PARA PULVZRIZAR PO-
LICONDENSADOS DE NITROGENO- BASICO, & favor de le firma ite-
liana MONTECATINI, Societd Generale per 1'Industria Minera-

ria e Chimicae, domiciliade en MILANO (Italia), Largo G. Do-

negani 1=2. V

MEMORIA DESCRIPTIVA

' BEste invento se refiere a un procedimiento y a

un dispogitivo para la pulverizacién de policondensados
de nifrbgeno bdsico.

En patentes enteriores a favor de la peticions~
ria, se describfa la preparacién de policondensados de
nitrégeno bésico pof reaccidn de un2 © méds aminas alifé-
ticse, primarias o secundarias, con epiclorohidrina, seguida
por otra reaccién con aminas bis-secundarias, tales como
la piperazine, y por la adicidnm de:un hidrdéxido alcalino

para neutrslizar el cloro idnico formado.
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Ystos policondensados se usan én la preparacién
de fibras textiles =2 hase de poliolefinas cristalinas o
polimeros y copolimeros acrilonitrilicos, para aumentar
la receptividad de las fibras a 1os-colorantes dcidos.

En los procedimientos conocidos, la separaci én
del policondensado de la masa reaccionzal se efectida por
destilacidén del disolvente despuds de filtrar el cloruro
s6dico formado. '

Pars el aislamiento de los policondensazdos de
nitrégeno bdsico se ha propuesto recientemente un método .
que consiste en precipiter con agua la mass reaccional
después del tratamiento neutralizante con hidréxido elca=
lino.

Después de la precipitacién con agua, el poli-

condensad se separa por filtracién; la torta de policon=-

. densado, después de filtracidn o centrifugacién, contiene

todavia 50 a 70% de agua.
Esta torta sélo puede secarse con dificultad y
con tiempos prolongados de secado, & causa del espesahiento

del producto, que presenta una superficie muy"réducida para

‘la transmisidn del cdl or.

Ahora hemos descubierto sorpfendentemente, y este
es uno de los oﬁjetos de este invento, que los policonden~
sados de nitrbgeno bédsico pueden obbﬁerse en forma de un
polvo fécil de secer, si se los somete en forma de una
torta hdmeda a extrusidn a través de uns red de alambre
y luego a pulverizacién con une corriente de sire, de
nitrégeno ¢ de otro gas, que establece contacto con.ellos
a la sdlida de 1a red de alambre.

7 'El invento comprende tambidn un digpositivo parsg
la realizacidn de este método, dispositivo que, como se

desprende del dibujo anexo, consiste en esencia en una
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tolva alimentadora (1) por la cual se introduce la torta
de policondensedo; un tornillo (2),.un cabezal de extru-
sién (3), del que se da una vista en seccién en la fig. 2
¥ que consiste en una red de alambre (6) aplicada al dis-
positivo y un elemento (4) gque esté}oonstituido fundamen-
talmente por un tubo Venturi.

Por la porcién inferior del tubo Venturi (4), que
presenta la ZOna de cuello R-R a 1s altura'de la fed de
alambre, se introduce aire u otros gases comprimidos, de
preferencia'nitrbgano.

La torta de policondensado eéinpulsada por el
tornillo contra la red de alambre, extruide = través de
ésta y pulverizada por una corriente gaseosa que atraviess
la torta, al salir ésta del extrusor, en el cuello del tubo
Venturi.

Le red de alembre (6) es de preferencia una
red de acero inoxidable, con un ndmero de mallss por cn?
comprendido entre 10 y 1000, y de preferencia entre 50 y
150.

La extrusidén se realiza a temperatura ambiente;
el gas se emplea pera la pulverizacidn a temperatura ambien-
te y & una presién .comprendide entre 1 y 10 kg/cmz.

Procediendo segin este invento, es posible obte=
ner; a partir de la torts himeda y muy espesada de poli-
condensado, un polvo de un tamsfio comprendido entre 30 y
500 micras, que puede sacarse fécilmehte por cualguiera de
los métodos conocidos. '

Bl pecado del polvo himedo obtenido segin este
invento es muy rdpido, a causa de la extrema divisidn del

policondensado y de su gran superficis de secado.
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Epn losdetelles de l2 reclizacidn préctice de
este invento caben diversas modificaciones y cambios gin
por ello salirse del esplritu y el alcance dsl invento.

Los ejemplos que siguen il uetran el invento sin
limitar su alcance. '

EJuMPLO 1.

Zn un reactor de acero inoxidatle y de 550 litros

de capacidad, provisto de zgitador, termdmetro ¥y tolva
alimentadora, se introducen 50,9 kg de n-octadecilamina,
disueltos en 80 kg de-metanol.ﬂ '

A la solucidn, mantenida g 2590, se afieden agitan-
do 35 kg de epiclorhidrina, i

Despubs de agiter a 252-302C durante 2 horas,
sé eleve la temperatura hasta 6520'y se agita la mase &
ests temperatura durante 8 horas.

Después de enfriar haste 252 C, se afiaden 54,2 kg
de piperazine disueltos en 83 kg de metenol.

A continuaci 6n inmediate se afladen gota a gota,
en el curso de 4. horag, 40,8 kg de enlclorbldrina.

8¢ deja reaccioner la mesa a 25-4090 durante
90 minutos, se eleva la temperatura hasta 652C y se mentie~
ne la mes2 reaccional a esta temperatura.

%y ¢l curso de 8 horas se afiaden 32,8 kg de hidré-
x1do sbdico y luego se'mantiene la maSa a 658C durante 4 ho-
res. '

Se vierte la masa en un reactor de acero inoxi-
deble, de 2000 litros de capacidad, gue contiene 1200 litros
dé agua a 18eq,

Se agita la suspensién acuosa aurante 2 noras y
luego se la centrlfuga° la torte acuosa, que contiens

todavia 70% de agus, se lsva con agua bhasta que la reac—
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cién del ion de cloro es negativa. 4\)_th“@»,m4
El policondensedo obtenido se introduce en el
dispoeitivo que muestra el dibujo y se le extruye en las

condiciones siguientes:

ceudal de paso de la torta de

policondensado' 10 kg/hora
causal' de peso del nitrbdgeno 3
pulverizen te: 250 m” normeles
: por hora.

El temafio granulométrico medio del producto introdu-

cido y del producto retirado es el siguiente:

tamaiio del producto introducido: 1 a 10 mm de didmetro
tamafio del producto retirado: 50 2 500 micras de did-

metro,.

EJEHPLO 2.

En un reactor de acero inoxidsble y de 550 litros
de capacided, provisto de agitador, termémetro y tolva
alimentedora, se introducen 54 kg de'n-octadecilémina,
disueltos en 90 kg de metanol. :

A la solucibn, mantenida a 252C, se afizden agitando
37 kg dé epiclorhidrina.

Después de agiter a 25-309C qurante 2 horas, &
eleve la temperetura hasta 652C y se mentiene la mase &
esta temperatura durante 6 hofaa.

Después de enfriar hasta 250C, se afiaden 43 kg
de piperazina dlsueltoa en 85 kg de metanpl.

A continuacidn inmediata ge anaden gota a gota,
en el curso de 3 horas, 27,7 kg de epiclorhidrina.

Se deja reaccibnar la masa a 25-4090 durante

90 minutos, se eleva la temperaturs hasta 652¢ v se man-
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Iuego se zfiaden, en el curso de 8 horus, 28 kg
de hidr6xido s6dico y se mantiene la mesa a 650C Gurante
4 horas.

Se vierte la masa en un reactdr de acero inoxi-
deble, de 2000 litros de capacidad, que contiene 1000 li-
tros de agua a 21°0C,

Se ahite la suspensidn acuosa;durante 2 hbras y
luego se la centrifuga; la torta acuosa, que contiene
todavia 70% de agua, se lava con sgua haste que la reaccién
del ion de clorc es negative.

"El policondensado obitenido se introduce en el
dispositivo representado en el dibujo y se le extruye en
las condiciones siguientes: |

caudal de paso de la torts de

policondensado: - 4 14 kg/hora

caudael de paeso del nitrdgeno

pulverizante: ' 270 m3'normales
- por hora

Il tamafio granulométrico medioc del producte introdu-

cido y retirado es el siguiente:

rroducto introducido: 0,5 a 15 mm de didmetro

producto retirado: 100 2 500 micras de didmetro.

BJEMPLO 3.

En un reactor de acero~inoxiaable y @e 550 litros
de cepacidad, provisto de egitador, termémetro y tolva
alimentadora, se introducen 46,2 kg de n-dodecilamina,

disueltos en 85 kg de metanol.
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# 1z solucién, mantenida g 252C, se afiaden agi=-

tando 46,2 kg de epiclorhidrina.

79

Despuds de mgitar a 25-302C durante 2 horas, se

eleva la temperstura hesta 65¢C g se mantione la masa en

agitacién a esta temperatura durante € horas.

Después de enfriar hasta 258C, se afaden 43 kg

de piperazina disueltos en 80 kg de metanol.

A continuacién inmediata se afiaden gota a gota,

en el curso de 4 horas, 23,2 kg de epiclorhidrina.

Se deja reaccionar la masa a 25-402C

durante

90 minutos, se eleva la temperaturé jaéta 65¢C y se mantie-

ne le masa reaccional a-esta temperatura.

Luego se afiaden, en el curso de 8 horas, 30 kg

de hidrdxido sédico y se mantiene la mésa a 652C durante

4 horas.

A4 continuacibn se vierte la mase en un reactor de

acero inoxidable y de 2000 litros de capacidad, gue contie=

ne 1400 litros de agua a 152C.

Se agita la suspensién acuosa durante 2 horas y

luego se la centrifuga; la torta acuosa, que

contiene

todavia 70% de agua; se lava con agua hasta que la reaccién

del ion de cloro es negativa.

El policondensado obtenido se introduce en el

dispositivo representado en el dibujo y se extruye en las

condiciones siguientes:

caudal de paso de la torta de

policondensedo:

candal de paso del nitrdgeno

pulverizante:

6 kgfhore.,

280 m> normales por
horse
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%1 temafio granulométrico medio del producto intro=

ducido y del producto retirado es el siguiente:

producto introducido: 1 2 10 nn de didmetro

producto retirado: 1 a8 400 mm de didmetro.
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Descrito el objeto de la invencidn, se declara nuevas
lag siguientes reivindicaciones, con priorided italiana ném.
22 807/61 del 21 de Diciembre de 1961:

1.  Un procedimiento con su Gispositivo paya pulverizar

policondensados de nitrdgeno bésico, obtenidos por reaccidn de
eplclorhidrina con una o pés aminas alifédticas, primarias de
3- 307 secundarlas de 04-050, en presencia o zusencia de d&i-
solventes, seguida por una segunda gondensaczén con aminas -
‘bis-secundariass y posiblemente con otra cantidad de epiclo-
rohidring y por la adicién de un hidréxide alcalino para
neutralizar el cloro idnico formado em la policondensacién,
caracterizado por el hecho de que los policondensszdos de ni-
trégenc bésico formados se tomen en forma de una torta himeda,
se extruyen & través de vna red de alambre y se pulverigzan por
medio de una corriente de aire, de nitrdgemo o de otro gas que
" entra en contacto con el policondensado que sale dé la red de alam
bra. :
2. Un procedimiento en el que el dispositive, conforme
& 10 gefinido en 'la reivindicecidén 1, se caracteriza por el hecho
de que consiste en esencis en una tolva alimentadora (1), un tor~

nillo (2), un cabezael de extrusibn (3), comstitufdo por una red

 de alambre (6), ¥y un tubo Venturi (4), que muestre una zons de

cuello R-R a la altura de la red de alambre (6)y introducidndose
en la perte inferior de este tubo Venturi aire comprimido, nitré-

geno u otro ges.
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3, Un procedimiento conforme a lo definido en
la reivindicacidn 2, caracterizado por el heche de que ol gés

se introduce en el tubo Venturi 2 presiln de 1 a 10 kg/ﬁmz.

5, T procedimiento conforme a lo definido en

las reivindicaciones 2 y 3, caracterizado por ol hecho de que

2

la red de alambre tiene un numero de mallas por cm“ de 10 a

1000, y de preferencia do.so a 15073

5; Un procedimieato conforme a lo definido en la
reivindicacién 1, caracterizado pof el hecho de que se pul-
verizan policondensados de'nitrbgeﬁo bésico preparados por
reaccidén de 0,3 moles de octadecilamina o dodeoilamina con

1,5 moles de eplclorhidrina y 1 mol de piperazina.

6% Un procedimiento con su dispositivo para pul-

verizer policondensados de nitrogeno bdsico.

Segiln -se describe y reivindica en la ‘presente me-
moria que consta de 10 hojas, foliadas y escritas a mdquina
por una sola de sus caras, acompafiadas de 1 1émina de didujos.
Madfid, & 20 de diciemdbre dé 19624
P. &y ‘
SARE ISEFN MIRALLES
VY
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