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D E*

I N V E N C I O N

por "UN PROCEDIMIENTO CON SU DISPOSITIVO PARA PULVERIZAR PO- 
LICOÑCBNSADOS DE NITROGENO BASICO", a favor de la  firma i ta ­
liana MONTBCATINI, Societ& Genérale per 1 'Industria Minora­
r la  e Chimica, domiciliada en MILANO ( I ta l ia ) ,  Largo G* Do- 
negani 1- 2.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se re fie re  a un procedimiento y a 
un dispositivo para la  pulverización de policondensados 
de nitrógeno básico.

En patentes anteriores a favor de la  peticiona- 
5. r ia ,  se describía la  preparación de policondensados de

nitrógeno básico por reacción de una o más aminas a lifá -  
tioas, primarias o secundarias, con epiclorohidrina, seguida 
por o tra  reacción con aminas bis-secundarias, ta le s  como 
la  piperazina, y por la  adición de un hidróxido alcalino 
para neutralizar e l cloro iónico formado.10
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^stos policondénsalos se usan án la  preparación 

de fib ras te x tile s  a base de polio lefinas c ris ta lin a s  o 
polímeros y copolimeros a c r i lo n itr ílic o s , para aumentar 
la  receptividad de las fib ras a los colorantes ácidos.

En los procedimientos conocidos) la  separarán  
del policondensado de la  masa reaccional se efectúa por 
destilación del disolvente después de f i l t r a r  e l cloruro 
sódico formado.

Para e l aislamiento de los policondensados de 
nitrógeno básico se ha propuesto recientemente un método 
que consiste en p recip itar con agua la  masa reaccional 
después del tratamiento neutralizante con hidróxido alca­
lino .

Después de la  precipitación con agua, e l  poli­
condensado se separa por f iltra c ió n ; la  to r ta  de policon­
densado, después de f il tra c ió n  o centrifugación, contiene 
todavía $0 a 70% de agua.

Esta to r ta  sólo puede secarse con d ificu ltad  y 
con tiempos prolongados de secado, a causa del espesamiento 
del producto, que presenta una superficie muy reducida para 
la  transmisión del cáL or.

Ahora hemos descubierto sorprendentemente, y este 
es uno de los objetos de este inventó, que los policonden­
sados de nitrbgoao básico pueden obtenerse en forma de un 
polvo fá c i l  de secar, s i  se los somete en forma de una 
to rta  húmeda a extrusión a través de una red de alambre 
y luego a pulverización con una corriente de aire , de 
nitrógeno o de otro gas, que establece contacto con ellos 
a la  salida de la  red de alambre.

y El invento comprende también un dispositivo para 
la  realización 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 ae introduce la  to rta  
de policondensadoi un to rn illo  (2), un cabezal de extru­
sión (3 )y del que se da una v is ta  en sección en la  f ig . 2 
y que consiste en una red de alambre (6) aplicada a l  dis­
positivo y un elemento (4) que está  constituido fundamen­
talmente por un tubo Venturi.

Por la  porción in fe rio r del tubo Venturi (4); que 
presenta la  zona de cuello R-R a la  a ltu ra  de la  red de 
alambre, se introduce a ire  u otros gases comprimidos, de 
preferencia nitrógeno.

La to r ta  de policondensado es ̂ pulsada por e l 
to rn illo  contra la  red de alambre, extruida a través de 
ésta  y pulverizada por una corriente gaseosa que atraviesa 
la  to rta , a l  s a lir  ésta  del extrusor, en e l cuello del tubo 
Venturi.

La red de alambre (6) es de preferencia una 
red de acero inoxidable, con un número de mallas por cm̂  
comprendido entre 10 y 1000, y de preferencia entre 50 y 
150.

La extrusión se rea liza  a temperatura ambiente; 
e l gas se emplea para la  pulverización a temperatura ambien- 
te  y a una presión.comprendida entre 1 y 10 kg/cm .

Procediendo según este invento, es posible obte­
ner, a p a r tir  de la  to rta  húmeda y muy espesada de poli­
condensado , un polvo de un tamaño comprendido entre 30 y 
500 mieras, que puede sacarse fácilmente por cualquiera de 
los métodos conocidos.

El secado del polvo húmedo obtenido según este 
invento es muy rápido, a causa de la extrema división del 
policondensado y de su gran superficie de secado.
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En loe de ta lles  de la  realización práctica de 
este invento caben diversas modificaciones y cambios sin 
por ello  sa lirse  del e sp íritu  y e l  alcance ¿el invento.

Los ejemplos que siguen ilu stran  e l  invento sin  
lim itar su alcance.
E J E M P L O  1.

En un reactor de acero inoxidable y de 550 l i t ro s  
de capacidad, provisto de agitador, termómetro y tolva 
alimentadora, se introducen 50,9 kg de n-octadecilamina, 
disueltos en 80 kg de metano1.

A la  solución, mantenida a 25*0, se añaden agitan­
do 35 kg de epiclorhidrina.

Después de ag ita r a 25S-30BC durante 2 horas, 
se eleva la  temperatura hasta 65%C y se ag ita  la  masa a 
es ta  temperatura durante 8 horas.

Después de enfriar hasta 25S C, se añaden 54,2 kg 
de piperazina disueltos en 83 kg de metanol.

A continuadón Inmediata se añaden gota a gota, 
en e l curso de 4 horas, 40,8 kg de epiclorhidrina.

Se deja reaccionar la  masa a 25-40SC durante 
90 minutos, se eleva la  temperatura hasta 65$C y se mantie­
ne la masa reaccional a esta temperatura.

-̂ n e l  curso de 8 horas se añaden 32,8 kg de hidró- 
xido sódico y luego se mantiene la  masa a 65aC durante 4 ho­
ra s .

Se v ie rte  la  masa en un reactor de acero inoxi­
dable, de 2000 l i t ro s  de capacidad, que contiene 1200 l i t ro s  
de agua a i8ac.

Se ag ita  la  suspensión acuosa durante 2 horas y 
luego se la  centrifuga; la  to rta  acuosa, que contiene 
todavía 70% de agua, se lava con agua hasta que la  reac-30
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ciÓn del ion de cloro es negativa.
El policondensado obtenido se introduce en e l 

dispositivo que muestra e l dibujo y se le  extruye en las 
condiciones siguientes:

caudal de paso de la  to rta  d.epolicondensadd: 10 kg/hora
causal'de paso del nitrógeno ^p u lv e rizó te : 250 cr normalespor hora.
El tamaño granulométrico medio del produoto introdu­

cido y del producto retirado es e l siguiente:

15.

20.

25.

tamaño del producto introducido: 1 a 10 mm de diámetro 
tamaño del produoto re tirado : 50 a 500 mieras de diá­

metro.
E J E M P L O  2.

En an reactor de acero inoxidable y de 550 l i t ro s  
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 2590, se añaden agitando 
37 kg de epiclorhidrina.

Después de ag ita r a 25-309C durante 2 &oras, se 
eleva la  temperatura hasta 6590 y se mantiene la  masa a 
esta  temperatura durante 6 horas.

Después de enfriar hasta 259C, se añaden 43 kg 
de piperazina disueltos en 85 kg de metanol.

A continuación inmediata se añaden gota a gota, 
en e l curso de 3 horas, 27,7 kg de epiclorhidrina.

Se deja reaccionar la  masa a 25-409C durante 
90 minutos, se eleva la  tsaperatura hasta 659c y se man-30
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'  - §  ^tiene la  masa a esta  temperatura.

Luego se añaden, en e l curso de 8 horas, 28 kg 
de hidróxido sódico y se mantiene la  masa a 6590 durante 
4 horas.

Se v ie rte  la  masa en un reactdr de acero inoxi­
dable, de 2000 l i t ro s  de capacidad, que contiene 1000 l i ­
tros de agua a 219C.

Se ah ita  la  suspensión acuosa'durante 2 horas y 
luego se la  centrifuga; la  to rta  acuosa, que contiene 
todavía 70% de agua, se lava con agua hasta que la  reacción 
del ion de cloro es negativa.

El policondensado obtenido se introduce en e l 
dispositivo representado en e l dibujo y se le  extruye en 
las  condiciones siguientes:

caudal de paso de la  to rta  de
policondensado: 14 kg/hora

caudal de paso del nitrógeno
pulverizante: 270 normalespor hora

El tamaño granulométrico medio del producto introdu­
cido y re tirado  es e l siguiente:

producto introducido: 0,5 a 1$ mm de diámetro
producto retirado : 100 a 500 mieras de diámetro.

E J E M P L O  3.

En un reactor de acero-inoxidable y de 550 l i t ro s  
de capacidad, provisto de agitador, termómetro y tolva 
alimentadora, se introducen 46,2 kg de n-dodecilamina, 
disueltos en 85 kg de metaño1.



10.

15.

20.

25.

s- Y

* la  solución, mantenida a 253C, se añaden agi­
tando 46,2 kg de epiclorhidrina.

Después de ag ita r a 25-30&C durante 2 horas, se 
eleva la  temperatura hasta 65SC y  se mantiene la  masa en 
agitación a esta  temperatura durante 6 horas.

Después de enfriar hasta 25SC, se añaden 43 kg 
de piperazina disueltos en 80 kg de metanol.

A continuación inmediata se añaden gota a gota, 
en e l curso de 4 horas, 23,2 kg de epiclorhidrina.

Se deja reaccionar la  masa a 25-4CSC durante 
90 minutos, se eleva la  temperatura ja sta  65&C y se mantie­
ne la  masa reaccional a esta  temperatura.

Luego se añaden, en e l curso de 8 horas, 30 kg 
de hidróxido sódico y se mantiene la  masa a 65sc durante 
4 horas. ' -

A continuación se v ie rte  la  masa en un reactor de 
acero inoxidable y de 2000 l i t ro s  de capacidad, que contie­
ne 1400 l i t r o s  de agua a 15SC.

Se ag ita  la  suspensión acuosa durante 2 horas y 
luego se la  centrifuga; la  to rta  acuosa, que contiene 
todavía 70% de agua, se lava con agua hasta que la reacción 

del ion de cloro es negativa.
El policondensado obtenido se introduce en e l 

dispositivo representado en e l  dibujo y se extruye en las 
condiciones siguientes:

caudal de paso de la  to r ta  de 
poli condénsalo: 6 kg/hora.

30. caudal de paso del nitrógeno 
pulverizante: 280 normales por hora
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El tamaño granulométri co medio ^ l .p r o d ^ to  intro 
ducido y del producto re tirado  es e l siguiente:

producto introducido: 1 a 10 mm de diámetro
producto re tirado : 1 a 400 mm de diámetro.

o
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Descrito e l objeto de la  invención* se declara nuevas 
las  siguientes reivindicaciones, con prioridad ita lian a  ndm.
22 807/61 del 21 de Diciembre de 1961:

1. Un procedimiento con su dispositivo para pulverizar 
policondensados de nitrógeno básico, obtenidos por reacción de 
epiclorhidrina con una o más aminas a l ifá t ic a s , primarias da 
C^-Cjo y secundarias de C^-CgQ, en presencia o ausencia de di­
solventes, seguida por una segunda condensación con aminas 

' bis-secundarias y posiblemente con o tra  cantidad de epiclo- 
rohidrina y por la  adición de un hidróxido alcalino  para 

neu tra lizar e l cloro iónico formado en la  pólicendensación, 
caracterizado por e l hecho de que los policondensados de ni­
trógeno básico formados se toman en forma de una to rta  hdmeda, 

se extruyen a través de una red de alambre y se pulverizan por 
medio de una corriente de a ire , de nitrógemo o de otro gas que 
entra en contacto con e l policondensado que sale de la  red de alam 
bre.

2. Un procedimiento en e l  que e l dispositivo, conforme 
a lo definido en la  reivindicación 1, se caracteriza por e l hecho 

de que consiste en esencia en una tolva alimentadora (1), un to r­
n illo  (2), un cabezal de extrusión (3), constituido por una red 
de alambre (6), y un tubo Venturi (4), que muestra una zona de 

cuello R-R a la  a ltu ra  de la  red de alambre (6), introduciéndose 
en la parte in ferio r de este tubo Venturi a ire  comprimido, n itró ­
geno u otro gas.



3. Un procedimiento conforme a lo  definido en 
la  reivindicación 2, caracterizado por e l  hecho de que e l  gas
se introduce en e l  tubo Venturi a presión de 1 a 10 kg/cm^.

4 . Uh procedimiento conforme a lo  definido en 
la s  reivindicaciones 2 y 3. caracterizado por e l  hecho de que 
la  red de alambre tiene un número de mallas por cm̂  de 10 a 
1000, y de preferencia de 30 a 150;

5 . Un procedimiento conforme a lo  definido en la  
10ty reivindicación 1, caracterizado por e l  hecho de que se pul­

verizan policondensados de nitrógeno básico preparados por 
reacción de 0 ,3  moles de octadecilamina o dodecilamina con 
1,3 moles de epiclorhidrina y 1 mol de piperazina.

6-y Un procedimiento con su d ispositivo para pul-íyy verizar policondensados de nitrógeno básico;
Según se describe y reivindica en la  "presente me­

moria que consta de 10 hojas, foliadas y escr itas a máquina 
por una sola de sus caras, acompañadas de 1 lámina de dibujos# 

20t;' Mad&d, a 20 de diciembre de 1+962-.
p* ai,'

!SEHN NHRMAE3
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