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PATSNTE
DE
INVENCION

por "UN PROCIDINIENTO PARA AISIAR POLICONDIHSADOS D2 NITRO-
GENO BASICO", a favor de 1a firma italinre MONTJCATINI, So-
cletd Geperale per 1'Industria Hinersria e Chimica, domici-
liada en MILANO (Italias), Iergo G. Donmegani, 1=2.

IEMORIA DESCRIPTIVA

“ste invento se refiere a un método para
aislay policondensados de nitrdgeno bdsico de la mmsa
reaccional y, mds particalarmente, al aislamiento de
policondensados de nitrfgeno bdsico obtenidos por reaé-
5. cién, en presencia o ausencia de disolventes y agentes
de condensacién, de una o mds asminas alifdticas, primerias
de 03-030 s) seeﬁndarias de C4f060; con epiclorhidrina y

con une emina bis~secundaria alifdtica, aromdtica o hetero-

ciclica.

1Q. Se ha descrito recientemente la sintesis de los
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policondensados de nitrégenc bésico por reaccién de una o
mbs eminas aliffticas, prixerias o secundarias, con hepi-
clorohidrine, siguiendo & la primera condensacidn otra

reacciln con aminas bis-secundarias, tales como la pipere-
zina, v la adicién de un hidrfxido elcelino, pare neutra-

. 1izer el cloro i8nico asf{ formado.

Bstos policondensados se usan en la preparacién
de fibres textileg a base de poliolefinas crigtalinas y
de otros polimeros sintéticos y aumentan la receptividad
de dichas fibras a los colorantes &cidog.’

En los procedimientos descritos, la separacidn
del policondensado de la masa reaccional se efectda por
destilacidn del disolvente después de filtrar el cloruro
g6dico formado. ,

La separacién del ¢loruro sbdico, sin embargo,
es extremademente diffcil, sobre todo cuando la policon-
densacibén se ha efectuado en presencia de disolventes {como
el metanol, etanol y los alcoholes inferiores conteniendo
5 &tomos de carbono) que disuelven, totalmente o en parte,
el cloruro sédico, que en oconsecuencia queda incorporado
Intimsmente a la masa.

Ademés, al final de la policondensacifn, la nasa
reaccional es considerablemente viscosa y el cloruro sgé-
dico se filtra eon notable dificultad.

Ahora hemos descublerto sorprendentemente, y este
es un objeto de este invento, que el 2iglamiento de los
policondensados bésicos puede fectuarse diluyeado la
masa reaccional con un disolvente lapropiado, filtrando
el policondensado y aisléndolo por destilacibn del disol-
vente,

Bl digolvente agregado a la masa reaccional
debe t ener buensa miscibilidad con les subastanclas presen-
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tes en la masa reaccionsl, pero no debe disclver el clo-

ruro sdico. Digolventes apropiados son los hidrocarburos
aromfticos 1iquidos (benceno, ftolueno, ete. ete.) y el
diozano. | ) '

Procediendo de acuérdo con este invento, después
de neutralizer con hidréxido sbdico se aflade a la masa
reaccional un hidrocarburo 1fouide aromftico, dioxanc o
un disolvente anélogo, el cual diluye la masa y permite la
f4eil separaciln del cloruro sédico, La adicién de disol-
vente ge hace generalmente a temperaturas de 15-659C, mien-
tras la filtracién tiene lugar & 30-70°C, La destilacidn
tiene lugar a presién redueida o normsl y a una temperatura
que depende del disolvente,

Despuds de filtrar, el policondensado se sisle
por destilacifn del disolvente.

Bn algunos casos, sin embargo, resulta extrema-
damente yentajoso emplear directemente la solucién de
condensados libre de cloruro sfdice; por ejemplo, es posi-
ble afiadir un polimero en polvo (derivado de una olefina
o de otro monémerc) a la solucién de policondensado y
mezclar luego homogénesmente; sl dlgolvente se elimina
luego de la mezclza por secado, y si conviene, se recupera.

En los detalles de la realizacidn prictica de
este invento cabe efectuar diversos cambios y variaciones
sin salirse del alcance del invento. Ios policondensados,
segfn este invento, tienen un punto de ablandamiento no
superior a 120°C, una viscosidad intrinsece (determina en
una solucifn de isopropenol a 155, a 25°C) comprendida entre
0,05 y 0,5 y un tenor de nitrégeno hasta 35%.

Los ejemplos que siguen ilustran el invento sin
limitar su alcance.
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En une sutoclave de acero inoxidable, y de

500 litros de capacidad, provista de agitador, termémetro

y tolvae alimentadors, se introducen 28,3 kg de n~octade=
cilaming dlsueltos en 42 kg de metanocl.

Agitando y manteniendo la solucién a 25°C, ge
afiaden 19,5 kg de epiclorohidrina. -

Después de agitar a 25-30°C durante 2 horas,
ge eleva la temperatura hasta 65°% y luego se mantiene la
masa en agitacibn a dicha ‘temperatura durante 8 horas.

Después de enfriar hasta 259G, se agregan
30,2 kg de piperazina disueltos en 46,1 kg de metanol,

A continuwacidn inmediata se afladen gota a gots,
en el curso de 4 horas, 22,7 kg de epiclorohiérina.

Se deja reaccionar le masa a 25-40°C durante
90 minutos y luego se eleva la temperatura haste 65°C;

A continuacién se mantiene la masa reaccional a
esta temperatura.

En el curso de 8 horas se afiaden 18,7 kg de
hidréxido sbdico y seguidamente se mantiene la mase s
65°C¢ durente 4 horas.

’ Se agregan 220 kg de benceno y se vuelve a
agitar el conjunto durante 1 hora. Imego se f£ilira en una
prensa de f£iltro pars eliminar el clorurc sbdico.

La solucidn que queda se seca por destilacién,

y el policondensado, despuds de molido y tamigzado, presen-
$a un punto de reblandecimiento de 55-60°C, una viscosgi-
dad especffica de 0,28 (determinada en golucién al 1 de
isopropanol, a 25°C), y un tenor &e nitrdégeno de 13,1%.



5¢

10.

15.

20.

25,

30.

PRI I

8n una autoclave de acero inoxidable y de

400 litros de capacidad, provista de agitador, termémetro

y tolva alimentadora, se introducen 21,6 kg de n-octade-
cilamina disuveltos en 40 kg de metanol.

Luegc, agitando y menteniendo la solucibn a
250C¢, se afiaden 14,8 kg de epiclorohidrina.

- Despubs de agitar Guramte 2 horas & 25-30°C,
se eleva 12 temperatura hasta 60°C y se mantiene ia masa
en agitacibn a esta temperatura durante 4 horas.

Después de enfriar hasta 25°C, se afladen 17,2 kg
de piperazina disueltos en 45 kg de metenol.

A contimuacién inmediata se agregsn gota a gota,
en el curso de 6 horas, 11,1 kg de epiclorohidrina.

Se deja reaccionar la masa a 25-40°C durante
20 minutos, se eleva la temperatura hasta 509C y luego
se mantiene la mase reaccional a esta temperatura.

En el curso de 8 horas, se afiaden 11,5 kg de
hidréxido sdico y luego se mantiene la masa a 60°C du-
rente 2 horas. )

Se afiaden a 1la mesa reaccional 170 kg de benceno
¥ se la agite durante 2 horas; luego se filtra la masa en
una prensa de f£iliro pare separsr el clorurc sédico.

La solucién filtrada se seca por destilacién, y
el policondensado, después de molido y tamizado, presenta
un punto de reblandecimiento de 58-650(¢, wuna viscosidad
espec{fica de 0,31 (determinada en isopropanol al 1%, a
25°C), y wn tenor de nitrégeno de 12,1,

P R A

En una gutoclave de acero inoxidsble y de 800
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litros de capacidad, provista de agitador, termémetro y
tolva alimentadora, se introducen 37 kg de n-dodecilamine
disueltos en 70 kg de metanol.

Luego se afigden, mientras se agita y se mantiene
la solucidén a 25°C, 37 kg de epiclorohidrina,

Al cabo de 2 horas de agitar a 25-30°G, se eleva
la temperatura hasta 65°C y se mantiene le masa en agitacién
a esta temperatura 8 horas.

Después de enfriar hasta 25“0,:se agregan 34,4
kg de piperazina disueltos en 75 kg de metanol.

4 continuacién inmediste se afladen gota a gota,
en el curso de 3 horas, 18,5 kg de epiclorchidrina.

Se deja reaccionar 1a masa a 25-40°C durante
60 minutos, se eleva luego la temperatura hasta 60°C ¥ se
nantiene a continuacién la masa reaccional a esta fempera-
turae

Bn el curso de 4 horas se afiaden 24 kg de hidréxi-
do sbdico y seguidemente se mantiene la masa a 60°C durante
2 horas. ' .

Se afladen a la masa reaccional 300 kz de beneceno,
se 1a agita durante 2 horas s y luego se la filtra em
une prensa de filtro, para separar el cloruro sédico.

La solucién que queda se geca por destilacibn, y
el policondensado, después de molido y tamizado, presenta
un punto de reblandecimiento de 45-509C, una viscosidad
especifica de 0,23 (determinada en golueibn al 165 de iso-
prOpahol, a 25°C), y un tenor de nitrdgeno de 1.

"
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidn, se declara
nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridad ite-
lisna n® 22808/61 del 21 de diciembre de 1.963.

"1, Un procedimiento para aislar policondensados de
nitrfgeno bdsico, obtenidos por reaceién de epiclorhidrina con
una 0 mis aminas aliféticas, primarias de 03-c3° o secunda-
ries de 04'660’ seguida por una segunda condensaciln, posi-
blemente con otra cantidad de epficlorohidrina, y por adicién
2 la nasa reaccional de un hidréxido alcalino pera neutra-
lizar el cloro ibnico formado en la policondensacién, proce-
dimiento caracterizadc por el hecho de que al final de la
citada policondensacién se afiade a la mase reaccional un
digolvente capaz de disolver el policondensado, pero no

el cloruro sédico, qué luego se separa ffcilmente por fil-
tracibn.

2. Un procedimiento conforme e lo definido en la rei-

vindiecacién 1, caraéterizado por el hecho de gue en concepto de

. digolventes que diluyen la masa reaccional y hacen insoluble

el cloruro s6dico se utilizan hidrocarburos liquidos aromiticos
Y dioxeno.

3. Un procedimiento conforme a lo aefinido en la
reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de que se aislan
policondensados preparados por reaccién de 0,3 moles de
octadecilamina con 1,3 moles de epiclorhidrina y 1 mol de
piperazina.

4., Un procedimiento conforme a lo definido en las
reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de Qe
se separa el policondensado del cloruro sbdico y luego se
elimina por degtilacifén el disolvente.



5.

10,

20.

#
[0 ¢]
i

283580 _ |

5 Un proceciuiento conforiie a lo definido en
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reivigdicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de gue
el policondensado se use directsimente en solucidn orgdnica
pare preparar mezcles con polimeros siatéticos, las cuales

mezelas son aptas para la produccidn de fibras textiles,

_peliculas, cintas, articulos moldeados y andlogos, y el

disolvente, despuds de servir pera preperar le mezcla, se

elimina por secado.

6. Un procedimiento conforme @ lo definido en las
reivindiczciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de que los
policondénsados se obtienen en estado sdélido, después de
sepayar el Gisolvente, ¥y entohces se muelen, se temizan y
se emplean en mezcla con polimeros sintéticos aptos para
dar fibras textiles, velicudes, articulos moldesdos y amdlo-

g08.
T+ Un procedimiento para aislar policondensados de

nitrégeno basico.

Segin se describe y reivindica en la presente me-
moria que consta de 8 hojas, foliadas y escritas a mdquina
por una sola de sus caras.

Madrid, a 20 de Diciembre de 1962
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