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en
ESPAR A

por DIEZ afios

a nombre de NORSK HYDRO-ELEKTRISK KVAELSTOFAKTIESELSKAB, en-
tidad norusga, aétabiecida en Solligaten 7, Oslo, Foruega,

por:

*UN PROCEDIMIENTO DE PREPARACICN DE SUSTANCIAS
'DE BASE PARA PERMUTADORES IONICOS™,

La preparacidn de sminas efclicas macromolscula-
ros vy su utilizacidn como intercambiadores de amidnes son co-
nocidas. BEntre las substancias de las que se parte para la
fobricacidn de tales intercambiadores anidnicos podemos men®io-
nar los productos de condensacidn de las anilinas con los al-

dehidos (R. Griesbgch, Beihefte, 31, Angew. Chemis 52 E[g}g]

215). Segln la presente invencidn, se utilizan como substan-
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cias de partida para la preparacidn de intercambiadores de

aniones, nuavos productos sintéticos qus poseen propisdades
esenclalmente difsrentes de los productos mencionados y co-
mo al introducir nusvos zrupos, se puede, partiesndo de estas
aminas macro moleculares, preparar compuestos macromolecula-
res Acidos que son intercambiasdores de cationes, rasulta que
astas substancias repfesentan 2l punto d= partida para nue-
vos intercambiadores, tanto de aniones como de cationes.
Son conocidos los nitro-~ ¥y amino-estirolenos, Por polimeri-
zacidn de éstos, se obtienen respectivamsente los poliestiro-
lenos nitrados y los poliestirolenos aminados. Pero los ni-
troestirolenos y los aminocestirolenos mondmeros se preparan
indirectaments y con tan pequefio rendimiento que el mdtodo
no resulta utilizable téenicamente.

gonforme sesta invencidn, se preparan pliestiro-
lenos nitrados con un rendimiento tedrico, por nitracidn ai-
racta del polisstiroleno con el Acido nftrico a concentra-
¢ibn conveniente, presferentements, enfriando al mismo tiem-
po. L poliestirolsno ss disuelve ficilmente en el fcido ni-
trico coneentrado (peso sspecifico superior a 1,46)d0rante
la nitracidn, =1 poliestiroleno nitrado precipita por dilu=-
cidn ds lu disolucidn con agua. Si se reducen los boliesti-
rolenos nitrados preparados de este modo (por =2jsmplo: uti-
lizando un compuesto’de azufre reductor, =n parficular, el
disulfuro de soéfo) se obtienen poliestiroiénos aminados.
Si la reduccidn del compuesto nitrado por sl disulfuro de

codio sa afactlla an solucibn acuosa, & Ja temperatura de
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sbullicidn (1002 sproximadamente) la reduccidn ressulta lanta
vy solamente una pequafia parte del compuesto queda reducida.
La reduccidn s= rsaliza mejor en soluciln alcohélice.a la tem-
peratura de ebullicidn (unos 802). Pero si la reduccidn en
solucidn acuosa se efectlla a una temperstura nis elevada ba-
jo presibn por ejemplo: a 1502 1la reduccidn resulta relati-
vamente répida y complstua. De este modo, en 8 horas se ob-
tiene una raduccidn del 75% del poliestiroleno nitrado.

De manera smé&loga, los polivinilnaftalenos y
otros compusstos macromoleculares puaden ser transformados en
derivados nitrados y aminados.

Contrarismente a log intarcambiadores de iones

va conocidos ¥ que se puéden considerar como productos de con-
| densacidn de anilinas y aldehidos, los compuestos prepara-
dos conforme a la presente ihvencidn, son termoplésticos.

Las propiedades termopldsticas resultan 1m§ortantes para la -
preparacidn de intercambiadores de iones bajo una forma téc-
nica utilizable (procediﬁiento de granulacidn). Para la pre-
citada reduccidn de los compuestos nitrados en compuestos
aminados, se obtienen, con ventaja, un buen rendimiento uti-
lizando una materia porosa y finamente dividida. Para ob- -
tener un intercambiador técnicamente utilizable) el compues-..
to aminado debe ser sometido despuds a un briquetaje. Para.
conservar los cgpilares, sl briquetaje puede hacerse, por
ejempio, en presencia de agua o0 de sal que se slimina des-
puds por disolucidn.

EJERMPLO: Se disuelve 100 grs. de poliestiro-
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leno (Trélitul III)en 700 cc. de fcido nftrico a 90% en peso,
agitando y enfriando a una temperatura inferior a 108, Se
deja reposar a esta temperatura durante 17 horgs. Se vier-
te enseguida la solucidn sobre un gran volﬁmen de agua frisa.
La masa filiforme que se separa es molida y lavada hasta eli-
minacibn del 4cido nftrico. Se obtiene un rendimiento tedri-
éo de poliestiroleno mononitrado. Utilizando una cantidad
equivalente de disulfuro de sodio (Nagsa) disuelto en agua,
los compuestos nitrados obtenidos se reducen, en 8 horas, s
compuestos aminados, eﬁ sl asutoclave a 1502, Porcentaje de
nitrdgeno tedrico: 11,75%. Porcentaje hallado: 1XY,2%. Capa-
cidad 6,2 m. equiv/gr.

Se entiende como capacidad del intercambiador
el nimero de mili-equivalentes del anion intercambisble, re=
tenido por 1 gr. del intercambiador,

El procedimiento no se limita a los compuestos
monoaminados. - Anélogamente, es posible preparar a partir
de compuestos més’fuertemente nitrados -~ por ejemplo: a par-
tir de compuestos dinitrados - compuestos diasminados con una
capacidad todavia superior a 1a indicada en el ejemplo prece-

d ente.
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Los puntos des invencidn propia, no nusva, pero'
no establecida, practicada, ni divulgada en Espafla, gue se
presentan para que sean objeto de esta Patente de Introdué-
cidn, son los siguientes:

¢, Un procedimiento de preparacidn de aminas
cicliéas macromoleculares, utilizables como substancias bé—
sicas para intercambiadores iénicos, caracterizado pdr due
se nitran'compuestos cfclicos macromoleculares sintéticos,
tales como los poliestirolenos y los polivinilnaftalenbs v
porque se reducen luego los compuestos nitrados a compues-
tos sminados.,

2¢. TUn procedimiento segin se reivindica en
el punto 1l2,, en modos de realizacidn que presentan una o
varias de las siguientes caracterfsticas:

a) Se ofsctla la nitracién mediante #cido nf-
trico concentrado, preferentemente, enfrian-
do al mismo tiempo, y se precipitan los com-
puestos nitrados por dilucidn con agua.

b) Se efectfia 1la reduccidn mediante un com-
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puesto de azufre r-eductor- tal que el bisulfuro de sodio-
a una temperatura elevada y bajo presidn.
¢} Las aminas cfelicas macromoleculares obte-
nidas se someten a un briquetaje en presen—
'cia de agua o de sal,
22, Un procedimiento de preparacibn de sustan-
cias de base para permutadores idnicos.
Tal ¥ como se ha deserito en la Memoria que an-
tecede y para los fines quae se han especificado.
Bsta Memoria consta de seis hojas escritas a
méquina bor una sola cara.

14 MAR 1958

P, A.

Madrid

Alb

de Elzabuyma
Por Poder,
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