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¥ & un procedimiento para la preparacibn de tales productos de

coudensacidu.

LR . ., N I S o 4 ’-. i . l‘ . Ml‘, ’ _’,‘- <

Bl inveuto we refiere adembs a un aducto de dxido de

t
(Cg

- Cg);alobhileno de dicho pwdluclo de condensucidn polifal-
cohileno)poliamina-epihalohidrina, y & un procedimlento para

- preparar el aducio .

La pmuduocién de'productos de coaden"‘cién de polle-

'tﬁlﬁnopollamlnqu con hdlohldrlddd es conocida. »vin embargo, ta-
fles producuos don nuneralmeute de peso molecula; bajo, rglatl-
L Vamehte,’u cansa de la ul*iculuad de oouen)r proauctos de peuo

'7;noleeul'" elovado de e~Le tipo ﬂxn trOpﬁZuI con la wela0¢6n,

Esto' pro&uctow ﬁb oondenwacion &e pe»o molecular bajo se han

paonuu Lo ‘300 qhenues floculaubu 8, y &3 bien Bsavldo que, cuan-

o mayor g8 cl peso molecular del az eute floculante, mhs efi-

clente es en cneral su aceidn. La dl “icultad con los productos

Lde condenaacloa coaocldoo de eabe tipo ha sido gue, al inten-

tar obuen pro¢ucu0u de 96»0 ‘molecular ulevalo, IEQulyuﬂ 0

"bien‘géles'insolubles que som uiflClles de melejar, o biem se

_ob icaen proiuctos Con uad es uao-l;u“d ban poure que tiuacn

queﬂu;arse'ﬁentiq-de pocas horaw de su aurlcmc1on. ue hecuo

. tales producios de coh“en8401on se - bell+1can cou anta xanlbl-

oo dad que-han cong LlLulao 1la buse de reuin““ ae c@mbxo aulduico

seglia ée’deseribe n luS p&tCAues ausTloanas, 2.469 683 y

,;.469 694. :

e ucuer&o con el pleoente invento, se ha encdntra-

. do‘uun puedea obt-uer e. pru&uctos de conaen ac;on que b1enen
'peoo molcculaf CAtraorﬁinar¢amenLe aluo, en compaaacxén con
flou pTOuUCoOu 1e coa&ensac¢on polialcohllenOfo1iamina-ep1halo-

"thdrlna COnOCldOb nauta ahoxa, y gu estan Loaav1a en: estaao

j oluole y se uanedan Iéollmcnue, por condengaclon de ana eplha;vw
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“,lohidrina con una poli(aloohileno)poliamina de la férmula indi-

. dad de 0,20 a 0,40 gramos-mol por 100 gramos. de poliamina o : .
x'.imezclas de poliaminas ¥y realizando la reaoci6n en g Operacio--“ :
{‘Lnes seguidas, de las ouales la primera consiste en aﬁadir gra- B
':dualmente 0 a 90% en 'peso de la oantidad total de epihalohi-
”drina usada sobre la poli(alcohileno)poliamina, que se mantie- '
‘ne a una temperatura de 60-858C., ¥y, poco despues de que se |

y;ha inioiado la ad1016n de epihalohidrina, afigdir sobre la mez- -

. valente molar de 1a epihalohidrina usada en la primera 0pera-

c0,.a. un pH de 9,0-9 5, y aﬁadir luego el resto de la epihalo-_
5 hidrina, junto con un- equivalente molar de hidroxido sddico 0.

‘L¥'potésico, terminando 1a eondenaa016n ovando 1& viscosidad de la

'tura ambiente, someter el producto de oondensacidn a un agente

cada arriba.'

Més especificamente, el procedimiento del presente

inVento 8¢ caraotariza porque se hace reacclonar una epihalo-

hidrina con una poli(aloohileno)poliamina dg la £6rmula.
Nng( (GH)NH)x-H R 3 B

en 1a que x €8s un nﬁmero entero que tiene un valor de 2 a 6 e 3
¥y e3 un entero que tiene un valor de 4 a 8, 0. con una mezels
de tales poli(alcohileno)poliaminas en 1aé.qge x tiene un va-
lor promedid de 2 a 6 ¢ y es un entero gue tiene un #alor de

4 a 8, haciendo reaccionar dicha epihalohidrina en una canti-

cla una oantidad de hidroxido sbdalco o potésieo que es un’ equi-

cidn v seguir esta con una segunda operaeidn que conﬁiste en

ajustar primeramente la mezcla de reacciGn, eon écido sulfuri-

mezcla ha- alcanzado un valor comprendido entre 6 y 1] poises y,

si Se desea, despues de que la mszola se ha enfriado a tempera-

reduotor o blanqueante.»,‘
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v~.es de 2a 4 pero puede: usarse una mezcla de poli(haxametile-
*no)poliaminas en ia qae el valor promedio de X puede llegar a-
fser hasta 6. Preferiblemente se usa de. 0,25 a 0 3 gramo-molesf 

w;;‘de epihalohidrina por 100 gramos de E) poliamina. ,v;

‘t_;epiclorohicrina, epibromohidrina, epiyodohidrina, o mezolas

'(hexametileno)-heptaamina 0 mezolas de las mismas en las can--

. tidades deseadas. Praferiblemente la poliamina de partida es

“den eontenér una proporeién preponderante de una de dichas poli
‘aminas, esPeoialmente la di(hexametileno)triamina, con oantida-j

'~des mis pequeﬁas de las otras ‘poliaminas. menoionadas Un ejeme ;

 'con el nombre regzstrado de "amine 248“ por 1a E.I, duPont de

’ Nemours & Company.

‘ba 1ndicada pueden haoerse reaccionar en medio acuoso. Asd
‘  por ejemplo la amina puede disolverse en agua para dar una so-f

;luci6n que.puede tener una Qoncentraci6n desde 5% hasta saturap

’ orden‘de 50% en'peso. Una gran'proporﬁidn de la 6antidad to tdl

e epihalohidrina que hay que usar en 1a reaoci6n se afiade gra-

?referlblemente, el valor de x en la férmula (I)

La epihalohidrina puede ser cualquiera de entre laf}*ﬁ
. E

de 1as mismaa. ?referiblemente, desde” el punto de vista del
coste, se usa 1a epiclorhidrina, La poli(hexametlleno)poliamia
na. puede estar constituida por di(hexametlleno)trlamina tri-

(hexameti leno )tetramina, tetra(-hexametileno )pentaamina , hexza-

una e las tres poliaminas primeramente citadas arriva o nez-
clas de laa mismas, incluyendo las celidades técnicas. tal como

se encuentran normalmente disponibles en el comerclo, que pue-

plo de un produoto comercial de este tipo. es el que se vende

- Da epihalohzdrina y la poliamine de la fdrmula arri

ei6n,.siendo'completamente précticas las concentraciones del

dualmente mientras se mantiene la solucién de 1a amina & una
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‘;*emperahgrﬁfﬁﬁ | '“0“lm4‘”¢6nue 00-8590., 0. m&yor. ¢;e¢criolb—

- iisate, la b mﬁer“'urq eutd en law p:on_uiuuaes ae.7o_8090. Des-
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puds de inielar lu 2dicidn de 1z epdihalohidrina, ce uoue sosa

EER _i_" e o i oy Doy I L & . e e moanem e L PR . .
CAaUL Ll 0 POL&Bd Cualucita e uua .L;'.’.O*id;}.u._éi.l' Ll que I‘Sbel{;‘&.
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5uru1""e bor l dlCdll Ve-f}

‘sgcagial’conts clar 1d adicidn ‘leialc ide cal maﬂgrd quf la

'.;-cglu“LOu_azlaa e nga una. OpOLuuulwwd para m’zcl ke com la

“

podiamina y ru soelonar son ella anie de un,Se'&dd.qﬂ cautld

“;dea:ﬂua%&noialas'de &10411. il e;ccoo3‘1a adicidn ds élca¢1

wbcof&espués'a ¢l nezela do de lg eyinaloni¢ sina en La paliamina

'tlcne 0o TEuUl zd0 Ia’OTGC“I la rcacclén uel he luro ae.h axé-

N

-

éQHO iveraco con'el alca¢1, impi ulcddo udi aua csio ulle

~ Gestruya la apihalohi&rlud. i csta fase pr liwlaar, en la que)‘

..

ge aiae la mayor parte de la eglual rin a, la progoralén.ala

canza. aproximadanente 70-90k en peso de la cantidad total de

eplhulonidring que hay que us.r., Una vez completada la adieidn

"de esta priume roporeibn pre; ponderante ‘de la epihalohidrina
'y la cent i"a mol qul““ ante de alemll, ue ajusta el pi a

uhfvalor de © O 3‘u,,agﬁoﬂ¢m °mwe; e, con aclao »ulzurico,'j;

e e c'noa o, ge ajade el resto de la cp¢udlonﬂar11a juﬂto

-"_'QOH 1 G.—').'::.uid i‘ﬂOl&I’ ,eg_ui_valente 4 élcq,li conbrolg_nrlo 1.,_

aﬂiciéﬁ p&raﬂque la mezcluzténﬁa'una ibCO"aud comprenaida e

.‘

§re ap 14a*auenue 6 y 11 poises o enirve, apro; adanente U y

w,;uaraner~¢oldu, a gna concenu:acion ue 854015 de sélidos ¥

L& temperatura ambiente (4269C). Cnando la viscosidad ha alcanza-

do e st e punto, el eruuc to de. CJudeddxCldn eutﬁ oaeucldlmente

'completaa la reacc 14n -ae teruina eiectivamenbe eniriando el

lote a uempe atura ambiente. 31 pi pueuc ajustarae tamolén &

ARV
4
;
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"5,5-7‘6,aproximadamente, mediantgféaicién de &oido sulfdrico

pérd esto puede ser o no neceséiio El producto neutralizado

.0 acldificado asi obtenido puede filtrarse para mejorar su

»claridad. l'

‘j«f;ﬁA“i . Es’ convenlente someter el producto de reaccidn a

“’fun agente reductor o agente blanqueante tal como formaldehido‘

'“fsulfoxilato s6dico sulfito sédico u otro bisulfito, metabi- ‘f”F

‘.73:bsu1fito, 0. hidroxulfito de metal alcalino, particularmente ‘

R _dAf fcuando se. emplean como material e p&rtidﬁ mezclas °°mer°ialeaﬁfu

Q-Tf;‘i6 ;”'j:15de poliamina. Besulta sorprendente que. 1& estabilidad de 1oa |
T 7“”productos mejora notablemente por este tratamiento. L

La oantidad del agente reductor pueae variar, segun

ffsea la mezcla de reaocidn particular. Puede ser desde, aproxi—-yf
7'madamente 1/2% hasta 54 en peso, basado sobre el peso del pro-?:

'gduoto de eondensaoi6n. Una proporelén preferida es, aproximada-_

mente 5*4p en peso. El agente blanqueante puede aﬁadirse sen-

, cillamente segﬁn se. ha indicado sobre la soluci&n aouosa del
| producto de oondensaci6n después de que ha sido ajustado aun

pH de 5 5-7 0 aproximadamente. Luego se calienta la mezcla du- ;

rante un periodo hasta de 1-2 horas a 45-9090., aproximadamen- ”
te, preferiblemente de unos 50-6090 Este tratamiento haee Que

el pznduoto sea ‘de color més olaro y elimina subproduotos que<

'~algunas veces hay presentes vy tienden a originar gelaoi6n por
r‘repoao. Después del tratamiento oon el agente blanqueante, la
‘masa de reacci6n se £iltra para eliminar todo sedimento, El
~producto . obtenido esth mejorado en cuanto a color y olaridad
';y tiene menos tendencia a depositar sedimento por reposo. Ll
“;_produoto obtenido de este mwdo estd grandemente mejorado en
w;‘ouanto estabilidad al almaoenaje, espeoialmente a ooncentra~

”'aiones ae 25% y mayores, v por enoima de la temperatura ambien-
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i ‘fide oondensaci6n'“mientras se mantiene la temperatura en los

. 20

25
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- Otro aspeeto del presente invento se refiere a adue-

”jtos de un 6x1do (C -03) ¥ & los productos de conﬂensaci6n poli
: (aloohileno)poliamina-epihalohidrina descritos arriba, yaun

: procedimiento para preparar los aductos. -

El prooedimiento se oaracteriza por aJustar un pro-

'fdfduoto ﬂe condensaoi6n tal a un pB de 6 0 7 y & una temperatura o
"ide 45-8590., y luego hacerle reaccionar con 0, 25=1, 5 moles de B

: 7;;6xido de etileno u 6xido de propileno, 0 una mezcla de amboa -

6xidos, por cada Atomo-de- nitrégeno que haya en dicho producto

"“{limites indicados; Y e se desea, someter el aducto resultantéi
,La la accidn de un agante reductor 0. blanqueante. ?referible-',f‘
;5mante, se usa, aproximadamente, 1 2-1 4 moles de éxido por ca;%

M':ﬁ?da étomo de nitrégeno que haya en 91 PIOdu°t° ae °°nd°nsa°16n'f

- BL 6xido de (c -03)-aleoh11eno 8e aﬁade en una can-

;wtidad de 20-1“07, aproximadamente, en peso, del producto de -

conaensaoi6n, mientras 86 mantiene 1a temperatura en los 11~

¥m1tes senalados, preferiblemente w0ec,, aproximadamente El
Ff,6x1do puede aﬁadirse en forma de un 888 0 un. 1£qu1do a presidn.
| Durante la reacoi6n, la viscosidad del p:oducto aumenta general-

v mente algo, su pH sube y el producto se hace soluble en sistemas

altamente aloalinos inoluso hasta un PpH de aproximadamente 14.

El 6xido de etileno se prefiere generalmente porgue a4 un pro-

ducto de solubilidad mucho mejor y de msyor eficiencia en los

| médios fuertemente alcalinos. Puede usarse tambien una mezcla

de &xido de etileno y 6xido de propileno, - o '
En el aducto. de 6xido as{ obtenido, se oree.que 1os'

grupos hidroxialcohilo introducidos reemplazan en 1a mayoria




étomos de nitrégeno de amina gsecundaria o primaria. Posiblemén-
te, en'algunos casos -una parie del 6xiao se atiade & atomos de .
. nitrégeno de amina terciaria para formar grupos amonio ouater-
S narlo. Sin embargo, ha de sobrentenderse que el 1nvento no es-
'”.5 .. th limitado por tales congeturas teérieas ya que los produe-
IR tos obtenidos son de naturaleza muy complicada. .
‘ l loa aductos de 651&0 de alcohileno pueaen tratarsei
1uego oon cualquiera de los agentes reductores que se han men;_
o cionado anteriormente del mismo modo que el producuo de con-
f';m;1§ »;” densacidn poli(alcohileno) poliamina—epihalohldrlna descrito f",f

S ) arriba. * ;”f 'ﬁ“ngi'” jf;v s l:f' . :-}'wf3'~:~ J Lu"

*ffL:,fﬂ;:::_f‘}f“;ﬁ;ﬁ,f“ _Los produotos obtenidos de acuerdo con el presente;‘,
invento encuentran numerosga aplicaciones incluyendo el uso
L 7<'J ~como agentes floeulantes para mejorar la flltrabilldad ¥y la 1"

} separacién por sedimentacién y decantacidn de llcores acuosos

que contienen particulas finamente dividiaas suspendidas en
1os mlsmos, abi como olar1fieaci6n de Suspenslones en liquidos,f
espeeialmente liquiaos aeuosos, Para este fin, pueden emplear-l-“

se ‘a cualquier pH La cantidad de agente floculante uaada pue-

V?ng‘ de ser desde 0 001 s 51 en peso, basado sobre el peso ‘4 mate-

ria suspendida, oontenida en la suspensi&n.,-’"

e "*i Estos agentes auxlllares de floculaclén pueden em-t
flearse en los limites de pH indicados para el tratamlento de
. susyen31ones que contienen materias 1norgénioas y orgénicas :, 
anyzé‘_‘ "0, mezclas de las mismas Lntre los ejemplos flguran las aguaéf
| de alcantarlllas residuos de . fébricas de conservas, susPen- g
"81ones de caraoter écido neutro o alcalino dentro de 1os
1imites de pH indicados que se obtienen como resultado ‘de 11~,'
xiviacién fcida o alcalina de minerales, suspensiones obteniq“

3o - : dss en foxma de aguas naturales que contienen sedimentos Y. to-



T o 26841(1T
o das cla es, e o*rou 1iguidos residuales obienidos cOmoO resul-

- t“ao de ‘operaciones industrizles o sonitarias.

Gtros usos alines son IOBIQue se refleren & la Te-

: . euperacidn o tratamiento de areillas, a la- pTepare 2016n de pig-
5.7 wentos, incluyendo la dls >ersidn de los mlsmoo‘en pastau ae

‘,_pggmentos'b compésiCi0nvo‘ de iugre816n de pi@lento y teliido,
e en 1a progueeibn Oe W”LGTJileu uo..uile ¥ C “apels in la
‘proﬁu0016n ‘e papel pueden emplearoe para me;orar la aeposl'*—

Elg_eldu de cargas m1neralegutal CO 0 arellla gobre la oulpa de_

'para man*ener el arua blancd en egvdéo eueuclalmente -

&otpﬁi; ‘papcl y
e T 'f r':"f“;c1aro. Bn la ;ormacién de papeleb, pueden enplearse uamblen
'\;;'_ o '_eomo dJuﬂuOu &l aluubre 0 en’ ou“*lbucidn del MES RO o

,“L productos del preseﬂte inveuLo won L&mbién utl-

3

'975"“37-';‘,,?'fwlés wara conunlcar‘v lo papele Tesist encma en hﬁmeao. Para -

-

18 ,r‘f,este i», fucden 1ntr0uuci 38 en el yapel oien sea en el'ba*i-_

. [dor 0. en lw caga-de cola de»oués e “ec do parclal uel pa,el

';y la can id d eﬂplea&d puedu ﬂer desﬁe, apmo madanenie -G, l

:b~ja§54 en: peoo,_o nas, basado en Ll orge“o‘“c ;1br43jqug

tilQQLCOmdzséTﬁafinﬂicaﬁulbdfa
en kara 1a d¢swer 16n de a~en—,
;unglclla~ "dear _iaa ;.f

an ueulod acLoaou. ;ara ebue *1a, COmO eu ﬂl

‘.~vu~o uC lu "¢uperu16q ﬂe IWQBALOo, la g“OpOTGlou del erQucvo.

4 '25ﬁ}'~'.:me coﬂchaacién em-leaao paeae Vdrmav'keaqu.“3roaiaukam°nue-ﬁ“,

A

I TP 14 a. 4% en’ HeAO, oasado uobre el peuo uel materlal que‘“q]wfﬁ
_‘qa@:¢¢dger‘ 1§i'?-'7' " I g 'ffL ¢frﬂ j’f ""“i%ﬂ

uOH pIOQHCuD del gr °cnte lnvenuo, blanueadoa o
1n ulanquear se’ cd“acuorlaan Hor ana exl“lede;a uoLable

Jo ‘ 'paruicular' sute en su emﬂ1°0 coao agentes de LlOOHldClon en
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cowrgrac¢6n”con'los e

'“NtiVS; low productos del presente invca,o tienem en qenexai'gggaﬁ.
‘ﬂiefiéieneia.;rln;c &c:lg &6 16:,' OGHCLOu de coLJeﬁbucién andlo-
gos de ept 1halolid zi1
'7pjo éA 50 1nvento, oo B¢ La dloho aa»ellorivu;e5 Tee caraé;
"térizé% POT un peso uOlQCL14r lblafqumeﬂC‘ also. La viscosi-
1'dol de IOu'QTOuuCLOB de candea aclon cn uolu01ou "acuOsas de
;udd COACG“tLdCLOM ﬁebcrulu*da,*é 1 como por sjgmpld £5% en p&-'
'so, puede sex nasta;lu veces HAO T qq§ l% te.una.zolueidn uquoaj

L ma cox °~gonulenue de. yroduutos 4e.condensacién_condéidds de

‘filu TQL;VOJ del wresegﬁ‘ =ux¢a o;ﬁ

'llrn¢19ron a4 QLSO, €‘meﬁos 1o ae 1n¢1que ura cos“. £ adlmeuve,

~1a a“y dléu "odliﬂos delfééiq*"‘SG reliere al pcuo ael vro-qv‘

4ducvo ae ‘cond -aulog en Lorgx “MIAu livzre B "sdliaoo“ 50 ale““
'lzlncluye t’zbien comooneJte 1horbaaicov,_uul COﬂb 1ubbant;uad
.& u-‘vlo;u'é”é56iéd,y.ééiﬂq uulfuljﬂo "Onb¢ﬂ4ia eon elfédn@enéa—A

do. en Porma salina, -

lxmedio de
“g{ﬁOF en peso- de bis)

"3§-5ap Qe QOlL&mL:

v5aametllenouﬁamina, adlﬂOALufllO, &laamlnocruproni*r;lo, j

4'2 omanociclo entllldeaoimana (Amlue 248 ue du;ont) se auddieron

0T 0 uctos de COUQGhSdc’Uu dae pollamlua-

~ebiha10hidriha{cdgocidos, uonuldolvﬁxo COLO bas ¢ su coste -relaw

K

ring y‘u¢auile40uridu¢nm. Los productos del

epi lOu_ ring con &1euilego tlldﬂiduov
uﬂ los egemplqs que se ;ma oontinuaéidn,'que 8011,

f' M~eu y 3OICChtJJQU ae_

.,

a 41‘0

wu ae oeao molecalar 41 60 de cé;mula I en 14

qae % es 30 uayor y GJrOalmaaadGnu@ lUp ue una mezola ae he-




:.na vy los equivalentes corre pondientes de hidr6x1do sédico al

15
':tha soluoi6n de sdlidos de- resina al 24, 8# tenia una viscosi- .

-ron 60 gramés,Qe'epiclorohidrina, gota a gota, agitando bien
" la adicién de hidréxido sédico al 50% se éomenzd desﬁues de -
‘,’haber anadiao BOP ae la epmclorohidrlna. Las adielones se ’
LVf;efectuaron luego simulténeamente & una veloeidad tal que que-_”
| l;daba 25% del Alcali despueu de adicidn de la epiolorohidrina.
- ;Despues de eompletar la ad1016n del élcali, se anadleron

- 338 gramos de una solueién de &eldo sulfﬁrico al 24, 3p La

'50% hasta que la viscosidad ‘aloanzé 8,5 poises aproxlmadamente.

~ Esto. ex1g16 10,3 gramos de epiclorohidrina 7 9,2 gramos de
7agua ¥ 205 gramos de: soluciGn de “foido sulfﬁrico al 24, 3%

3“?2 dad 48 6,5 p01ses y. an pH a6 5, 8 a eantidad total de epiclowf

‘frohldrina usada era igual & 70 2 gramOS. _{'

. E?JE'MPLO ‘2

_ :f[gramos (37 del total de sélidos de resina) de hidrosulfito 36-A 
“'7W;fdlco calentando ¥ agitando a 609 c durante 1—1/4 horas. La '
 wviscosidad final fué de 6 poises y el pH 5, 8 Una solucidn ;[ﬁ"“i
ﬁfﬂde s6lidos de resina al 201 tenia una viseosidad de 2 5 ‘poi-

H:ses y una solucién al 15/
5-.resina al l5p 3 23 5%

'fﬁjresina al 15%: 23 52 "  P :s = ‘:"“.:>f:f_“,i'““

321 gramos de agua y la mezcla se ééleﬁt a 75 ."Se afadie-

viscosidad ‘fué 1,0 poise y el pH 9, 6.

Se h101eron adieiones inorementales de eplclorhidrig

soluci6n aloalina al 50& Despues se afigdieron 87 gramos de

-

La solucidn del ejemplo l se establllzé con 10 3

;iuna v1500o1dad de 1 0 POise.>g;/*' ,

".:

bdlidos totales encontrados sobre una soluci6n de ;u:'

Sdlidoa totales calculados sobre una solucién de




).,JLA'.J.-L‘U d v
—w‘
- S0bzre 300 grauios de li(he waetllono) triamina se
. aligdleron 53U graqcs de agua. Lo wezcle se agisd a 752Q. darau-
oo e L s N i d;' '
e la Md ci 1 ode 60 gramos de splélow Ouluri & u;uul‘amcum ute
5 se‘auaaleron 52 granos de oluc;oq de' hiardaido ~611’*0 al abp

guc se coilenzd do"nueu'de haber au“aluo 7vp degloslsc.gramos

4,

de CinlO*OdlLlnAa, i erﬂ oomPléta en uw Soﬁ'despues de somi-;~
-.nada la epwolorohlqrina. aaado 56 cou»70'6 la. QlULéd uGl 41

cali 5e ﬂd'ale*01 358 . ;r nos Go wud 8o luciop de dCiQQ sulfurif,
S 164--*2_'00 al 24,u”. La ¥i scod lulL fud a,zoleu.ame“,e 0,5 o¢de kB ul

?'.7_;,‘ ‘Be-hicieron e i 1erpb‘ehltiempo adiciones increusn-

e S L
I . -bales e £5,1 gronosg de ep*uloroh¢or1nu "“20,0_gramos de hidro-

RS
(R
fo N

R y S L
0 sddico al 50 s, basta que la viccosidud alcanid. 6,5 poi-

”is,",f“,“gsL Luego se ajus 66 el pi o 7,9 por adicidn de 135 gramos de

'bolu du ‘e‘&clao sulfdriéo al 24, p yos grgmos de.“wua:-’aw:

VldCOoldﬂu ;uc de 10 pom»es, e auauieron 35-dr Mus. de a»ua

» . M .. "4: 1 TR IOV Sy o~ ‘e * . .
] grqmos de una uoluCLéu de deido sulilrico al 24,3, para
llevar los sdlidos de resipa o 24,8;. on este momento, la vis-

w‘: -

\-gof -”~gos;daa?era;ﬂe'Q,s poises y.el pil b,u. ha caay ldaa LOuul de

N 2y

. epielotod ifrinu uSan _u. 1”‘e-"_85-g;rz:t.m:s.

aobrc la 1 cion aate 0x, Se auadLeron 10 7 gra-'“

1ico, o Sﬁ en’ pbuo con “eopec+o a’ OlldOb

{2

[ A<
(4]

:mas_de q;dlosul i:o.

S de Teulnd uo a1 ‘;"a solucién se calentd a. 609 ¢ aurau e l 110~

'raf.aWLtaaﬂo la olagldn d olldoq de reuiLa al 24 6P tenia ;;,H:

S una VLSCOolﬂd” ae‘6,

p01oe‘;~ua viaco idadzb,a oluc*oi‘
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§¢ prepararon SuSy“ siones a valorou de pil de. 7,6

7 10 QonbunieﬁdQ 10 gramos de arcilla (caolln) pc; 1V0 ml. de

:geso_de arcilla del groducto e conden»a016n del ejemplo 1,

-30Dre varias porc‘oues de lbo ol de luﬁ ouopensiOQGS J ae,

determind el clqmpo necesurio para £ilgrar-estas porciones
deASEguié el mismo grogedimienfo con,un& éuspenuién no trata-
da;vpﬁra con ntrol, ¥ con und suspensién andloza a.la que se
auadld an coadens ado corrlenLa de ﬁietilenotrigmina/epicioro— '

hl&llna (Gesignado uu;“). La cahlu que s€ dh & continuacidn -~

'”W resume los resulLadOb.'

o T ' ‘ienpo (»eg pa ra la filtra-
ondensado vant 1dad ae condensado cidn de. 10O ml. de suspensidn
aaadlao " sobre peso de-arcille - pH = 7,6 Pr = 10,
B Lo 08 e T
CodupA G,66 .- . - 142 -
CBgel o T Ygl e L
Y 5 S A : NN TV
ppmmml BT L 0 o - 1120

LJ anU 6"

s

- (a)lSoﬁreL6V4 Eramos ue una Cullud& Léenicm ae una

-"‘noli(he amcuilmao)pollgmlua de’ forN¢;a 3ebun se na’ ae¢1ﬁiao

ar;ibu en la uue el xalor yronea;o Qe x es, aerA JqdanenteAf‘“
2, 7 coatanlendo ‘aprox inaganente 50p e peso: ue bis(hexame 1lé—-“
no) Lrlam*na, é)roalmadamente d5ﬁ a6 . yOll&J nab de yego molecu—
1ar alio d la,_ormula enla &un % ea.” 0 ma;or' J awrox1hada-‘

meate:lO%-de uua mezcla de heﬁaﬂeullenodlanina adlyonltrllo,
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R  '.<{*-;"' T 2% o £ 4& 2?

R -an'nocaproulurllo, y c—elagocxiope1 il denoimiua (Amine

“48 qc duLout) oc &iu 1er0n 7:1 “avoa ae agua -7 l& mozcla,,~ﬂ'

”f‘ac du&dl “on 135 gr¢uos OWELlCIOfoleTIua

ya achLén de ll 'ﬁrau”u;dez5'

q~6 d°"pueu as comple aaa la
:;;:fif): adxoién de apxoxlnadanane 70p de- Lo coxclorohlarln&.:feSPuéo_g"
. .. 88, e¢ecLu¢ron las a&ic¢oneg:uiiu;tqnea'enua a uua velociaad “

Lal que queuuoa po T a“aaLl ubp del élcall deyLdOvaGfl&'gdl—"

c16n COlUlet& de la ey*clorohia*1*a DebPUé de @ mpletadasla‘f"

L ~adxclon del a*cal; e aﬁa&iéron 759 gramos de una soluoion de
dci .0 Jul urico al 45p.'ua viscos ladw ;vé de l 4 pozde"‘g‘el;,

pH

Se hiylh“on adlclore‘ inerene les de LOlclorohl-'

dri4a J de lo ;aival»aUes 00$r64p0AdleLLeu e oOlﬂGlOﬂ ge hi- 1

5. a;ozx&o &0&100 al 504 sobre 1191 gramos de Sla JOlLulén arrlba
- eitada has iue la vigcosidad alcanzé oS 20 poises. Zsto

ﬂ"exlgié 15,3 cr'noo ue eplclo ronidrina, 8, 5 {ramog c hidréxido

: Qddlco al 30 ' 154 ”ruHOQ de €, u04 de 650 f 85 gra uos ue aguu.

';HGSQaéS depafi idn comp;eta uel a’ca’l,'o ha on 100 glq—
go. | ‘mos de una soLiie 16z &e-ac1QQ'su1£ rico al 25w. Bsoa Iué Seguii-

da-de 11,5 grunos &e hiarosulfito-sodieo; v 1z solucidn resul-.
tante Ge calent durante 2 horas a 602-C. La solucidn de s81i~
“/

dos ve reSLJd d 24 ap Leniu ung VluCOJlJu1 de 11 O yOlbe A

uu pL de 0,5.

25 7(5)‘063Ie 467 grﬂmos'ae 1a $oluc;6ﬁ‘dé la resina
*uac 1088 Qe cont.ﬁl“ re~ 28 Ge ,8p oo“en*da on la. yar {a)
Tiﬁdi¢ada aqui; se. aiauleron 3¢ gra 508 de oAlao ’e';glleao‘por'
. ; on. uh_5"7f*a,cerr4uo 85 uliaﬂo dn‘ug;égitédéf;. 1fn
L rtpiasy ;1 fionporde, lejé.-'f;-z,cz._.f’c"idﬁ .;ué,:.esveoono*&u i presidn.
05" i@é;c_é_;gjcm. de ”Héraurlo por eucima de | 1d ure 1$£ §€@§§£éxiéat;

s
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GIOA. ~1 lp 0¢lculddo

(a) uobre abu gramo de dL(uexa1eu11eao)tr%%m;na,<'

214 gramosf&e”a Wi o uu nezcla se dﬁjlo a 759

sdicidn e 72 gramos de eoiclovol r ad. dimulté-
se afadieron 56 gramos de ana soluc ide de hidrdzido -

ubr qu se conenzd desP'eb de uabcr

7JF ¢e los 7¢ granos de eplelorhidrina, y &ra com- .

sou '"5.9"
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P rodbe l-l/74 DOoTa, S
3 La solue 1_.;53'.1 de f.m:;;,;,;,‘la" Ao 2‘5,'1_“,;, Lewdn une A ToR o

alcwlaho_.

ﬁramoq:def'

'f3f4?, weron ulmul QKGMH“J 8. 1u 5rqm0q @“.Ogi

“w
oruhia*iuu_y‘3?-5?@fampsgﬂé un4 uUldC¢6d e Ald idofﬁéaiﬁd .
alfoUﬁ. hdb a“xc-o1c; se qxcxuron ie qu Ma;e a qu» gue¢aua pof

duaﬂlr amro* ﬂa zch“e ua h> ‘elo. dc; alo,ll cuanuo se habiﬂ‘

cona mlaqvlé toy i*ad_de la eylcloron~grlua depue de la”

e 1c'6u compleba ch alc“li, se a&@ﬁiereq’225 ﬁr“ﬁos de una go-

g0 ,'“‘1u016n de Eg '4 "al 5p. $e bicle 2ron adiciones ex idere men 0 de

T ..epiclorohidran& y WaOH al BU% Qe tiempo'éﬁ”%iempo seguidds do

'1 ’dia:dn de V2304 al 25,5 pary mauten@k’el pE- por debago de

‘lOI Cuando lu viseosidad alecanzd 10 pois es, se pdro el Proceso
) m‘iéniqripr.‘Las caztiaaagg de iClOTOu;lIida, alc%ll, v dCldO
'25"‘  © ul¢urlco de 25[hﬁsa§as axcanzarou a 13,6 granes, 5,7 g sraioy

. 7; 'Qf}; 141 0 g mos, re wectivanente. una sqluaioﬁ*de reslna.ul é ﬁ

de 18" resina an?er;orvueﬁia<una visdosi ﬂad de LHCEN 1v L01,csf'

;ygug;pu de 7 8.

uOble 550 5 g0 “de lu Nolu°16n “nterlor se, aua-

N o . . . o .
™ — inron 4 1 uﬂOb @e nidro ul 1t 36d1*0 v la solaclén se ca-




- ~

_"f’ R .] ..
1e4 6 iu aite 1-1/4 hotas & ‘-3090 ba uo‘acﬁéu ¢ rebujé a
IR . res ua e.e £3,1 p por la :adieién de solucidn de U850, al gsl.
T e ue cgcon 16 q&d’la'Viueosia'd ] 1 pu exan de 9»poises_apr9%i—,u-

= ma ugen»e J 5} 9 ru_guculvulea»ew,;gl

‘lq uolucldn de- ai, ‘défsé,,

: g

na ﬁa la par ue‘(&) Sﬁ dud&l&ion av;é Uf&ldé ie

& lo lar«o d“ un pcr‘ouo a cﬂnno uozas en un‘

\ :o man»uni o uno VKOC. Cuanlo no erq ev1d nte

al dldﬁeua ce“»a o Jiuc uhbia

"

ulidJ

,} uou¢e 5u0 51d¢0u de la Joluclon cuo a de reuln

gg@ convioae k¢,7 de 1 ina obbcnluu en el Ajearlo 7 (a)

3aua Lc:on suqé. mente 60 b1a..0o ue 631&0 de'pr031lcno y 50

O\

ramos de xido &e Lblluﬂo a lo 1«rvo de un pcriOuo de 5 horao
502  ’  ,.& una UQMﬂ L ra. de 7u90-75°0., y una preavén de u40o o-lbcm.:
. mereurio por enecina de 1a prbaléﬂ atméuderxca Uuopuéo de
u'GOJPleudl la “CEOOLOD sn .adleIOn anua J Jcluo ul*urlco ue

'25a para yOdOL la couc“nL,uc bn a ¢5p de u011000 y el pH & arro-

vzlmauamente 7, Lu g0 se auaalcron 7 graros ﬂe -ormal&ehido

™
w

sulfoxilaﬁo‘sédico v la solucldn se calenpo ana hora a-ounb,'

“ ‘y Linalnun ¢ ce Lilbrd

Lol7-



CEEMPLOOJO . &

e . Mejoramiento en la filtracién

_ ' 96 preparé una suspensién en agua que contenia 10

’ ."l'gramos de arcilla (caolin) por 100 ml' y qu.e tenm un pII de 12,

 Q5“1i:ﬂf;:Lsta suepensidn exigid 930 segumios para flltrar 100 ml Atia-

'”Hi,dlendo 0 l/ basado sobre el peso. de areilla, del condensado ob-
tﬁ"ftenldo en el Ljemplo l(b) sobre la su9p9n316n, se redujo el
: '_tiernpo de filtraoi6n a 1'24 segundos. | )

.,3?33; ' Los pxoauotos de los Ljemplos 7(b) 8 y 9 proporcio

i memo 11

(a) Sobre 300 gramos de 1a m;sma calidad técnlca de

gpoli(he&ametlleno)poliamina que se usd en el Bjemplo G(a)

"faﬁédieron 521 gramos de agua. La mezcla séuagité a 7590., du-"
 ;frante la adici6n de 60 granos de epielorohidrina. Simulténea-:
 E men eﬁsekéﬁadieron 52 gramos de una soluci6n de hidr6xido sédi-
ﬂﬂfco'aij507 que se comenzé despues de haber atiadido aproximadamen-

'ffte 75 de. los 60 gramos de da epielorohidrina.:”uedaban por aﬁa~

‘i‘,dir aproximadamente 38p de la oarga de élcali después de oomple
“1tada la adlcidn de. eplclorohidrina.ACuando habia sido” completa

‘i‘;lla adioi6n del élcall, se aﬁadieron 558 gramos de una solucidn
'”'_al 25% de écido sulfdrioo La visoosidad era aproximadamente B

| '1 l poises y el pH 9, 7. _ : §

. S e hioiexon de t;anpo en tiempo adiciones incremen- 3

25 ”  1»’ta1es de 9 l gramos de epiclorohidrina y 8,5 gramos de un hidro-

o ‘ ;fxidn sédico al 505 hasta que la viscosidad aloanz6 9,0 poises. -}
. Be aﬁadieron 87 gramos de agua v. 205 gramos de una-solucién.al

, 25p de eido sulfﬁrico para poner los sélidos de resina ~ 24 7

% y el pH en 5,8. En este momento, las vispos;dades fue ron apro- :

B ximadanente de 5,0 poisea ¥, & 15% de sélidos de resina, 0,85

»



:’,.-- - .v_‘ - . N poises. . - ) -
' o - ‘l_ o gélidos totales encontrados para una. solucién de

‘resina al l5l=. 22, 8 : calculado 22 87«
(b) obre 605 5 gramos de’ 1a solucidn de sélidos de |
'5‘7; . resina de 24 77 de 1a parte (a) se anadieron 108 gramos de 631- :

d.o d.e etileno & lo largo de un - perlodo de cinco horas en un

sistema cerrado mantenido a unos 7590. Cu.and.o no 618 evidente .

presién por nuevo calentamlezto del’ sistema cerrad.o y se habié
' oonsumldo 1a to ualidad del 6xido de etileno, la soluoién tenia
10 : una v:Lscosidad de unos 8 0 poises y un pE d.e 9 0. oo'bre 182

gramos de la solucién an‘cerior, se a'iadieron 2,0 gramos de hi- )

drosul.fito s6dioo, y la solucidn se calentd a 6090 durante '

1-1/4 horas.
La solucidn d.e resina de 55 77. tenia une. viscOsidad

S de aproximadamente 23 po:Lses, y a 15;. de s6lidos de resina.,

o , oobre 358 grams de una solu.cién acuosa d.e resina

L .obtenida como-én el E:jemplo ll(a)' 'pe ro ‘que oontenia 24,44 d.e

sdlidos de resina, se aﬁadieron '71 gramos de 6x1do de propile--

L no a 10 largo de un pariodo de tres horas en u.n aistema cerra-'

25 B | do mantenido a unoa '7090 Cuando no ‘6ra evidente presufn por i
1;'"f nuevo calentamianto del sistema aerrado y se habia consumid.o .
1a totalidad del 6xido de pro pileno se aﬁadieron 54 gramos de:fﬂ

agua con 50 gramos de solucion d.e écido sulfli:rioo al 25%. ue '

. afadieron, a 2590 4,6 gramos e, b.idmsuli'ito sédico y la solu-

2 cidn se: calent6 a 6090 du.rante una hora.



I TR PP La golucLon de oolldow‘da,re laa 41 up te Aia wis
; ; "ViuCJSLUdQ de ajfw¢iumd“menuev8, iz ea, 1,.¢'sélidps_¢grrejl;
v I éina'dQTISﬁ,'O 52 poi‘es. ' : '

o adaixll 17

Slurificueidn de s-us
e iedid el -nlvel §ptino de 25 pum; de alunbye £o-

" bre an. anua turbia aaxural obteﬁidof&el_DelaW&re_31ver que .con-

teaia 355 P de tarbidesz. Ssta meztla s ¢ arité aurente 5 ni-

Oa a 166 rpm* 3 lue 0 Se’rédv* av"O rpu; igrante 15 minu-
i \aﬁ; _fvlutOS. Deyﬁué' de parar, 1a agitacién Lz zuspon -iéu's vdcgé Hedl-ﬁ'
: aencar / s»‘cl qinuron pafbocf“licuovmo aal li&u ¢o uobLendda
ix,-_;.;;quruaci6~ Las turbi&eéhs result anteu *unron 10u ﬂu. S Hp;ééiéé.éf
L ‘5f’ B b.;5,5 &zlu;ou Jié}é QQSﬁuéu_de lﬁ Jinut@ .' Coil. lu aﬂ*c on de 635’
C*g’ o }q.'Jel conlensado del ugamplo o(b) ,l urat“m*eg&o anier io ;
Qigi;;,f;‘_;.j? ;fiq.,axL‘gc 3e r>dtj , Ll pp . uer ws ge un t¢eﬁpo ae.ucélnbn-,

11nuuoo.;uaunao oe 3u& ieron 15 ppm de una arc

K3 -

ou. unlon de 45 ppm. de alambre / O 5 p“m. ae;'

’emplo 6(b) la'*urbldez ue rodujo a 2 5 p

3¢ &imen aeion b 5 miautob: pgra tlempo d ek.y

40 prh. ae dlumbre sobre un}

~ua turoia, natur“_ ,e Jelaware ;l,

ﬂiver, que conueaia 68 pom. de uuroiaez.

B0 Lfifllﬁ tan tQ de U 5 minuto y 1a minutos, -ucron 5§ §33




' Cuando se aaadiefon o 5 pr. del condensado del Bjemulo 6(v)-
cen unién con 20 PPl de alumbre, la turbidesz se redujo a dc‘
- PpRs paTa »1 tiempo de sedlmenuaclén de. u,u minutOQ. JeSpués §

:de a01cldn de la ppm. de una arcilla bentonitica con 20 ppm.

Ty 5”‘;', de alumbre ¥ 0 5 ppm. del condensaao ael ujemplo 6(b) “la tur )

h biue de 5 minutos l¢ué l;,» pm. J, uc"pué de lqvminatos,

1& our01¢ez fué 2,6 Pyﬂ.;

.EJdﬁkLO 15~

lo © ol .7 TGlarificscin de aua

e aﬂadieron‘Bo.ppm.'de'alﬁmb“ "ﬂdbre-un aﬁud astu-
'ﬂ,‘ﬂ"~' ~' ,7;al tu«uia, dcl Delaware RlVer que contenia 110 ppm. de turbl-
' dez. Las uurbldecea resulc nuew de u,5 mluu»o~ 7 15 414utoa fue-

S ,ron 100 ppm A 6 ppm. Cuan:io se anacheron 0 5 ppm. del conden-
la.

. ~ad0 en,el ujcmglo l; el uuioa de 3u ppm. de 1u“nre, la turb1~
’ o ~-'fi;‘.id.ez a 0} 5 mxauuo se redugo a 50 ppm. ue»puéu &e adlClon Le 1o
ipr ;'ne uﬁw arcll_a b nLonitica en unlén con_ 30 ppm. de alumbré‘
ﬁpf‘ e i;@; ¥ 0 5 pga. del VOnhenuaho dal eg'uplo 12 l'““uurhl eeu~ue re—:;
}!/15 ) b‘..f';;dugcron g 55,'~Lym.;9‘ra el Liumpo Qe dedinenbdcién de C 5 minu;
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