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que se  p re s e n ta  p a ra  u n ir, a la  s o l ic i tu d
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ï  A i'' E ñ 1 E D E  I N  t  E R- C I O  M 

form ulada e l  SO de Junio- de 1961, con e l  nS 268.417
- .... ' ; " - - .. en .

U . *' . - E E B A..3 A - ; - " . ' . ; '
- ' por . VEDì-i'E a ñ o s ./ - ,;*'

a nom bre.de. ROHE & 1-DiAE CQLïPAIîY,. en tid ad  n o rteam erican a , ^es­
ta b le c id a  en 222 .Nest 'Washington sq u a re , F i l a d e l f i a ,  P e n s il -  
v a n ia , E stados Unidos de America, po r: . ' ,
"UN PROCEEuilnNfO 1 Aita Un a/ROEUC'fO NE C0NN'Eî EA'Jj.0N
¿E - BOLI ( AEC&BILEN ) ?OLIÆDEi-ËB.IHnLQNIDRE^'À".

. E l p re se n te  invento, sé r e f i e r e . a p roductos de con- 
dehsa.ci&i de uiia e p ih a lo h id r in a  y una p o lK a lc o h ile n o lp o lia m i-
ha.de. la . i 'd ra u la : '-'"-p. - ."i'-:.'

** ^) ^

NHg(OHg.)yNH) -̂H .. ( I )

donde x es un ndmero que tien e  un valo r pio medio de 2 a 6 , . .. 
incluyendo ndœ'ros enteros, a s i .como nAtnérps nhx tos, -e' yeó "uh
nur:;mèro en te ro  q u e .t ie n e  u n 'v a lo r d e -4 a 8 , p re fe r ib le m e n te  6,
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y a un procedimiento para la  preparación do ta le s  productos de 
condensación.

Ü1 invento se re f ie re  además a un aducto de óxido de
(Gp- C-)-alooiiileno de dicho producto de condensación p o l í ía l -' o ^
cohileno)po lia íaina-ep ihaloh idrina , y a un piccedimiento para 

' p reparar e l  aducto . .
; La producción de'pro dúo tos de condensación de p o lie -

tdlenopo'llaminas con haloh idrinas es conocida, d in  embargo, t a ­
le s  productos son generalmente de peso m olecular bajo , r e l a t i ­
vamente, a causa, de la  d if ic u lta d  de obtener productos de peso 
molecular elevado' de. este tipo  s in  tropezar con la  g é lae ió n . ' 
Datos productos de condensación de.peso m olecular bajo se han 
propuesto como agentes f lo c u la n te s , y es. .bien cabido que, cuan­
to mayor es e l peso molecular del agente f lo c u la n te , más e f i ­
c ien te  es en general su acción. La d if ic u lta d  con los productos 
de condensación conocidos de e s te  tip o  ha sido que, a l in ten ­
ta r  obtener productos de peso molecular elevado, re su lta n  o 
b ien geles in so lu b les  que son d i f íc i le s  de manejar, o bien se 
obtienen productos con una e s ta b ilid a d  tan  pobre que tienen  
qué usarse dentro dé pocas horas de su fa b r icac ió n . De hecho - 
ta le s  productos de c o n d e n sa c ió n se g e lií ic a n  con ta n ta  f a c i l i -  

- dad que hán constitu ido  la  base de re sin as .d é  cambio aniónico 
.senda ae 'd esc rib e  en la s  patentes, americanas g .469.683 y 
2.469.692. -

De acuerdo con e l  presente inven to , se ha encontra­
do que. pueden obtenerse producto s d e ..condensación .que -tienen 
peso m olecular extraordinariam ente a l t e ,  en comparación con 
los productos de éondensaciónpolialcoh ilenopoliam ina-ep ihalo - 

' d h id rin a  conocidos h asta  ahora, y que es tán  todavía en estado 
. so luble y sé manejan fác ilm en te ,' por. condensación de una epiha-

-
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iohidrina con mia p o li(aleoh ilen o)p o liamina de la  fermala in d i­
cada arriba.

nás específicam ente, e l procedimiento del presente 
Invento se caracteriza porque se hace reaccionar una epihalo- 
hidrina con una poli(aloohileno)poliam ina de la  fórmula:

NHg ( (CH.) NH) -E ( I ).. 3 y " x
en la  que x es un námero entero que tiene un valor de 2 a 6 , e 
y es un entero que tiene un valor de 4 a 8, o con una mezcla 
de ta le s  poli(alcohileno)poliam inas en la s  que x tiene un va­
lo r  promedio de 2 a 6 e y es un entero que tiene un valor de 
4 a 8 , haciendo reaoclonar dicha epihalohidrina en una canti­
dad de 0,$0 a 0,40 gramos-mol por 100 gramos de poliamina o 
mezclas de poliaminas, y realizando la  reacción en 8 operado^ 
ñes seguidas, de la s  ouales la  primera consiste en añadir gra­
dualmente 70 a 90% en peso de la  cantidad to ta l de epihalohi­
drina usada sobre la  poli(alcohileno)poliam ina, que se mantie­
ne a una temperatura de 60-85SC., y , poco después de que se  
ha inioiado la  adición de epihalohidrina, añadir sobre la  mez­
c la  una oantidad de hidroxido sódico o potásico que es un equi­
valente molar de la  epihalohidrina usada en la  primera opera­
ción y seguir esta  con una segunda operación que con siste  en 
ajustar primeramente la  mezcla de reacción, con ácido su lfú r i­
co, a un pH de 3 ,0 -9 ,5 , y añadir luego e l  resto de la  epihalo­
hidrina, junto con un equivalente molar de hidroxido sódico o 
p otásico , terminando la  condensación cuando la  viscosidad de la  
mezcla ha alcanzado un valor comprendido entre 6 y 11 pelees y , 
s i  se desea, después de que la  mezcla se ha enfriado a tempera­
tura ambiente, someter e l producto de condensación a un agirte  
reductor o blanqueante.

te*':?*..t
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Preferiblem ente, e l  valor de x en la  fórmula (I) 

es de 2 a 4 , pero puede usarse una mezcla de poliíhexam etile­
ño )poliam lnasen la  que e l  valor promedio de x puede lleg a r  a 
ser hasta 6 . Preferiblemente se usa de 0,26 a 0 ,3  gramo-moles 
de epihaloM driná por 100 gramos de la  poliamina,

r  La epihaloM drina puede ser cualquiera de entre la  
epiclorohidrina, epibromoMdfina, epiyodohidrina, o mezclas 
de la s  mismas. Preferiblemente, desde e l  punto de v is ta  del 
co ste , se usa la  ep iclorhldrina. La p o l i (hexameti1eno)poliami­
na puede estar constitu ida por di(hexam etileno)triam lna, t r i -  
(hexame tilen o  )tetramina, te t ra4 hexame t i  leñ o) pent aamina, hexa- 
(hexameti leño )-heptaamina, o mezclas de la s mismas en la s  can­
tidades deseadas. Preferiblem ente, la  poliamina de partida es 
una de la s  tres  poliaminas primeramente citadas arriba o mez­
clas de la s  mismas, incluyendo la s  calidades técnicas t a l  como 
se encuentran normalmente disponibles en e l  comercio, que pue­
den contener una proporción preponderante de una de dichas poli-!''/

¿ 'i ' ')
t-  ̂"i"'*'%%

r 'lí*/*f" y-'-:-'
^ ̂  y*-''

f-'

aminas, especialmente la  di(hexameti leñ o)triamina, con cantida- 
des mas pequeñas de la s  otras poliaminas mencionadas. Un ejem- 
pío de un produoto comercial de este tipo es e l  que se vende 
con e l nombre registrado de lamine 248" por la  3 .1 . duPont de 
Nemours & Company.

La epihalohidrlna y la  poliamina de la  fórmula arri-J;%, 
ba indicada pueden hacerse reaccionar en medio acuoso. Asi 0ry;

h'.
t- rj-'i ' 
í '¿M'

25 por ejemplo, la  amina puede d isolverse en agua para dar una so-!*.]ĵ y?*'***
y. ' ,
tt̂*/

- " * . y.lución que puede tener una concentración desde 6% hasta saturar- [, 
ción , siendo completamente práctioas la s  concentraciones d el ¡yF'J
orden de 50% en peso. Una gran proporción de la  cantidad totáü ].*['!?-," " ' *' ' ' ' . de epihalohidrlna que hay que usar en la  reacción se añade g ra -^ y  -
dualmente mientras se mantiene la  solución de la  amina aúna

y ' "'y J. y" ' ...
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- '.teaperatn ra 'ó .3 , -aprpximadamante 60- 8 5 ^ 0 o . mayor . ¡P re fcrib lc -
-  mente, l a  tem peratura está- en la s ' pronioddades de. yO-súPC. Des­

pués de i n i c i a r  la  ad ic ión  de la  o p íh a lo h id rin a , ce añade cosa 
cá u s tic a  o po tasa  cá u s tic a  en una.pro porción ta l  que retenga, 
e l  halí.m'0 . de. hidrógeno liberado  por l a  reacc ió n . Jo to  alcánsa.

r  a ,1 mol de á lc a l i ,  pór prol de ep ihalon idrina ' ahadiña.- Uomo lh  
ep iha loh id rana tiende tendencia a d e s tru irse  por e l  á l c a l i , . e s  

. e s e n c i a l  c o n tro la r  l a  ad ic ión  del. á lca li-  de t a l  m anera-quela- 
. ep ih á loh id rin a . tenga una..oportunidad para mezclarse. con la  

pi?lí amina y reacc ionar con e l l a  an tes de que. se' arañan can tid a- 
". des sustancia le .s de á l c a l i ,  hh e le c to , l a  ad ic ión  de á lc a l i ,  

poco después d e l mezclado de la e p lh a lo h id r in a  en l'a.poliam ina 
tie n e  como resu ltad o  favo recer la  reacción  del haluro de h id ró ­
geno liberado  con e l  á l c a l i ,  impidiendo a s i que esto  último 

'.d e s tru y a  la  o p ih a lo h id rin a , Un e s ta  fase  p re lim in a r, en l a  que 
se 'añade la  mayor p a rte  de la  ep ih a lo h id rln a , la  proporción a l ­
canza, aproximadamente 70-$0^.en peso de la  can tidad  to ta l  de 
ep ih a lo h id rln a  que hay que u s - r .  Una vez completada la  ad ic ió n  
de e s ta  prim era proporción preponderante de la  ep ih a lo h id rin a  
y l a  can tidad  molar equ ivalen te de á l c a l i ,  se a ju s ta  e l  pH a. 
un -v alo r de 9,0^.$.,5, 'aproximadamente-, con ácido s u lfú r ic o , y ,

'. en este , momento, se añade e l  re s to  de la. ep ih a lo h id rln a  junto 
.. con la  cantidad molar .equivalente d e l á lc a li . ,  controlando la - ' 

ad ic ió n  para que la  mezcla tenga una v iscosidad  comprendida en­
t r e  aproximadamente 6. y 11 po ises o e n tre , aproximadamente C y 
W, G ardner-H oldt, a una concentración de 25^-31^ de só lid o s y 
a tea ipera tu ra  ambiente (i25SC). Cuando la  v iscosidad  ha a lcanza­
do e s te  punto, e l  producto de-condensación e s tá  esencialm ente

- completado y l a  reacc ió n -se  term ina efectivam ente enfriando e l 
.lo te  a tem peratura am biente. 31 pE puede a ju s ta rs e  también a
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 ̂34 gJ ,8 ,5 -7 ,0  aproximadamente, mediante adición de acido su lfnrico  
pero esto pnede ser o no necesario . El producto neutralizado 
o acidificado asi obtenido puede f i ltr a r s e  para mejorar su 
Claridad.

- Es conveniente someter e l producto de reacción a
un agente reductor o agente blanqueante ta l  como íormaldehido 
su lío x ila to , sódico su lf ito  sódico u otro b is u lf i to , metabi- 
s u l i i t o ,  o h idroxulfito  de metal a lca lin o , particularmente 
cuando se emplean como material de partida mezclas comerciales 
de poliamina. Resulta sorprendente que la  estab ilidad  de los  
productos mejora notablemente por este  tratam iento.

La oantidad d el agente reductor puede variar, según 
sea la  mezcla de reaoción p articu lar . Ruede ser desde, aproxi­
madamente, 1 /2% hasta 5% en peso, basado sobre e l  peso d e l pro­
ducto de condensación. Una proporción preferida e s , aproximada­
mente, 3-4% en peso. El agente blanqueante puede añadirse sen­
cillam ente según se ha indicado sobre la  solución acuosa del 
producto de condensación después de que ha sido ajustado a un 
pH de 5 ,5 -7 ,O, aproximadamente. Luego se ca lien ta  la  mazóla du­
rante un periodo hasta de 1-2 horas a 45-90SC., aproximadamen­
t e ,  preferiblemente de unos 50-60SC. Este tratamiento hace que 
e l  producto sea de color más claro y elimina subproductos que 
algunas veces hay presentes y tienden a originar gelaoión por 
reposo. Después del tratamiento oon e l  agente blanqueante, la  
masa de reacción se f i l t r a  para eliminar todo sedimento. El 
producto obtenido está  mejorado en cuanto a color y claridad, 
y tien e menos tendencia a depositar sedimento por reposo. El 
produoto obtenido de este  modo está  grandemente mejorado en 
cuanto estab ilid ad  a l  almacenaje, especialmente a concentra­
ciones de 25% y mayores, y por encima de la  temperatura ambien-

'* ^s'
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Otro aspecto del presente invento se re fiere  a adic­

tos de un óxido (Cg-Cg) y a los productos de condensación p o li 
(alcohileno)poliam ina-epihalohidrina descritos arriba, y a un 
procedimiento parapreparar lo s aduotos.

El procedimiento se caracteriza por ajustar un pro­
ducto de condensación t a l  a un pH de 6 o 7 y a una temperatura 
dé 45-85^0., y luego hacerle reaccionar pon O,5-1 ,5  moles de 
óxidb de etilen o  u óxido de propileño, ó una mezcla de ambos 
óxidos, por cada; Atomo de h it  rógeno que haya en dicho producto 
de pdndénsación, mientras se mantiene la  temperatura en lo s  
l i c i t e s  indicados^ y s í  se desea, someter a l 'adneto resultante  
á la  acción de un agente reductor o blanqueante. P referib le-  
mente, se usa, aproximadamente, 1 ,2 -1 ,4  moles de óxido por ca­
da átomo de nitrógeno que haya en e l  producto de condensación.

El óxido de (Cg-Cg)-alcehileño se añade en una can­
tidad de 20-150^,. aproximadamente, en peso, del producto de 
condensación, mientras se mantiene la  temperatura en lo s  l i ­
mites señalados, preferiblemente 70s e . ,  aproximadamente. El 
óxido puede añadirse en forma de un gas o un liquido a presión . 
Durante la  reacoión, la  viscosidad del producto aumenta general­
mente a lgo , su pH sube y e l  producto se hace soluble en sistem as 
altamente a lca lin o s , incluso hasta un pB de aproximadamente 14. 
El óxido de etilen o  se  p refiere generalmente porque dá un pro­
ducto de solub ilidad  mucho mejor y de mayor e f ic ie n c ia  en los  
medios fuertemente a lca lin o s . Puede usarse también una mezcla 
de óxido de etilen o  y Óxido de propilono.

En e l  aducto de óxido a s i obtenido, se cree que lo s  
grupos hidroxialoQhilo introducidos reemplazan en la  mayoría 
de lo s casos a atomos de hidrógeno sobre cualquiera de lo s

j  
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átomos dé nitrógeno de amina secundaria o primaria. Posiblemen­
t e ,  en algunos casos, una parte del óxido se añade a atomos de 
nitrógeno de amina te rc ia r ia  para formar grupos amonio cuater­
nario . Sin embargo, ha de sobrentenderse que e l  invento no es-  

6 tá  limitado por ta le s  conjeturas teó r ica s , ya que los produc­
tos obtenidos son de naturaleza muy complicada.

¡Loa aductos de óxido de alcohileno pueden tratarse  
luego oon cualquiera de los agentes reductores que se han men­
cionado anteriormente, del mismo modo que e l  producto de con­

io  densaciÓn p o l i ialcohileno)poliam ina-epihaloh idrina descrito
arriba.

lo s  productos obtenidos de acuerdo con e l  presente 
invento.encuentran numerosas aplicaciones, incluyendo e l  uso . 
como agentes flocu lan tes para mejorar la  f i ltr a b íl i dad y la  

16 separación por sedimentación y decantación de lico r es  acuosos 
que; contienen .partículas finamente divididas suspendidas en 

. lo s  mismos, a s i como c la r ifica c ió n  de suspensiones en liquido s , 
especialmente líquidos acuoso s., Para este  f in ,  pueden emplear­
se a cualquierpE, La cantidad'de agente flocu lante usada pue- 

2o de ser desde C,0Q1 a 5% en peso, basado sobre é l  peso de mate­
r ia  suspendida, contenida en la  suspensión.

: ¡ Estos agentes au xiliares de flocu láción  pueden.em- 
. piearse en los lim ites de pH indicados para e l  tratamiento de. 

suspensiones que contienen materias inorgánicas-y orgánicas 
25 o mezclas de las mismas. Entre lé s  ejemplos figuran la s  aguas 

de a lc a n ta r illa s , residuos de fábricas de conservas, suspen­
siones de carácter ácido, neutro o aloalino dentro de los  
lim ites  de pH indicados que se obtienen como resultado de l i ­
x iv iac ión  àcida o a lca lin a  de minerales, suspensiones obteni- 

go das en forma de aguas naturales que contienen sedimentos y to-
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2684 i 7líqu idos residuales obtenidos cómo re s a l-
in d u s tr ia le s  o s a n i ta r ia s .

Otros usos afines son los que se re f ie re n  a la  re­
cuperación o tratam iento- de a r c i l l a s ,  a la  preparación de pig­
mento^, incluyendo la  d ispersión  de los mismos en pastas de 
pigmentos o composiciones de im presión.de pigmento y teñ ido , 
y."en l a  producción de m ateriales, ton t i l e s  y de papel; Bn la  
producción de .papel, pueden eraplearse para m ejorar l a  dep ó slta - 
ción de caigas m inerales t a l  como a r c i l l a , '  sobre la  pulpa de 
papel y para mantener é l agua blanca en astado  esencialmente
c la ro . Bn la  formación de papéleS) pueden emplearse tambien . . 
corneiadjùntos à i  .aiumbre o on 'susti.tuc ión  del mis'mO. .

* . Los.'.produc tos d e l.p resen te  invento;'sontam bién d t i -
le b 'p a ra  comunicar a lo s  papeles resisten cia - en húmedo. Bara
eate. f in ,  pueden in tro d u c irse  en e l.p ap e l,. bien seá en .el b a tí  
dor .ól en la . ca ja  Ú e o o la , después de secado p a rc ia l del papel' 
y la  cantidad . empleada puede se r desde, aproximadaiaente G ,! ' 
a ;5^ en peso,. o más, basado en e l póse seco do f ib ra s  que 
constituyen  e l  papel. - ;

Los productos son ú t i l e s  ,como se .La indicado para ... 
d ispersión  de- pigmentos y también para la  d ispersión  dé.'.agen-' 
t e s  pc3't.ici'las.. t a l  como in se c tic id a s  ̂  fungicidas, y" a c a r ic id a s , 
éspécialmcnte en medios*acuosos. Bafa .este" f in ,  como en*el 
caso dc'/la dñspersióñ-de pigmentos, la  proporción del producto 
de condensación empleado , puede v a ria r  desde aproximadamente. ' 
0 ,1 .a  4¡i en' peso , basado- sobre el' peso del-.'.ma.te"rial que . bay,
que. d isp e rsa r .

... -Los proguctos del presente inventó , blanqueados o t  
s in  blanquear, se ca rac te rizan  por una e fic ien c ia , no tab le , 
particu larm ente en su empleo como agentes'de í'looulación', en
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co'mparación..con'los productos de condensación de yoliam ina- 
ep ih a lo h id rin a 'co n o c id o s , Considerando como base su coste re ía -  
d ivo ', los productos, d e l/p re sen  te invento tien en .en  general ungí 
e f ic ie n c ia  . t r ip le  d e .la  dé los productos de condensación análo - 
go-s de ep ih a lo h id rín a  y ¿ i 'e tilen o tr iam in a . Los productos del 
pyosento inven to , coso se ha dicho an terio rm en te , se ca rac­
te r iz a n  por un peso m olecular re lativam ente a l to .  La v isc o s i­
dad de los productos de condensación en soluciones acuosas de 
una concentración determ inada, t a l  como por ejemplo 25%,'én pe­
so , puede.ser hasta  10 yecos mayor qué la  de una..solución acuo­
sa correspondiente de productos de condensación, conocidos de 
epiha 'lo iiídrina con d ie ti le n o  triam in a .
'. p '. . . . . . '3n ips ejemplos que se.'dan a continuación, que son.

.l lu s tra t iT ó s /d e l \p re s e n te ' iuye.ntp , la s  y ay íe s  y .porcentajes -se 
re f ie re n  ¿i. peso, a menos que se indique o tra /c o s a . igualm ente,. . 
l a  expresión "só lid o s  de resina" se re f ie re  a l  peso .del pro- 
ducto de condeÁtsációh en forma amina l ib r e ;  " só lid o s  to ta le s "  
incluye también ..componentes in o rgán icos, t a l  como la  can tidad  
de cloruro .sódico y ácido' au lfá ricó  combinada con e l  condensa­
ndo:. eñ fo rma s a im

n Jüj'Ü.PLO 1" .

!* /s' A': yo*

- y-U' 

/  y"

i
U 'r

in //á /
* ^* ** ̂r-

A-,..

2.5

So

./. * r  -- dóbre''3'0'p.,grai'nbs. de.jmrá ca lid ad /te ch ica . de una: poli.-- 
u(Rex.ám'btiléQb ipol.iamina-'/dó/fórmula'.. I-^'/én; la  t ^ e ' e l  Y alor pro­
medio de 'x  -es apioximadamente 2 ,7  conteniendo ¿proximadamentef 

*50'% en peso de bis)henar.ietíle Y:o) triam in a , aproximadamente. - '̂ t \ . 
3̂5% de poliñíainas' de-peso'- m o lecu la r 'a lto  . de fórmula I  .en- l a /  . .. 
que x es. 3 o. mayor, iy.'aprbtdmadameute 10p de una .mezcla de-*he-'

- same b iliR p  d i am ina,' a d ip o n i t r i l o ,  ^ - a m in o e ra p ro n it r i lo ,  y. 
2 -o ia n o c ic lo p e n til id e n o im ín a  J[ junine 248 "de. 'Rú^amE')* = s-e" aR ádleróh
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sn tP a ^ S ^  ^321 gramos de agua y la  mezcla, se calentó a 75^0. Se añadie­
ron 60 gramos, de epiclorohidrina, gota a gota, agitando bien 
La adición de hidróxido sódico a l 50% se comenzó despu.es de 
haber añadido 80% de la  epiclorohidrina. Las adiciones ge 
efectuaron luego simultáneamente a una velocidad ta l  que que­
daba 85% del á lc a li  después de adición de la  ep iclorohidrina. 
Después de completar la  adición del á lc a l i ,  se añadieron 
338 gramos de una solución de ácido sulfúrico a l 84,3%. La 
viscosidad fuá 1,0 poise y e l  pH 9 ,6 .

Se hicieron adiciones increméntales de epiclorhidri- 
na y los equivalentes correspondientes de hidróxido sódico a l  
50% hasta que la  viscosidad alcanzó 8 ,5  poises aproximadamente. 
Esto exigió  10,3 gramos de epiclorohidrina y 9,8 gramos de 
solución a lca lin a  a l 50%. Después se añadieron 87 gramos de 
agua y.SO5 gramos de solución de ácido su lfárico a l 84,3%.
La solución de só lidos de resina á l 84,8% tenia una v isc o s i-  .-. 
dad de 6,5 poises y un pH de 5 ,8 . La cantidad to ta l de epiclor 
rohidrina usada era igual a 7Ó,s gramos.

20

85'

30

EJEMPLO 2 ,
La solución del ejemplo 1 se esta b ilizó  con 10,3 

gramos (3% del to ta l de sólidos de resina) de h idrosu lfito  só­
dico calentando y agitando a 60c c durante 1-1/4 horas. La 
'Visoosidad f in a l fuá de 6 poises y é l pH 5 ,8 . Una Solución 
de sólidos de resina a l 20% ten ia  una viscosidad de 2 ,5  poi­
ses. y una solución a l 15%, una viscosidad de 1,0 p o ise .

Sólidos to ta les  encontrados sobre una solución de 
resina a l 15% : 23,3%.

Sólidos to ta les  calculados sobre una solución de
'resina al..l5%r 23,3%.r'' - '

r;-

r-y

*t,/.. y* y
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- Jobre 3üü gramos de di(hexam etilcno) triam ina se 
añadieron 3 3 ü  gr&aoe de agua, La mez.cla se ag itó  a 75^0. ¿aran­
te  .la  .adición de 60 gramos de ep iclorohidrina..S im ultáneam ente 
se attadieron 52 granos de so lu c ión  .de- h id ró f ilo  sódico a l  50% 
que.se comenzó después de haber añadido 75% d e .lo s  60 gramos 
de ep ic lo ro h i u rin a , y era completa en un 60% después de tc rm i-. 

.nada ,1a. e p ic lo ró h id rin a .. Cuando se completó la .a d ic ió n  del á l  
.ca li ss..Rundieron 3 3 8 . .  gramos de una so lución  de ácido s u l f ú r i ­
co, a l  24,3%. l a  v isco sid ad .fu é  aproodmadamente 0 ,3  po ises-y  el. 
pH 1 0 ,0 .. - ' ' " ' -.- " -
;* i - y  3e h ic ie ro n  de tiempo en-tiempo...adiciones incremsn- 

- ta le s  de 25,1 gramos de ep ic lo roh id rina . y . 20,0 grantos de h id ró - 
ixidó sódico, a l  50 %,< in s ta ,q u e  l a  v iscosidad  alcanzó'-6 ,5  *poi- . 
s e s . Luego se a ju s tó .e l  pH a 7,9 por ad ic ión  de 135 gramos de .

/ "solución de á c id o 'su lfú ric o  a l  24,3 % y "75 gramos de. agua.-La... 
v iscosidad  fué - de" 10 p o ise s . je  añadieron .33 gramos .de agua - 
y 75 gramos 3.e una so lución  de ácido su lfú r ic o .'a l  '24,3% .para 

- l le v a r  los só lidos de re s in a  a 24,8%. Bn .este  momento, l a  v is -  
.sosidad./e.ra.-'.de '5 ,5 poises y .e l  .plí 3,5.; l a  cantidad to ta l  de. 

r*-.-.e'piclb'fcriíidriiia'.u'ap'dá''fuá de-'.8 5 'gramos".' ' . r . .

' djlMlLO 4..". i*-. " . 4 . 4 ' . . . . ' " . ' ; . ..

- " - .Sobre la  so lución a n te r io r , de añad ieron .10,7 g ra- 
. Mos de. h id ro s .u liíto  sódico , o 3% en pesó con.re.specto a só lid o s

dé .resin a  to ta le s .  La so lu c ió n ,se calentó a . 50a (¡ uurante 1 ho-: 
: ra;; .agitando la  so lución .de sólidos, de re s in a  a l  2.4,6% te n ia  . . 

.u n á " -* 'v i8 'c o s id a d * .p o is e s .  la s .v ise ó s id a d ss  a soluciones de '- 
'' resina'rdé SO; ..y',.15% fueron , .'ié$peótl'ya:'aént.c%^e .2,6-.y-1,1 p o is e s .

i -1" '

' . i  '

. r . ; -
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EJEMPLO i t*3. ^  A  ^  ^  %

í¿o prepararon suspensiones a v a lo res de pli de 7,6 
y 10 conteniendo 10 gramos de a r c i l l a  (cao lín ) por 100 mi. de 
suspensión . Luego se añadieron 0,05% y 0 ,1  % con respecto  ¿1
peso, de a r c i l l a ,  del producto de condensación d e l ejemplo 1, y, f-R ̂1.

. sobre v a ria s  porciones de 100 -mi. de la s  suspensiones "y se", 
determinó e l  tiempo necesario  para f i l t r a r - e s t a s  porciones.
Je sigu ió  e l  mismo procedimiento con una suspensión no t r a t a ­
da, para c o n t r o l , 'y con una suspensión análoga a la  que se . 
'anadió un condeneado c o rr ie n te  de d ic tile h o tr ia m in a /e p ic lo ro -  
h id 'Ü na '''(de signado LELA). La ta b la  que se dá a continuación 
resume los re su lta d o s . .

- Tiempo ( s e g j p a r a l a f i l t r a -Condensado.Cantidad de condensddó ción de 10o mi. de suspensión /añadido. - % sobre peso J.e a r c i l l a  - pn = 7,6 ph = io^,o

E j .  1 ; 0 ,0 5 95 - - -
LETn 0 ,0 5  . - 142. -
E j . 1 0 ,1  * ' 81 96
LL'f A * 0 ,1  ' 118 164
Control .570 1120

- EJEHPLÓ 6 -

r y S id/'L'.'?.'

i ? *,

f ^'(j ̂

( a) '.'¡3o!jye6 74 -gramos. dó una. ca lidad  tácn ica"de una..r 
po li(hexam etileno)poliam ina de' form ula -I segtín: se ha/definido; 
a rr ib a , en l a  que ' e l  valo.r pío medio de x e s , aproximadamente 
.2,7 conteniendo aproximadamente 50% en peso de b is(iiexam etilé^  
n o ). tr iam in a , aproximadamente 35% dé poliam ínas de pesó molecu 
l a r  a lto  de la  fórm ula en l a  que X es 3 o mayor, y .áproximadá- 
meirte' 110%-de .púa.mezcla de. hexam etilenodiam ina, a d i p o n i f r í l o -

*. ̂  d *i-
i* 3¡?¥;q 
r J
! '? .

4- ..
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% a-a!;iínocapron itrilo , y 2 -e ia n o c p e n t i l ld e n o im in a  (Amina 
..248-'de dulont) se añadieron 721 gramos- de,. agua, y laj-mezcla. 

se calen tó  a. 754 0 .' ae añadieron 135 'gramos .de':epi'c.lo.yohidrina 
' 7.i ' gotá" a 'g o ta , ' con b u en á .ag ita c ió n . La ad ic ió n  de 117 "gramo,'s,.de'.
5 .-hidróx-idó'''s'ódicós'-^l-.'50%' s,é - comenzó. .d.éspu.ea.d-'á completada la  . :. 

ad ic ión-de aproximadamente 70% d e -la  ep ic lo rohid ri-na . L'espüós. 
.¡.se.eféct.uaron iaa.adicióneB .sim ultáneam ente a ana-velocidad ;'

- . ' . t a l - q u e  quedaba.. po r- añadir 50% d e l á lc a l i  despuca d o .la  ad i-
'- c ión  "completa de la  ep ic lo ro h id rin a . Despuós .de completada l a  -, 

lo -'Adición d e l á l c a l i ,  se añadieron 73$ gramos de ana so luc ión  de
* ácido su li'á rico  a l  25%.'La v iscosidad  fu.á "de 1 ,4  po ises 'y. el. .

- . ' pa 9,7.-. ' .r " '
.Se h ic ie ro n  ad iciones increm éntales de ep ic lo ro h i-  

d .rina 'y  de los equ ivalen tes correspondien tes de so luc ión  de h i-  
. 15 , -droxido sodico a l  50% sobre 1151 gramos de, l a  so luc ión  a r r ib a  

'. - c i ta d a 'h a s ta  que la  v iscosidad, alcanzó unos 20 p o ise s . Esto 
. . ; ex igió  13 ,3  gramos de e p ic lo ro h id rin a , 8,5. gramos de hidróxido 

sódico a l  50%, 134 grataos de de 25% y 85 gramos de agua.
Después de ad ic ión  completa del á l c a l i ,  se añadieron 100 g ra ­

so. mos de*una' so luc ión  de ácido -sulfá 'rico a l  25%. Esca .fuá SegUi-
-- da de 11,5 gramos de h id ro su lf i to  sódieo , y l a  so luc ión  re su l— 

..... ta n te  se ca len tó  durante 2 horas a 60R C. La so luc ión .de  s ó l i -
dos, de..re s in a  de 24,8% te n ía  una v iscosidad  de 11,0 pois.es y
un ph d e -6,5.

25 . (b) Eobre 2 6 7 .gramos'de la  so luc ión  de la  re s in a
-acuosa que contenía* re s in a  de 24,8% ob ten ida en la  p a rte  (a) 
ind icada aqu í, se  añadieron S5 gramos de óxido de s tile n o  por

. ' ' evápor^c'ión'.an. un-sistem a cerrado equipado con-un-ágitadór.- 
- \ rápido ," h l  tiempo.-de la  ad ic ió n-fuá  de siete., hoyas, laj;presi.ón 

Só" --%dé'"C iS c m . de mercurio por,encima'-de la 'p r e s ió n  átm osíórióa

t ? -
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y l a  teriU;eratnra 65- 70S Cd La reacción  se completó cuando se .

. .. * ' hab ía  aeaáa'mido' todo, el* óxido de o tilén d  y se mmituvo ulta p re ­
s ió n  negativa; en e l aisterna .a 70.  ̂ e . ,o c^y o r* <̂n e s je  momento.. 

..' 's e  añadieron 8'5 gramos de agnd 'y 3'ù grarao..s da'.'una 3ol'u.cióh,,.al..; 
' ' ' . . '  25/4 dé àcido s ó l i  arico  ¿ara  H oyar los só lid o s '..de re s in a  a*- 
-. . . 25/4 con uh p i  = 7 ,7  ¿ g . * . "  "d- .'. ....

- " Las.viscosidades de la  co lación  a l 25,4. y dé. uua., a'o-
"' . lu c ió n  d ilu id a  a 15/4 fueron , aproximadaménte '4 ,n  po.isesó'yC-',85 

p o isc s , resnectivaiuen te , lo s  so lid o s -to ta les , encontrados, sobre 
. ana so lución  .de re s in a . 'a l  15^ fueron:. 21,1,a -calealado *21.^2^. '

- ' '(a) Jobre 200 .gramos de d i ( hexáme t i  leño ) t r i  amina,
sé .añ ad ieron  SIA gramos de "agua. mezcla se agitó.'a . 75- C. 
¿a ran te  la  ad ic ión  de 72 gramos de e p lc lo ro h iá r in a . Lim ultá- 
neámente se añadieron 56 gramos de ana so luc ión  de. hidróxldo 

.sodico a l  50¡4 que se comenzó despees de haber añadido ap rox i- 
" radamente 75,4 de los 72 gramos de e p ic lo rh id r in a , y e ra  .coa- . 

p ie tà  en 60% ¿espaes de.com pletada la  e p ic lo ro h id rin a . Cuan-- 
do se. com pletó '.la ad ic ión  d e l á l c a l i ,  se hablan ailad ido394 '..' 
gramos de una so lución  a l  25,4 de. acido s a l f á r ic o .  -á  v is c o s i-  
dad -faé aproximadamente de S poisés y e l ph 9 ,0 .

(b) sobre 497 .gramos de l a  so lución  de só lidos de 
re s in a  do 24,9,4 de l a  p a rte  (a) se añadieron 85,5 gramos de 
Ónido.de e tile ñ o  a lo largo de un periodo de cinco horas, en -
uh sistem a cerrado , 'mantenido* a - unos' 75- C. Cuando* no era* ev i­
dente nada..ño p resión  por nuevo calentam iento  d e l sistem a ce­
rrad o .y  se habían consumido la  to ta l id a d  ¿e l óxido, de* e t ile n o ,

. se -añad ieron  267 -gramos de' agua con 30^0 gramos -de una so lu ­
ción - de* ácido o a lfá r i  co a l  25,4.. .4 . 2 5' -s O se -  añadí éron 5 graR'O s
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" - do h id rosu l.fi t p , sódico, / l a  solución se ,c a le n tó  a 60 .* c 3 du­

ran te  1-1 -*'d hola.: ' - . . . .  —
lia- so lu c ió n .de resina* d-e 2e,l.../L. .tenia. nn^''7i'-seoci-'.

' .... ? .' dad-de 1,6. y 1 ,55 rodeos a'ih^'ph. ==*v,c._' . . ' - /.' .. * / \ .
*¿ *..'". . ' r .  ' "- uólídoo -tótalcc en c^ tiad o s '-p á rd  -.uni''' jolucïÔK".&è" -.".*
..**.. " .. . .'-"rocina di 15,  ̂ i'-*,  ̂ d^/. '...'d 1- ' . ¿ ""'."""d*/'....-
. - ; . .'. JólidoMC* tota les- cálculadoc .para, una -solución- de rc-
- 1 - * ". s iñ a .á l  15/: - '-'fd* * ' 1. -' -

- lo,.

" ,.r/
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: EJl¡dilü-8' .*; -. ,

*-, fJ  d i  *;'¿*qibre*-udá.^t'Cla d̂ '*ÍC.Ú* .'gramos*' -jd- '̂-íá'.misma.'-eai.'- 
. l i d a l  tó cn iea  de po 11 (héxam etileno) po liam ina 'que s e . usó en. e l  
Zjeiaplo. 6 (a) y loO-ginmos d^-'*hih'('hex^et.ileh^.triamihal^* e h fg id . 
graaoa.de agua a$ añadieron simultaneamon¡,e.' lú  graaoa de cp i- 

. e'loroM d'rina y 34,5'.'gramoc.de ana p o luc ión ; d e ..hidróx.ido'ñódi^ó 
al" 50* .̂ la s  .adiciones se h ic ie ro n 'd e  t a l  manera'que' quedaba po y 
.añadir';'aproximadamente .un'.t érelo  - d e l ' á lc a l i ' "cuándo se hábia. ' 
conaamido l a  to ta lid a d .d e  la  ep ic lo ro tiid rin a . De'apuós' .de l á "...' 
ad ic ión  completa d e l á l c a l i ,  se añadieron**225 gramos de una so­
luc ión  de*. Hg3Cq"al*_25^'. le. h ic ie ro n  ad iciones eh incrementos, de 
.ep iclorohí'drina y. NaOH a l  eó'% de tiempo en tiempo segu idas'de 
l a  ad ic ió n  de -Hg30  ̂ a l  25^ para mantener e l  pE 'por debajo de 
10. Cuando la  v isc o s id ad .alcanzó -10 p o ise s , se paró e l  proceso 
a n te r io r ,  la s  cantidades de e p ic lo ro h id riñ a , á l c a l i ,  y ácido 
su lid r ic ó  de 25p usadas alcanzaron a 13,6 gramos, 5 ,7  gramos 
y M.1,0 .gramos',* respectivam ente . Una solución*do re s in a  a l  .25^ 
de la. re s in a  a n te r io r  te n ía  una v iscosidad 3,e unos , lü  po ises *

. y un pE de 7 ,8 . ' - - . -
sobre 550,5 granos, de la  so lución  a n te r io r  se ana- * 

d ieron  4 ,1  grataos de h id ro su lf i to  sódico, y la .so lu c ió n -se  ca-
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léntó--'durante 1-1/4  horas a 75-80Bg. La solución se rebajó  a -, 
re s in a  dà 23,7- '+< por la  .adición de solución de H^SO  ̂ a l  25^.- 
Le encontré q.úe' l a  v iscosidad  y e l  pH éran  de .9 polso a .ap roxi-., 
madsmente.y 0,9 respectivam ente. .  ̂ * ;
( ;" ," "̂'* .(.5) cobre 497 'grar'!p3- de' la  so lución  d8 '24',9%.'de .só-.

*de.rcsíua ^ e 'la  i ja r te  .(a)_.se .'añadieron 85^5 'gramós de * . 
.¿è; e tilcn b  a lo 'la rg o - de un período dé cineo* Loras en un 

sistem a-cerrado mantenido a unos 75^0. Cuando no era-ev iden te  ./ 
p resión  por nuevo cáleñtaiuientq del sistem a cerrado y se; Labia 
-bónsaHRids-'lày-tbt aLid^xi-del ¡óxido de e t i le n o , sé- añadieron .207 
grados de agua con ...30,o gramos de * una 'so la c i  ón d'O 'àcido ' -s ulf.d- 

- ri-co, a l  2'.5'̂ .'--'3e- - a^adiero'n'y "à-.'.e5^Cy .̂ 5, gramos.-de' hidrb's-nlf i  
sòdico/-y. I& solución..se -'caìentó - à;* $0ac.;*̂  .durante I - I /4 ,-ho r a s '

nJU-TLO.'' 9 . '-. '."'./i 'if''''''''', . '. . / ^  .' .

. . * . .. do Ore 500 gramos de la  solución, acuosa de re s in a
que contiene :C2,7^ de resin a  obtenida en e l  Ejemplo 7 (a) ,: se / 
añadieron sucesivamente 60 gramos de óxido de propilono .y - 50. - 
gramos do óxido- de e cileno a .lo largo de un período dé 5 .horas 
a una tem peratura de '70BC-75SC., y una presión de unos 5-10cm. 
de.m ercurio por encima de la  p resión  a tm ó sferica . Despuós. dc 
completar l a  reacción  se añadieron'agua y ácido su li'u ricó  de : 
25/á para poner lá  concentración a 25^ de só lidos y el'.pH a...apro- 

.xlmadaménte 7 ,5 . Luego se añadieron 7 gramos de á'ormaldehido 
su lfo x ila to  sódico y la  solución se calentó una hora a -60 B(¡ 
y finalm ente s e ' . f i l t r ó . - . - . *' . . ....

-í! '̂f't-.s* << Irt t-t/ *
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- , Mejoramiento en la  f iltr a c ió n
Se preparé una suspensión en agua que contenia 10 

gramos de arcilla , (caolín) por 100 mi; y que tenia un pH de 12* 
Esta suspensión exigid 930 segundos para f i l t r a r  100 mi. Aña­
diendo P,l% tasado sobre e l  peso de a r c il la , del condensado Ob­
tenido en e l  Ejemplo l(b ) sobre la  suspensión, se redujo e l  
tiempo de f i ltr a c ió n  a 174 segundos.
/  Los productos de los Ejemplos 7(b), 0 y 9 proporcio
han -también tiempos de f i ltr a c ió n  marcadamente rebajados . L

, .. .H h'f-  ̂ . ̂ *
' 'W''ty- í,

"-.S í

" EJBIsíBLO'.ll' '
(a) Sobre 300 gramos de la  misma calidad técn ica  de 

)poliamina que se usó en el.Ejemplo 6(a ) , se  
añadieron 321 gramos de agua. La mezcla se agitó a 75^0., du­
rante la  ad ición  de 60 gramos de ep ielorohidrina. Simultánea­
mente se añadie ron 52 gramos de una solución de hidróxido sódi­
co ai^50% que se  comenzó deópueS de haber añadido aproximadamen 
te  75% de. lo s 60 gramos de la  epielorohidrina. Quedaban por aña 
dir .aproximadamente 38% de la , carga de á lc a li  después dé cqmple 
táda la; adición de epielorohidrina. Cuando habla sido; completa 
la  adición d e i á lc a l i ,  se añadieron 338 gramos de una solución  
a l 25% de ácido su lfA rico. La viscosidad ara aproximadamente

í:
. ...
-

. ̂ "* <' '¡4
-

s,Q r ;
1,1. poises y e l  pH 9 ,7 .

3e hicieron de tiempo en tiempo adiciones incremén­
ta le s  de 9 ,1  gramos de epielorohidrina y 8 ,5  gramos de un hidro. 
xido sódico a l 50% hasta que la  viscosidad alcanzó 9 ,Ó p o ises . 
Se añadieron 87 gramos de agua y 805 gramos de una solución a l 
25% de ácido su lf  Arico para poner los só lid os de resina en 24 ,7  
% y e l pH en 6 ,8 . En este  momento, la s  viscosidades fueron apro. 
rimadamente de 5,0 poises y , a 15% de só lidos de resin a , 0,86

áf*''
. ^!* *'§. *.- "-t -

'

./,y'y,.
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p o ises. - ^
' Sólidos to ta les  encontrados para tina solución de ^,.,4.

resina a l 15%: 22,8%: calculado, 22,8%.
(b) Sobre 605,5 gramos de la  solución de sólidos de! 

resina de 24,7% de la  parte (a) se añadieron 108 gramos de óxl- 
do. de etileno  a lo largo de un período de cinco horas en un 
sistema cerrado mantenido a unos 75PC. Cuando no era evidente, 
presión por nuevo calentamiento d e l sistema oerrado y. se había 
consumido ia totalidad del óxido de e tilen o , la  solución ten ía  
una viscosidad de unos 8,0 poises y Un pH.de 9 ,0 . Sobre 182 
gramos de la  solución anterior, se áp^die w n .2,0'.gramos',de.'.'-hí- 
drosu lfi to. sódi co, y la  solución s e calentó a 60 ac. duran te 1 
1-1/4 horas.*

la  solución de resina de 35,7% ten ía  una. viscosidad  
de aproxímadacMtñte 23 p o ises, y a 15% de só lid os de resin a ,
0,65 poises  ̂ / i-'

 ̂ Sólidos to ta le s  encontrado s para una solución de 
resina a l  15%: 19,3%: calculado 19,9%  ̂ ¿

r ̂  y y/* s .̂fi

i,¡A

BjÉMBLo 12 ./r ;;.; ' -A. - . .

 ̂ Sobre 333 gramos de una solución acuosa de resina
obtenida como en e l  Ejemplo 11 (a ), pero que contenía ¿4,9% de. 
sólido s d e 'resina , s e aña dieron 71 gramos d e óxido de pro p i lé -  
no a lo largo de un periodo de tres horas en un sistema cerra­
do mantenido a unos 70se . Cuando no era evidente presión por 
nuevo calentamiento del sistema cerrado y se había; consumido 
la  totalidad del óxido, de propileno, se  añadieron 54 gramos de. 
agua con 50 gramos de solución de ácido su lfdrico a l 25%. Se 
añadieron, a 25^0  ̂ 4 ,6  gramos de h idrosu lfito  sódico y la  so la - 
clón se  calentó ¿.60*0, durante una hora*

!.! ^
ti* J
y?' ^  

^ *

" ^ *lí



IL­

IO

15

..y.,;

2'o-

V  ^  it .Í!
-; . ' ..La so lución  ó.6 solidos de .resina .al SO/à tenia. una

viscosidad  de aprorimadumente 2,0 pois'es, y , a. só lidos, de re­
s i n a l e  15^, 0 ,S 2 p o is e s . .- . '

- LJLLFLO 13 '......... ' ......
C la rificac ió n  de agua- . q * . *

. ... , Je anadió e l n iv e l ópi ino. de 25 ppm; de alusLre so­
bre ¡m agna ta r s ia  n a tu ra l obtenido .del Dela#a're .River que .con­
te n ia  325-ppia. de tu rb id e z .C s tu  mezcla se a g i tó .durante 5 o i-  
nut.os a 10b .rpm; y . luego. se redujo a 30- rpo . durante 15m inu- 

.. tos.. Despuós de p ara r ,1a ag itac ió n  la  suspensión s e d c jó  sed i- 
mentar 'y 'se* '.éliainaroh 'partes; a lícu o ta s  del líqu ido  sqbre'nadan- 
t e  después .'de *Q,.5' minutos .y 15 minutos .do tiempos de. sedimen- 

.L". . táción.'* Las turbid'eces re su ltan te s  fueron 190 ppm. despuós de - 
. C^5'!,ìinutoà y 6,6 despuÓsdé 15 minutos. Con.la ad ic ión  de Cp5 

' . ppu. d e l condénsado del Lj.emplo 6(b) a l  t r a t ^ i e n t o  a n te r io r ,
. la  túrbidos se redujo a 21 ppm. después, de .un tiempo de 'sediaen- 

. - t ación der0 ,5  m inutosC uando se añ ad ie ro n .15 ppm. de una à r e i -  
* I l a  b en to ñ itica  en unión de 25 ppm. de alumbre y 0 ,5  ppm. del- 

condeneado del .3 j empio 6 fb ), la ' tu rb idez s e .redujo a 23,5. ppm.
' * para, tiempo de. sedimentación .0,5.-ml'ñntó'ejy/. .^m /ttem p o ^d é-^e-'"i- .-L* ' ..  ̂ ' .... :.... ; ,'.¿in¡ent aci ón. d e." 15' minutò s-"3, 7. ' . p p m ' "-L-. " -. L . ' - ' - ., .''

25.

' 3o

. LJLHLLO" 14* '

'Clari'fi.ó'a'eión''*d'e'' àgu'a'.
; ' ¡

* "... Usando e l procediaiento del. Ejemplo, 13 , sé añadieron
20 ppa. de alumbre sobre un agua tu rb ia / .n a tu ra l  de. Jelawáré 

.3 iv e r , que. contenía 68 ppm. de tu rb id ez . Las tu rb ideces resu l^. 
tan te s  de. '0 ,5  minutos' y ' 1.5..m inutos, fueron 58 ' ppm' L y- 3, S "p'pm'L"*



Cuando se añadieron 0 ,5  ppm. d e l condensado del Ejemplo 5(b) 
en anión con 20 ppm. de alumbre, l a  tu rb idez se redujo a 22 

ppm. para e l tiempo de sedim entación de ^0,5 m inutos. Después 
d$ ad ic ió n  de 15 ppm .de una a r c i l l a  b e n to n itic a  con 20 ppm. 
de alumbre y 0 ,5  ppm. d e l condensado d e l Ejemplo 6 (b ) , la  tu r -  
b idéz.de 0 ,5 .m ínutos fuá 12,5 ppm;' y , despuós de 15 m inutos, 
la  tutbide.z.. fué 2 ,6  ppm.'

EJsmPDO 1 5 ^

C la r if ic a c ió n  de ap-ua

. ..Se añadieron 30 ppm. de aluinbre so'Dre un agua natu ­
r a l ,  tu rb ia ,,d ,e l  Delaware R iver que contenía 110 ppm, de tu rb i-  
d.ez. Las turbidec.es re su lta n te s  de.0 ,5m inu t.o s 'y '15m .inu tos fue. 
ron 100 ppm'y 2 ,6  ppái. Cuando se añadieron 0 ,5 .ppm. del cónden- 

.sado en '.el Ejemplo 12 en u n ió n .d e ,30 ppm. d e a l u m b r e / l a t u r b i -  
dez a 0 /5  minutos se redujo a 50 ppm. Después de ad ic ión  de 15 . 
ppm. de tíná a r c i l l a  b en to n itica  en unión con 30 ppm. de álunib.re 

, y 'O,5'lppm. d e l condensado .'del"ejemplo,1 2 /o l a s ' tu rb id c e e s - se* r.e- 
d!uj eron a* S3, - Sppai., p a ra  e l .tiempo . de sedimentación de ,C/5'.'mlnu. 
t-08'' y d l , 3- "ppihi; "para tismpb. dé sedim entación ' de 15 minutos.. * - 
. E l !condensado d e l Ejemplo .8(b) dió re s u lta d o s a n á lo -
gos. . r - ; / .  r.;.':' y-"' b . '

16,.''d i ""1

[ '<1,

"f*1S-* '
"4 , - T
'b i

j(I y¡i*"*' '*

("'.H 
* y-1

'4'. i

*.̂ , .*

a h'ij
' "i'd'.b.t*

;

''

mejoramiento 'en la  " f i l t r a c ió n .. ; r-We
... . ........  .... .

Eej.prepáro una. suspensión .acdósa que eontenia.10
mos de a r c i l l a . ( cao lín ) én .100 mi; *y^qué te n ia  un pH' de l2f.Es;-: l ¡ ! ^ r
'ta '.suspsnsión  req u irió . 930 segundos p a r a . . f i l t r a r  100 .m l/Eiñadién'-t^"^, / . ....." . 1 1 ' '  ..... .. ' ..-.l'bv^ - ^ - . " -  '1do 0 ,1 ^ : basado, sobre e l peso de . a r c i l l a  de lo s  coñdenáadós ob te-- . D'" ". .. " ,...-* t " . .
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^  Snidos en lo s  Ejemplos 6(b) ,  l l ( b )  y 12, lo s tiempos de f i l t r a -  ¡^ ^ t:
clón se redujeron  a 174 segundos 202 segundos y ,281 segundos, 

' respectivam ente'. .
"'Zata, s o l ic i tu d  lue  corresponde' a l a  presen tada en

í '!- ".s. .tf. r
[- *

E.U.A. e l  gO de Junio de 1960, bajo lo s números 39.319 y 39.329
se acoge a los b en e fic io s  del a r t íc u lo  51 de l vigente E sta tu to

' - - *%$? sobre Propiedad .In d u s tr ia l .  . -
......  * . . .  . - . . . -  . . .

* - - . . .  * . - - *" . * ' " ' ' - - . ' . - . . .  ' .
. . .  . N O f l  1  ' -

E . - l - .Los puntos de invención p ropia y .nueva'que se p re­
sentan  en España para que sean .ob je to  de e s ta  Paten te  de In - 

. .. vención 'por VEINTE, años, son lo s s ig u ie n te s :;
1 2 .- Un prpcedirüiento para p reparar un producto de 

- . condensaciQn. de p o li (a lco h ilen ) po liam in a-ep ih a lo h id rina , ca- 
- ra c te rizad o  por hacer reaccionar tu:a ep ih a loh ld rin a  con una 

p o l i (a le o h ile n )poliam ina de l a  fórmula

NI-l ^C H Jiyirn 7^ -H ( I )

.̂...' dónde. x*'es. un entero- con ún valo r de.,.2. a- 6 e y es ,un. entero 
...... con un. valor de 4 .a  8 o con-una- Mezcla de ta le s  p o li (aleo h i­

len  ipoliam inas , en l a 'c u a l 'x  tien e  un valo rm edio  de .2'-;'a:6 é

:-*&*? 

(f ' H-'
L̂.

y . es un enteró Icón uñ valor', de 4' a 8 , „.siendo hecha- reaccionar.' . : . - ' ' . - - i ".dicha, ep ihá 'loh idrina en un.a cantidad..de- 0,20 -a .0 ,40 .gram-raóles -Es ^
. -pot-.100 RT3 . dé políárnin^ o mezcla, de poliaminas y lle.vando.se' -" ' ' - " - - .

30.

...'," ' :a.;cábp ia jre a c c ió n  en 'd o 8. etapas sucesivas., : ia  'primera 'dé la s .
..cuales^'consiste"en iap.adi.r.'grádualrí'ie'nte, de:; 70.-. a- 90%- en ,pe:só' .;.'
d e i la  c'áhtidad ' t o t a l  de..epiiiálohidyiña usada-' a. l á  p o li ('álcohi-u'"''... -m- ..n.:."-' ... ... ...íen'hpoliaaiin-a .que '''aé7^n'tian&... .̂;.'Una'-.'.te:9pe.i!atn'raú'iá.,e*.'.6 .̂.'.:'á=-4.5  ̂ -

' - i- -- - * ̂ ---
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C. y , poco .¿espuso' de quo se in ic ia  la  ad ic ión  de .la epihalo.hi- 
'd r in a , añad ir a la  mescla .ana can tidad  de hìdrónido;.sodico..o 
po tásico  qué ee un equivalen te molar de l a  ép ih a loh id rin a  usada 
en l a  p rin e ra  operación y continuando esto con la- segunda ope­
ración^ que co n s is te  en a ju s ta r  primero la  mezcla de reacción. : 
con ácido su lfú rico  a un pii de C a 9,5 y añ ad ir luego e l reato  
; db la  epihalohiótrina junto con un equ ivalen te molar de hidró^i- 

. do sódico o p o tás ico , terminándose la  condensación cuando la  .
- v iscosidad  dé la .m ezcla -ha  .alcanzado un v a lo r de en tre  6 y 11 
gpoises y , s í  s e 'd e se a , ,después de que le. mezcla es- .en friada ,a 

tempe'rátura am biente, someter e l  producto de oondensac-ióna'-un 
.-agente*'reductor-p 'blanqueador..; * .. . * ' ' .' "'".U"g '
' * '* 2^..a Un: précedim iánto'-según.el--punto 1^, c a r 'a c te r i-  -

zado porqu.e,la reacción  en tre  la .e p ih a lo h id r in a  y la  p o l i ) a l -  
-cohilen) 'p o lia m ln a 'se 'e fe c tú a  en medios acuosos'. .
." ... . 3S .- un procedimiento según lo s  puntos .1P o 2 ° ,
ca rac terizad o  porque d icha ep ih a lo h id rin a  es e p ic lo rh id r ih a .

.*. 4 0 .-  Un procedimiento según cualqu iera  de lo s pun­
to s  i s  a 3S, ca rac terizad o  porque d ic h a .p o li(a lc o h ile n )p o lia -  

"mina--es d i '( hexáne t i  len ) t  r i  a m in a tr i(h e n a m e tile n ) te tra rn in a ¡  
o -t-et^a( he^^etilen)-pentam iná" 9 mezclas nie la s  mismas , .

. .. g- "* -5D.- Un procedimiento .según cualqu iera  de .Ips'.'pun-"
t o s i d a  46  ̂ c a rac te rizad o  porque, cuando la  condensación en- g. 

' t r e  "la- epih.alohidrina* y l a . p o li( a lco h ilen ) poliam ina se .te rm i- * 
na-, la  aiezcla se a ju s ta  a un..pH .de 5,5  a 7, añadiéndole ácidP* 
s u l f ú r ic o , -' . g. .: . ... - '

: 6,s.- Un proeedimiénto..según cualquiera, de lo s  pun-u 
-.gto'sg_ls,a 53, ca rac terizado  porque dicho, agente , reducto r o blan­

queador se':'usa?-3h;;m);a' cantidad-*-que flu c tu á . en tre  0 ,5  y :5̂  r e - '
. d e rid a  a l ' peso, d e l pro¿ncto d e . condensación^ ..'*-;'

. .-g ' . -



í?
-, ' , '7 ^ ,-  Un procedimiento seg&n lo s  pantos 8s y-.6"s.,. - ;

' ;.baíraerteri-z'aiío¡parque*, ..deepu-e^.-dé .-.que., dici'io agente .re.duc to r  o". '
, . *-*, ' blanqueador 'ha sido aíiádido. ar la  so luc ión  acuosa d e l producto.

do cpudensación,'. a ju s tad a  a un 'ph de 5,.5 à 7, la  mezcla* sd  c.á- 
5* . l ie n ta  duràììte un .periodo de una a dos horas; a 45-%)S C y la

- masa de, reacción  se f i l t r a  luego para sep ara r cualquier; se.di- 
mento de e l l a .  . ..

- .-y '.Óo.- Un procedimiento para p rep arar uir aducto 'de 
(Cg^Gg)-dxído de a lcoh ileao  de un producto -de condensación, de 

lo  p o li ( aleo h ilen ) p o li aaina-epihaíoRldyina.,' ca rac te rizad o  por
a ju s ta r  un picducto de condensación de p o l i(a lc ó h i le n )p o l ia - - 
m ina-ep íha loh idrina  obtenido por e l  procedimiento de cualqu ie­
ra , de los puntos a n te r io re s , a un pH de 6 a 7-y a una tempera­
tu ra  de -15 a 85- C y hacerlo  reacc io n ar luego con 0 ,5  a 1 ,5  

15 .... moles de óxido de e t i le n o .u  óxido de p rcp ilen o , o con una mez­
c la  de ambos óxidos,,, por cada átomo de n itrógeno en dicho p ip - 
dnótó 'de. condensación, m ientras se m antieni l a  .tem peratura - 

' .. .dentro" de; lo s l im ite s  c i ta d o s 'y , s i  so desea, someter e l ¿duo- 
7 to  re su lta n te .'a  un agente reduc to r o blanqueador.

-20 '. $ s .-  Unpro'cediMiient'o 8 egdn_ e l  "punto-. 6 ° , c a ra c te r i ­
zado porque dicho óxido, cuando es hecho reaccionar', con dicho' 

m- '-,' h producto de condensación,, t ie n e  la  forma de gas o de líqu ido  
a .p re s ió n . - -' ' '  - . i..

. .. * i o s . -  Un procedimiento para, p reparar un. producto
2 5 ......  de condensación de p p li(a lc o h ile n )p o lia m in a -e p ih a lo h id rin a .

- " Thl y como se ha ¿ e sc r ito  e n .la  hemoriá que an te -
. * " cede y con lo s f in e s  que  ̂s e . han esp ec ificad os . *

h' ... ' . ... * . . . . . .  - ' *" "

f . . . .

-d- -
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