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"PROCEDIMIENTO PERFECCIONADO PARA FLOCULAR
PARTICULAS SOLIDAS".

Solloilante: 100 CHENIGAT COUPANY, embided nortesmericans,
residentes en : 6216 West 66th Place, CHICAGO,
Estado de Illinois, EE.UU. de A.

El invento presente se refiere a substancias
copolimérioas que se emplean como aditivos floculantes.
En forma mds especifica, el imvento se relaciona con
los copolimeros de sal de dcido scrilico-scrilamida de

5. diversos tipos que se emplean con gran utilidad en la
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floculacidn de una amplia variedad de 1fquidos acussos.

Se ha descubierto que un determinado mimero
de substancias son de gran utilidad como activadores
de la coagulacidén o floculacidn de sglidos en suspen—
£idn en un medio acuoso. Entre estas substancias, una
de las clases mis logradas son los polimeros organi-
cos de gran peso molecular. Dentro de esta clase un
cierto mimero de materiales copoliméricos han resul-
tado prometedores. No obstante, se ha descubiervo cue
en machos procedimientos especiales de coagulacién,
es necesario el empleo de un copolimero especifica-
mente adecunado. s decir, para obtener los mejores
rasultados, se debe usar un copol{mero de un deter-
minado cardcter quimico, tal como el sintetizado de
una determinada proporcion fija de un mondmero con
respecto al otro. Estas substancias copoliméricas,

a pesar de ser Utiles para una o unas pocas aplicacio-
nes, a memdo producen efectos minimos en la flocula-
¢idn de otros sistemas acuosos diferentes.

Supondria una ventaja indudable en el ofi-
clo si se descubriera una sola clase de materiales
copoliméricos que mostraran actividad en una amplia
variedad de liquidos acuoso0s que precisaran la puri-
ficacidn o separacidn de sdlidos en suspensidn. De
manera especifica, si se ideara algin medio para po-
der predecir la forma de elegir los copolimeros espe-
cificos que caen dentro del amplio espectro de una
clase copolimérica, mediante la cual se consigue la
eficacia Optima de coagulacidn en el liquido acuoso

asi tratado, se conseguiria un avance considersble en
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el arte de la coagulacién. Ee decir, si se ideara al-
gun modo de conseguir la actividad Optima de coagula-
cidn entre las mmerosas clases de aguas acuosas que

se han de tratar, eligiendo un copolimero especifico

de entre una clase de copolimeros genéricos, ‘tal concep
to constituiria un instrumento de gran utilidad en el
campo de coagulacidn,

Por consiguiente, uno de los fines del iun-
vento es proporcionar materiales copoliméricos y su
modo de empleo como agentes floculantes.,

Un objeto més especifico de ests invento es
proporcionar un mimero de copolimeros de sal de dcido
acrilico-acrilamida que se pueden usar para el trata-
miento de una gran variedad de liquidos acuosos, cuya
seleccion del aditivo copolimérico particular depende
del 1liquido particular que haya de tratarse.

Ain mds, otro objeto del invento es propor-
cionar copolimeros de sel de acido acrilico-acrilamida
que se puedan usar en un sin fin de aplicaciones de
coagulacion con resultados Optimos mediante la selec-
cion debida del copolimero particular que sea mis efi-
caz para la aplicacidn especifica.

Otros fines del invento iran apareciendo en
el transcurso de la descripeidn,

De acuerdo con el invento, se ha descubierto
un mevo grupo de substancias copoliméricas que poseen
una utilided notable como floculantes en una amplia
variedad de liquidos acuosos. En forma especifica, se
ha descubierto que los copolimeros de sel de deido

acrilico-acrilamida se pueden empleer con utilidad



paa%oagular o flocular los sélidos que se ha’Tm en

suspensidn en liquidos acuoso impuros, por lo que se
consigue una separacidn Optima de la fase liquida de
les particulas sdlidas en suspension. No obstante, y
5. lo que es mis importante, se ha determinado que se
pueden coagular eficazmente lfquidos acuosos especi-
ficos solamente mediante el uso de copol{meros de un
peso molecular de requisito, medido en términos de
viscosidad de las soluclones acuosas, que posean pro-
10. porciones especificas de grupos de carboxilato con
respecto a grupos de amidas. Es decir, las clases par-
tieculares de l{quidos acuosos solamente se coagulan
eficazmente mediante ciertos grupos de copol{meros que
tengan ciertas proporcioncs de un comtenido mondmero
15. de partida de sales acidas acr{licas con respecto a la
acrilamida, asi como una escala definida de pesos mo-
leculares, Los eopolimeros que no caen dentro de estos
1imites de pesos moleculares y proporcionss de mondme-
ro especifico muestran une deficiente actividad coagu-
20, lante con respecto al 1{quido acuoso especi{fico en tra
tamiento, y con frecuencia son completamente ineficaces.
Para comprender mejor el invento se debe to-
nar como referencia la figura 1. EL gréfico contenido
en la figura 1 se ha dibujado trazando la curva de
25. viscosidad del 1% de soluciones acuosas de copol{meros,
medido en términos de centipoises en la ordenada, con-
tra el porcentaje molar de acrilato de sodio en el co-
polimero acrilamida-acrilato en la abcisa. Las areas
que se hallan en el grafico dentro de la designacion

30. A, B, C, Dy E definen las 5 clases de substancias
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copoliméricas, segun se distinguen en particular por

medio de 1o0s términos de la ordenada ¥y la abeisa del

grafico. Los grupos especificos de 1fquidos acuosos

ge designan como:

GRUPO I -

Agua turbia.

Agua dure.

Lechadas
Lechadas
Lechadas
Lechadas
Lechedas
Lechadas
Lechadas

Lechadas

de
de
de
de
de
de
de
de

mineral de uranio.
mineral de cobre.
hidrdéxido de aluminio.
oxido de hierro.
potasa.

¢aolin.

estafio.

borax.

Aguas cloacales de tintoreria.

Desperdicios del pulido del cristal.

Lechades

GRUPO_IT -

Lechadas
Lechadas
Lechadas
Lechadas

Lechadas

GRUPO III -

Lechadas
Lechadas
Lechadas

Lechadas

de residuos de Fébricas de acero,

de

taconita.

de residuos de fabricas de aceros.

del carbon.

de
de

silice.

nidrdxido de aluminio.

del carbon.

del carbono.

de
de

nagnesia.

gilice.

(4 0]
Soluciones de azucar impuras.
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Soluciones salobres.
Soluciones cdusticas,
GRUPQ IV -
Lechadas de magnesia,
Lechadas de carbdn.
Aguas residuales cloacales.
Soluciones de azucar impuras.
Lechadas de caolin.
GRUPO V -
: Lechadas de caolin.
Se ha descubierto con gran sorpresa que solamente cier-~
tas combinaciones de tratamisntos de liquidos acuosos
especificos con composiciones copoliméricas espec{fi-
cas dan adecuados resultados de coagulacidn por los
que se consigue un método préctico de separacidn de
los sdlidos en suspensidn de la fase liquida. De mane-
ra mds especifica, se ha averiguado que los ligquidos
acuosos listados como Grupo I pueden coagularse con
eficacia solamente con los copolimeros que caen dentro
del drea designada como &rea A por la que quedan defi-
nidos. De manera similar, las combinaciones listadas a
contimiacidén de grupos de liguidos acuosos y olases de
copolimeros, segin quedan definidos por determinadas
dreas del grafico, dan con mucho 1los mejores resulte~-
dos de coagulacidn: Grupo II - Area B; Gurpo III -
Area C; Grupo IV -~ Area D; y Grupo V -~ Area B,
Bl invento presente tiene un gran mérito por-
que zhora se puede predecir con exactitud, después de
saber qué 1iquido acuoso se va a tratar, qué copolime-

ros en términos de peso molecular y qué proporciones
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respectivas de mondmero de sal doida acrilica con
respecto a acrilanida se deben emplear como auxilig-
res del tratamiento en la coagulacion del liquido
impuro. En unos cuantos casos, el liquido espec{fico
ge puede coagular abil y eficazmente mediante compo-
siciones copoliméricas que caen dentro de mds de un
drea del grifico. Por ejemplo, se ha comprobado que
las lechadas de hidrdxido de aluminio se coagulan mes
eficazmente mediante copolimeros que caen dentrs de
leg dos Areas A y B. De forma similar, las lechadas
de caolin pueden coagularse mediante copolimeros que
caen denbro de cads una de las Areas A, Ey D.

Para realizar el invento, una vez se ha es-
tablecido qué tipo particular de agua se va a tratar,
solamente es necesario escoger un copolimero especi—
fico como coagulante, que tenga sl peso molecular de
requisito y las proporciones de mondmero segun caigan
dentro de une o mis de las dreas designadaskn el gré-
fico de la figura 1. Se trata entonces el liquido acug
so (por procedimientos ordinarios de coagulacidn) con
un material que caiga dentro del area apropisda que
define sus caracterf{sticas f{sicas y qufmicas. En ge-
neral, el agua con impurezas que se estd tratando se
mezela con una solucidn acuosa dilufde del coagulante
copolimérico orginico que activa la aglomeracidn de
las particulas en suspensidn hasta que se forma un
fldculo o grumo visible. Este fldculo se separs en-
tonces de la fase acuosa por medios normales y corrien
tes como filtracidn, sedimemtacidn, centrifugacidn,

etc. Fl materisl flooculento sdlido resultante, después
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de su separacidn de la fase acuosa en suspensidn, se
podré tirar o,en algunos casos, se podrd utilizar si
el componente separado tiene alsuna aplicaciéns Pers
conseguir la coagulacidn deseada, es necesario efadir
al menos una cantidad coagulante del copolimero elegi-
do. En general, los mejores resultados se consiguen
mediante la adicidn al 1lfquido acuoso impuro especi-
fico en tratamiento de una composicién coagulante co-
polimérica en cantidades que oscilen de 0,1 ppm. (per-
tes por millén) a aproximadamente 3.000 ppm. Es prefe-
rible emplear nmejor de aproximadamente 1 ppm. & alre-
dedor de 1,000 ppm. del aditivo coagulante.

El término "floculacidén" define el proceso
de la aglomeracidén de particulas sblidas en suspensidn
en liquido acuogo por el que se consiguen mayores ma-
sas solidas que se pueden separar convenientemente de
los 1{quidos acuosos en tretamiento.

Ios 1iquidos mcuosos expuestos en la figura
2 son soluciones l{quidas o lechadas muy conocidas que
precisan poca elaboracién adicional. No obstante, en
algunos casos es necesaria uns explioaoién adicional.
Especificamente, el término "agua turbia" se emplea
para definir un 1iquido acuoso que contiene menos del
0,1% de sélidos en suspensidn. Estos sdlidos son pre-
dominantemente inorgdnicos por naturaleza y pueden es-
tar presentes en 1liquidos acuosos impuros en cantida-
des tan bajas como el 0,0015% por veso de la suspen-
sidn, Asimismo, por el término "agua dura" se entiende
el agua que contiene constitutivos de dureza y normal-

mente iones de caleio y magnesio. Estas aguas se definen
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mejor en términos de contenido de metal alcalino
térreo. En general, estas aguas duras contienen al
menos 100 ppm. de metales alcalino~térreos, expre~—
sados como carbonato célcioo, ¥y pueden contener tan-
to como 1500 ppm. Normelmente se usa el coagulante
juntamente con el procedimiento de ablandamiento por
ol método cal-sosa. En dicho procedimiento, los com-
ponentes de la dureza del agua como caleio y magnesis
se tratan con cal o cal-soldada para former carvo.,atos
de calcio y magnesio insolubles o hidrdéxidos que se
solidifican o hacen compactos por medio de los coagu~
lantes y poderse separar posteriormente. Asimismo,
por el término "soluciones impuras de amicar" se en-
tienden las solﬁcionss acuosas que conbienen azucares
disueltos e impurezas en suspension imsolubles en agua.
EL uso del término "lechadas de carbdon" comprende los
1iquidos acuosos que contiemen particulas de carbon
en suspensidn, as{ como los 1{quidos acuosos que ade-
més de carbdn coutienen otras materias en suspension
como arecilla, s{lice, etc., que se pueden encontrar
en el agua resultante del lavado del carbon. "Las aguas
residuales cloacales" comprenden las aguas residuales
urbanas y aguas negres as{ como las residuales indus-
triales. Por Wltimo, el término "soluciones salobres"
se emplea para denominay las soluciones saladas de
cloruro de calcio y sus mezclas que ademés contienen
impurezas en suspensidn.

No se comprende con exactitud por qué deter-
minados 1iquidos acuoso especificos requieren un tra-

tamiento & base de copolimeros de unos limites especi~
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ficos de peso molecular y un limite de proporciones
de mondmero de sal Acida acrf{lica con respecto al
mondmero de acrilamida. BEs sabido que aquellos poli-
meros gue contienen una gran mayor{a de grupos de
amida tienen una tendencia a serpentear, mientras que
aquellos polimeros que contienen cantidades en aumen-
to de grupos de carboxilato tienden a extenderse en
una cadena mds lineal. Se cree que, dependiendo del
tipo de part{culas suspendidas en el liquido acuoso,
se consigue una coagulacién.més eficaz con polimeros
de unos 1imites de peso molecular de requisito, y una
proporcién de grupos de amida con respecto a los gru-
pos de carboxlilato., En general se cree que aguellos
polimeros que tienen una mayor proporeidn de grupos
de amida tienden a adherirse con mayor temacidad a
las partfculas sdlidas que los polimeros correspon-
dientes que tienen un namero mayor de grupos de car-
boxilato. Determinadas partfculas sélidas en suspen-
sion requieren polimeros que contienen una mayor con-
centracidn de amida para poder adherirse. En otras
situaciones, es esencial una cadena lineal larga para
coagular de manera més eficaz las particulas especi-
ficas en suspensidn. De esta manera, son necesarios
mas grupos de carboxilato en la médula del polimero.
Ocurre la misma circunstancia con respecto a los 11~
mites de pesos meoleculares. En algunas circunstancias
un polimero de peso molecular relativamente bajo da
mejores resultados, mientras que el tratamiento de
otras particulas en cuspensidn es necesario un poli—

mero de peso molecular alto. Se comprende, natural-
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mente , que el invenmto no queda constrefiide por la
teoria anterior que Unicamente se ha citado para un
mejor entendimiento del mecanismo del procedimientc
de este invento.

Al objeto de preparar un copolimerc que se
ajuste a la medida de las necesidades particulares
del 1iquido acuoso en tratamiento, es necesario sola-
mente ajustar al principio de la polimerizacidén 1la
proporcidn de mondmero y llevar a cabo dicha reac2idn
hasta conseguir el grado de peso molecular necesario.
Los copolimeros del invento que caem entre las Areas
A y B pueden elaborarse por procedimientos normales
¥y corrientes, En general, se lleva a cabo una polime-
rizacién.tipo solucion. En sus aspectos mas amplios,
dichos procedimientos se pueden desarrollar disolvien~
do mondmero de acrilamida \ acido acrilico en las pro-
porciones adecuadas que se deseen y neutralizandoe pos—
teriormente el dcido acrilico presente en la solucidn
con las cantidades necesarias de base que puede ser
cdustica. La sal de doido acrilico se forma entonces
in situ. Por el contrario, la sal de acido acrilico
puede formarse fuera del recipiente de la aceidn y
afiadirse simplemente al monomero de acrilamida en for-
ma de sal. Las sales preferidas de acrilato comprenden
las sales de metal alcalino de dcido acrilico y la sal
de acrilato ambénico. Los mondmeros de sal de dcido
acrilico mds preferidos como materiales de partida
son el acrilato de sodio y el acrilato amdénico. De
ellos el mds preferible es el acrilato de so0dio. Des-

pués de la solubilizacidn de la proporcién apropiada
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de mondmero, se efectia entonces la copolimerizacidn
por medios ordinarios,

Se ha determinado que el mismo fenarero de
necesitar copolimeros especificos dependiendo del 1i-
guido en tratamiento ocurre tanto si la sal de ecrila-
to es sal sbdica como si es otra sal de mondmere de
dcido amerilico. Es decir, los productos copoliméricos
formados por mondmero de sal de decido acrilico soluble
en agua y mondmero de acrilamida son mds eficaces en
la actividad de coagulacidn =i se calculan en una me-
dida especifica, basados en la proporcibn de mondmero
¥ peso molecular, para el tratamiento de cualquiera de
los Grupos I a V por adicidn de copolimeros definidos
por las Areas A a E respectivamente. Aungue el grafico
particular de la Figura 1 se define en términos de
proporeidn de acrilamida a acrilato sddico,las mismas
dreas relacionadas con el tratamiento de los mismos
grupos I, II, III, IV y V, tienen el mismo valor si
el acrilato sédico es cualquier mondmero de sal de
dcido acrflico.

Se pueden formar composiciones copoliméricas
representativas que caigan dentro de las Areas A a E,
como se menciond anteriormente, mediante una amplia
variedad de téenicas diferentes de polimerizacidn,
Los ejemplos siguientes ilustran la preparacién de un
oopolimero representativo que caiga dentro de cada
una de las dreas del gréfico de la figura 1.
EJEMPLO I -~

Este ejemplo ilustra la preparacidén de un

copolimero que comprende 95 moles % de acrilamida y
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5 moles % de sal de sodio de dcido acrilico. EL pro-
ducto copolimero cae dentro del Area A del grafico.

Las composiciones que caen dentro de este drea se em—
plean para coagular los l{quidos acuosos del Cxrupo I.

Se afiadieron 448 gramos de &cido acrilico a
13,138 Kg. de agua blanda. Se disolvid completamente
el mondmero acido en el agua y se neutralizd entonces
con 516 gramos de una solucidn de hidroxido de sodio
al 50% hasta alcanzar un pH de 7,0-8,5. La nevtrsliza-
cidn se 1llevd a cabo en una temperatura de la solucidn
por bajo de 352C. Se disolvieron entonces en la axte—
rior solucidn ée nondmeroc 8,607 Kg. de acrilamida ca-
lentando la solucidn con vapor a 259C. Entonces se
ajustd el pH de la solucidn a 8,5. Finalmente se afia~
dieron 81 cc. de una solucidn al 1% de persulfato de
potasio a la solucién del mondmero, y se mezclaron com-
pletamente. También se afiadieron y mezclaron en la
solucidn de la reaccidn 324 cc de una solucidn al 1%
de metabisulfito de sodio.

Entonces se afiadid la solucion anterior del
mondmero en un reactor que comtenia 57,757 kgs. de
tolueno y 1,970 kgs. de emulsor no idnico de monoolea—
to de sorbitan. Se calemto la mezela de la reaccidn a
709C y se cubrid emtonces con nitrdgeno despuds de
haberse purgado el aire atmosférico. La reaccidn de la
polimerizacidn en si se 1levd a cabo a 70-752C y se de-
36 que continumara hasta que cesd el exotérmico. Veinte
mimtos después de que cesara la reaccidn exotérmice,
ge afiadieron 18 gramos de catalizador de azobisisobuti-

romitrilo disueltos en tolueno a la mezcla de la reac-
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cidn a T702C. Se contimmd la purgs por nitrdgeno hasta
completar una segunde reaccidn exotérmica. Esto tuvo
lugar aproximadamente 30 mimutos después de haber afia-
dido el catalizedor de azobisisobubtironitrilo. Por
dltimo, se quitd el agua por destilacidn azeotrdpica y
se sacd el producto sélido del reactor que, después de
lavado, estuvo dispuesto para su utilizacidn. Una so-
lucidn el 1% de este producto tenfa uns viscosidad de
1600 cps. Ocurrid una casi completa reaccidn, puesto
que al final de la reaccidn habia presente menos del
1,5% de concentracidn del mondmero sin reaccionar,

EJEMPLO IT -

Este ejemplo ilustra una preparacién t{pica
de un copolimero de los que caen dentro del Area B,
Las composiciones de este tipo son Utiles para coagu-
lar los miembros acuosos del Grupo II. Bl producto
copolimérico contenfa 85 moles % de acrilamida y 15
moles % de sal de sodio de dcido acrilico,

Se disolvieron 27 partes de dcido acrilico
en 72 partes de agua. Se afiadieron 56 partes por peso
de una solucion de hidrdxido de sodio al 50% a la so-
lucion de 4cido acrilico a una temperatura inferior
a 352¢, Bl pH de la solucion en este punto Ffue apro-
ximadamente de 7-9. Entonces se afladieron a la solu-
¢ion 153 partes por peso de acrilamida y se mezclaron
hasta disolverse completamente a una temperatura de
20-309C, Seafladieron T2 partes adicionales de agua y
se ajustd el pH del mondmero a aproximadamente 8,5.
Se disolvieron y calentaron a 702C en el mismo reci-

piente de la reaccion 575.0 partes por peso de tolueno
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¥y 19,6 partes por peso de monooleato de sorbitan. Se
afiadieron 7,3 partes de una solucidn acuosa al 1% de
persulfato de potasio a la solucidn del mondmwero con
agitacidn., A ésto siguib la adicidn de 3,2 partes de
una solucion al 1% de metabisulfito de sodio. Se afia~
did la solucidn del mondmero que contenfa el sitado
sistema de catalizador redox, a la solucidn de bolueno
y la temperatura aumentd a 752C, Se purgd la atmdsfera
existente sobre el recipiente de la reaccidn con mitré-
geno y entonces ftuvo lugar una reaccidn exotéradca.
Después de que cesara la reaccidn exotérmica, se enfrid
la mezcla a 632C, Mientras se hallaba todavia bajo la
accién de 1la purga por nitrdgeno, se afiadid a la mez-
cla de la reaceidn 15,6 partes de una solucidn al 1,15%
de azobisisobutironitrilo en tolueno. Se comtimd la
purga por nitrégeno a 6320, hasta que se completd otra
reaccidn exotérmica. Esta segunia reaccidn exotérmica
se completé aproximadamente 30 mimitos después de su
iniciacidn. Se extrajo enbtonces el agua del recipien-
te por destilacidn mediante un procedimiento de desti-
lacidn azeotrdépica y se aisldé el producto por Filtra-
cidn. Una solucidn al 1% de copolimero resultante te-
nfa una viscosidad de 4200 cps.

EJENPLO IIT -

Este ejemplo ilustra la preparacidn de un
coPol{mero representativo de los que caen dentro del
drea del grafico definida como Area ¢, FEL copolimero
particular se oomponia de 30 moles % de mondmero de
acrilato de sodio y 70 moles % de agrilamida y tipi-

fica un producto utilizade para coagular l{quidos del
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Grupo III.

Se disolvieron 27 partes por peso de deido
acr{lico en 72 partes por peso de agua ¥ se enfrid
la mezela a una temperatura menor de 352C. Se wantuvo
la temperatura de dicha solucidn mientras se 1levd a
cabo la neuwtralizacidn con hidrdxido de sodio. Se
necesitaron 30 partes por peso de una solucidn al 50%
de hidrdzido de sodio para realizar esta operacidn.
Se alcanzd un pH de 7-9 de la solucidn despuds de la
neutralizacion.

Intonces se afladieron 63 partes por peso de
acrilamida a la solucion aenterior Yy se mezclaron has-
ta su disolucidn & una temperatura de la solucidn de
20-302C, Se afiadieron 33 partes adicionales de agua
por peso y se ajustd el pH de la solucidn del mond-
mero a 8,5. Se ailadieron con agitacidn 0,5 partes de
una solucion al 1% de persulfato de potasio a la so-~
lucidn del mondmerc. A esto siguid la adicibn de 3,2
partes de una solucidn al 1% de metabisulfito de so-
dio. Dentro del mismo recipiente de la reaccidan se
afiadieron 575.0 partes por peso de tolueno y 19,6
partes por peso de monooleato de sorbitan como emul-
sor no idmico. Se afiadid a la solucidn de tolueno la
solueidn del mondmero y la temperatura aumentd a 750G,
Se purgd el recipiente de la reaccidn con nitrdgeno
7 se inicio una reaccidn exotérmica. Después de que
cesara la reaceidn exotérmica, se enfrid la mezela a
632C y se afiadid catalizador adicional. Bspecifica-
mente se afiadieron 15,6 partes de una solueidn al

» - - . > - ’
1,15% de azobisisobutironitrilo en solucion de tolueno
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a la mezcla de la reaccidén. Se contimid la purge por
nitrégeno y se mantuvo la tenperatura a 639C hasta
que se completd otra reaccidn exotérmica (aprorimade-
mente 30 mimitos después de la imiciacidn). Después
de que tuviera lugar la segunda reaccion exotérmica,
se destild el agua por destilacidn azeotrdpica y se
aislé el producto sélido por filtracidn. Una solucidn
al 1% de la composicion copoliméricae final tenia una
viscosidad de 22,500 cps.

BJEMPLO IV, -~

Este ejemplo ilustra la preparacidn de un
copolimero tipico que cae dembtro del Area D del gré-
fico. El producto del copolimero se deberd usar para
coagular aguellos l{quidos acuosos que caen dentro
del Grupo IV. El producto del c0pol{mero se componia
de52 moles % de acrilamida y 48 moles % de sal de so-
dio de dcido acrilico.

Se elabord una solucidn de mondmero como
gigue:

Se afiadieron 106.29 kg. de agua blanda a
2,174 kg. de &cido acrilico. Se afiadieron entonces
12,973 kgs. de una solucidn al 50% de hidroxido de
godio a la solucidn de dcido acrilico mlentras que
se manten{a la temperatura de la solucidn por debajo
de 952C con enfriamiento exterior por agua para evi-
tar una polimerizacidn y un enlace de cadenas prema-
furos. Cuando el pH de la solucidn alcanzd el vapor
de 7-8, se afiadieron 12,23 kg. de acrilamida a la
solucidn del mondmero y se disolvieron por calor al

vapor a 862C, Por ultimo, se ajusté el pH de la solu-
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cidn del monlmero a 8,5 con una solucidn adicional

de hidréxido de sodio. Se afiadieron 23,52 gramos de

un catalizador, t-butilhidroperdxido, a29,92C v se
dejaron mezelar durante 3-5 mimtos. Se afiadid la
citada solucidn del mondmero al recipiente de la reac
cidn que contenia 17,531 kgs. de tolueno y 1,409 Kgs.
de monooleato de sorbitan como emulsor no idnico. Se
calentd la mezcla de la reaccidn a 68,320 y se purgd
con nitrdgeno. En este punto, se inicidé una reaccidn
exotérmica a aproximadamente 72,79C de temperatura en
la reaccidn. Se considerd que 30 mimutos despuds de la
iniciacidén de la reaccidn exotérmica, la reaceidn se
habia completado. Entonces se calentd la mezcla de la
reacceidn con vapor a 1909C para destilar el agua por
destilacidn azeotrépica. Bntonces se enfrié el reactor,
se separd el tolueno, y se extrajo el copolimero. Una
solucidn al 1% del producto copolimérico tenfe una vis—

cosidad de 23,000 cps.

EJENPLO V -

En este ejemplo se prepard un producio copo-
limérico que tenfa una composicidn tipica comprendida
dentro del area E de la curva, Los copolimeros de este
tipo se emplean con mayor eficacia para coagular 1i-
quidos del Grupo V. El producto contenfa 95 moles %
de sal de dcido acrflico y 5 moles % de acrilamida.

Se afiadieron 5,164 kgs. de dcido acrilioo_a
7,882 kgs. de agua y entonces se neutralizo con 5,594
kgs. de una solueidn al 50% de hidroxido de sodio hasta
que se alcanzd un pH de 8.3. Se llevd a cabo la neutra-

lizacidn a una temperatura inferior a 30°C. IBEntonces
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se afladieron 0,27l kgs. de acrilamida y se completé

la composicién de la solucidn afiadiendo 0,125 kas.

de persulfato de potasio y 0,498 de bisulfito de so-
dio. Entonces se afiadid la solucidn del mondmero a un
recipiente de reaccidn que conmtenia 45,30 kgs. de fo-
lueno y 1,54 kgs. de un emulsor no idmico. La reacciodn
de la polimerizacidn se desarrolld a una temperatura
que oscilaba entre T702C y 1009C, aproximadamente. Al
final de la reaccidon, se extrajo el agua mediante
destilacidn azeotrdpica y se recobrd el producte séli-
do. Una solucidn al 1% del producto tenfa una viscosi-
dad de 30.500 cps.

Los ejemploslsiguientes ilustran la eficacia
del invenfo, y en particular la importancia que tiene
la proporcion de sal de &cido acrilico con respecto a
la acrilamida en composiciones copoliméricas para con-
seguir la coagulacidn mis eficaz en un 1{quido acuoso
particular que se haya de tratar. En cada caso, se no-
ta que ciertos copolimeros gue tienen las proporciones
adecuadas de precursores de monomero ¥ peso molecular
necesario coagulan con mayor eficacia una solucion de
una lechada acuosa especifica,

EJEMPLO VI -

El ejemplo siguiente se halla relacionado
con la sedimentacidn de una lechada de carbdn. La
Tabla I ilustra el hecho de que una coagulacidn acep-
table se consigue solamente con composiciones copoli-
méricas que se hallen comprendidas en las Areas B, C
v D¢ En el ensayo, se trataron 250 mililitros de

v . f
lechada de carbon con diversas dosis de copolimeros
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de varias clases y se mididé el volumen sobrenadante
después de 1,5 mimtos de tiempo de sedimentacion,
Adends de tomar la medida correspondiente al volumen
sobrenadante, se inspecoioné también de una manera
visual el cardcter del supernadante y se valud 3a
claridad. Los resultados se dan a contimacién:

TABLA I.

CONTEEIDO DE ACRITATO DE SODIO.
Dosis 1% 5%  15% 304 404 50% 60% 99%

0,014 27 - - 103se¢  T73sc 68sc 62¢ 7B
0,014 20 . - 85 66 62 60 10
0,028 78E - - 158me 128me 96¢ 90¢ 3E
0,028 76E - - 148me -~ 10lc 92mc AE
0,028 T72E 112E 122sc¢ 120sc ~ 172me - -
0,028 102sc 172sc 182sc 182sc 202s¢ - -

E = sobrenadants espeso

sc = semiclaro

¢ = claro

me = muy claro

EJEMPLO VIT —

En este ejemplo se coagularon finos de Oxido
de hierro con diversos copolimeros en una serie de
Jornadas. La Tabla II establecce los tiempos necesarios
pare que loe so0lidos sedimenteran en un 20% del volumen

original.
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TABLA II.
PORCENTAJE MOLAR DE ACRILDATO DE SODIO

5% 15¢% 30% 50% S5%

32 seg. 55 seg. 156 seg. 208 seg. 1li4 seg.

De lo anterior se desprende que las Jechadas
de oxido de hierro coagulan mas eficazmente mediante
copolimeros del tipo comprendido dentro del Avea A.

EJENPLO VIII -

Se coagularon aguas residuales cloacales me-
diante diversas couposiciones copoliméricas y entonces
se determind el tamafio del fldéculo. Los resultados se
dan en la Tabla III. En cada caso la dosis fue de 0,5
ppu. de copolimero.

TABLA TIII.

% Acrilato de Sodio. Tamefio del Fldculo.

1% Mediano-pequeiio
5% lediano-pequeilo
305 Mediano-pequefio
506 Mediano

9950 Muy pequefio

Los residuos cloacales se coagulan, por lo
tanto, de manera mas eficaz con copolimeros comprendi-
dog en el Area D de la figura 1.

EJEMPLO IX -

En este experimento, se trataron muestras de
una lechada del 5% de sdlidos de caolin con un grupo

de copolimeros de conmbenido distinto de aerilato de
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scdio, y se filtraron posteriormenfte. La eficacia

de coagulacidn se determind comparando el tiempo ne-

cesario para volver a filtrar el filtrado a través

de un filtro de torta de caolin. Los copolimercs com-
preniidos en las Areas A, D y E mostraron unz activi-

dad superior en le coagulacidn de lechadas de cuolin.

EJENPIC X -

Se 1llevaron a cabo ensayos de sedimentacidn
de lechadas de uranio, segin el método expuesto en el

Ejemplo VI. Los resultados se indican en la Tabla gi-

guiente:
TABLA V.
% Aerilato
de sodio. 6 gramos/ton. 95 gramos/ton 126 gramos/im
1 108e¢ 127c 13%c
5 120sc 138¢ 14Tc
15 45E 48E 51E
30 38E 388 38E
60 42F 428 ATE
99 T1E 81E 36E

Los resultadog anteriores conducen al hecho
de que los copolimeros comprendidos en el Area A muestran
la mis alta actividad de coagulacidn con respecto a las
lechadas de uranio.

EJEMPLO XTI -

Se trataron dos muestras de 1{qaidos acuosos
que contenfan cobre en suspensidn, con diversos copo-
’ .
limeros. Unz nuestra era una lechada de cobre mientras

que la ofra consistia en lamas de cobre. En el ensayo
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ge empled un grupo de copolimeros que comprendfa un
15 de acrilato de sodio, 5% de acrilato de sodio,

10% de acrilato de sodio, 20% de acrilato de codio y
30% de aerilzto de sodio. Con respecto a ambos 1iqui-
dos con contenido de cobre, se obtuvieron con mucho

los mejores resultados con los copolimeros del 1% de

[

acrilato comprendidos en el Arsa A,

EJEIPLO XTI -~

BEn este Ejemplo, se sedimentd una lechada de
potasa con un mimero determinado de copolimeros, A
contimuacidn se dan los voliumenes de sobrenadantes des—
pués de 10 mimtos de tiempo de sedimentacidn ca uni-
dades de mililitros. Aquellos copolimeros comprendidos

en el Area A mostraron la actividad més alta de coagu~

lacidn.
TABLA VI.
CONTENTIDO DI ACRILATO DE SODIO.
Dosis
ppm 1% 3% 5% 7% 15%  30%
100 66 73 32 8 53 6
200 95 82 77 29 40 T
200 90 105 30 48 57 37

BJEMPLO XTIT ~

Este ejemplo demuestra el tipo de copolime-
ros que se debieran usar para sedimentar lechades de
oxido de magnesio. Este experimento, realizado de ma-
nera similar sl procedimiento de ensayo del Ejemplo

VI, demostrd que los copolimeros comprenmdidos en las
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Areas C y D son los que se deben emplear pera coagular
lechadas de magnesia. Los volumenes de sobrenzdante se
midieron después de dos tiempos de sedimentacidn. Los

resultados son los siguientes:

TABLA VII.

Contenido de Acrilato de Sodio

Tiempo de se~- Dosis

dimentacidn.  ppm, 1% 30% 50%
3 nimtos 20 Sin sedimentar 1298 192se
1,5 mimtos 40 Sin sedimentar 55E 120sc

EJEMPLO XTIV -

. N ? 4
En este Ejemplo ce determiné qué tipo de copo-
3 u'
limeros son apropiados en especial para la sedimentacion
) . . I'4
de suspensiones de silice., En ensayos especificos, se
’ R . . s onZons
coagulo con varias composiciones copolimericas un 23%
de solidos de silice en suspensidn, en diversas dosis.
Los volumenes de sobrenadante después de afiadir el coa-
gulante se midieron cuando transcurrieron tres mimtos

de tiempo de sedimenmtacidn., Los resultados son coio

sigue:
TABLA VIII.
CONTENIDO DE ACRILATO DE SODIO.
Tamago_de
Dosis 3% 5% 74 156 0% 4op  s0%  ME THISe
4 ppm 156 163 161 177 172. 157 155 140
8 ppm 171 172 178 190 190 180 175 140
4 ppm 154 162 162 175 172 170 163 240

8 ppm 168 173 174 188 183 176 165 240
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Lo anterior indice gque las lechadas de sfli-
ce se coagulan con mayor eficacia con copoln'.meros con-
premidos en las Areas B y C.

EJEMPLO XV -

En un epseyo en obra, se estudid la eficacie
y clarificacidn de azucar con un mimero determinado de
copolimeros. Se obtuvieron resultados excelentes con
copolimeros que comprendian.un 30% de amcrilato de so-
dio y un 60% de acrilato de sodio respectivamente. En
un ensayo que se hizo utilizando un copolfmero que con~-
tenfa un 15% de acrilato de sodio, no se consigaieron
resultados aceptables. En dos etapas siguientes en las
que se utilizd copolimeros sintetizados con el 1% de
acrilato de sodio y el 5% de acrilato de sodio respec—
tivamente, se consiguieron resultados muy deficientes.
Por 1o anterior se desprende que las soluciones de
azucar impuras se deben tratar con copol{meros coupren~
didos en las Areas C y D.
BJEMPLO XVI -

En otra serie de ensayos dedicados a la cla-
rificacion de azucar, se tratd una mezola de 250 ml de
azucar disuelta con varios copolimeros. Este azucar se
habfa tratado anteriormente con Acido fosférico y cél-
cico para hacer descender las impurezas en suspensién.
E1l papel del coagulante es syudar a conseguir el pro-
pdsito anterior. La Tabla IX muestra de maevo que las
soluciones de azucar impuras coagulan mejor con los
copolimeros comprendidos en las Areas C y D del grafi-
co de la Figura 1,

El volumen del filtrado presente después de
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un mimto de filtracidn se de a comtimacidn, de acuer-

do con los ensayos llevados,

TABLA IX.
CONTENIDO DE ACRILATO DE SODIO.
5. Dogis
Bpo. 1% 5% 15% 30% 605
10 26 29 24 48 44
10 - - - 15 51
10. Se reelizaron un gran mimero de ensayos con

respecto a la coagulacion de aguas de todos los tipos
comprendidos en los Grupos I a V. En cada uno de los
casos, se comprobd que los diversos 1{quidos compren-
didos en estos grupos se debian tratar con copolimeros
15. especificos gue tuvieran las proporciones necasarias
de sal de dcido acrflico con respecto a acrilamida y
peso molecular, segﬁn se explicé anteriormente. Es
decir, los liquidos del Grupo I se debian tratar con
copol{meros comprendidos en el Area A del grafico. Lo
20, mismo se aplica con respecto al Grupo II y Area B, Grupo
IITI y Area C, Grupo IV y Area D y Grupo V y Area E. Se
comprobd que si no se empleaban los copolimeros adecua-
dos, los resultados oscilaban de una completa inefica-
c¢ia, es deeir, no mostraban mejorar con regpecto a un
25, 1{guido sin tratar, a uns coagulacidén minima, sunque
inaceptable desde el punto de vista de una eficacia
practica,
- WOTA -
Descrita suficientemente la naturaleza del

30. invento, asi como la manera de realizarlo en le préc—
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tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas son susceptibles de modifica-
~ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundementel., También se hace constar gue el invaenio
corresponie a una solicitud de patente presentada en
Norteamérica, con fecha 1 de Julio de 1964, bajo el
W2 Ser 379.665, acogiéndose por tanto a2 los beneficios
qﬁe conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referidoe in-
vento y por lo que se solicita Patente de Imvencidn
por 20 afios en Espafia: "Procedimiento perfeccionado
para flocular particulas sdlidas"; caracterizdndose
por lo siguiente: '

18,.- Procedimiento perfeccionado para flocu-
lar particulas sblidas en suspensidn en lfquidos acuo-
£0s para conseguir una separacidn Optima de las citadas
part{culos de los referidos liquidos, caracterizedo por
que comprende las etapas de tratar ciertos 1iguidos
acuosos especificos que contienen sélidos en suspension
del tipo definido en los Grupos: I - Agua turbia, agua
dura, lechadas de mineral de uranio, lechadas de mine-
ral de cobre, lechadas de hidrdxido de aluminio, lecha-
das de oxido de hierro, lechadas de potasa, lechadas de
caolin, lechadas de estafio, lechadas de borax, agues
cloaceles de tintoreria, desperdicios del pulido del
cristal y lechadas de residuos de fibricas de acero;

IT - Lechadas de ‘taconita, lechadas de residuos de
fabricas de aceros, lechadas del carbdn, lechadas de
sflice y lechades de hidrdxido de sluminio; III - Le-

chadas del carbén, lechadas del carbomo, lechadas de
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nagnesia, lechadas de silice, soluciones de azucar
impuras, soluciones salobres, y soluciones céusticas;
IV - Dechedas de magnesia, lechadas de carbdn, sgvaes
residuales cloacales, soluciones de azucar impuras y
lechadas de caolin y V - Lechadas de caolin, con com-
posiciones cosgulantes copolimérices de sal de &cido
acrilico-acrilamida definidas por las Areas A, B, C,
D y E, por lo que dichos grupos respectivos de licui-
dos acuosos se tratan con, por lo menos, cantidades
coagulantes de las citadas composiciones copoliméri-
cas respectivas en las combinaciones siguientess T - A,
II1 - B, III -C, IV-Dy V - E; y la separacion del
agua de los solidos coagulados resultantes.

28, Procedimiento, segin reivindicacidn 18,
caracterizado porque se tratan con la composicidn co-
polimérica de sal de doido serflico-aerilamida defini-
da por el Area A los liquidos acuosos comprendidos en
el Grupo I.

38,- Procedimiento, segun reivindicacidn 12,
caracterizado porque se traten con la composicidn co-
polimérica de sal de deido aerflico-serilamide defini-
da por el Area B los liquidos acuosos comprendidos en
el grupo II.

48 ,~ Procedimiento, segin reivindicacidn 18,
caracterizado porque se tratan con la composicién cO-
polimérica de sal de dcido aer{lico-ascrilamida defi-
nida por el Area C los ligquidos acuosos comprendidos
en el Grupo III.

58,- Procedimiento, segin reivindicacion 12,

caracterizado porque se tratan con la composicidn co-
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polimérica de sal de &cido aerilico-acrilamida defi-
nida por el Area D los liquidos acuosos comprendidos
en el Grupo IV.

68.- Procedimiento, segin la reivindicacion
18, caracterizado porque se tratan con la composicidn
copolimérica de sel de dcido acrilico-acrilamida defi-
nida por el Area E los liquidos acuosos comprendidos
en el Grupo V.,

T2.~ Procedimiento perfeccionado para flo-
eular particulas sélidas; tal y como queda substun-
cialmente desgrito en la presente Memoria e ilustrado

en el dibujo
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