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ANTECEDENTES DE LA INVENCION

1 . Campo de la  invención

Esta invención se re fie re  a un procedimiento mejo­

rado para la  producción de floculantes, a un floculante me 

jorado producido por este procedimiento y a su empleo. Mas 

especialmente, se produce un floculante polimérico p o li-  

e lectro lítico  mejorado por reacción de un polímero o copo- 

limero de ac rilon itrilo  con una amina primaria, una amina 

secundaria o una poliamina conteniendo un grupo amino primí 

r io  o secundario, en presencia de agua y es utilizado para 

separar sólidos suspendidos de un sistema acuoso.

2 . .Descripción de la  técnica anterior

Los polímeros po lie lectro líticos como p o li (a c r ila -  

mida N-sustituída) han sido preparados por (a ) reacción de 

un ácido po liacrílico  o áster po liac rílico  con una amina y 

por (b ) polimerización de acrilamida N-sustituída monomé- 

rica .

El procedimiento (a ) es lento y costoso porque debe 

prepararse un ácido po liac rílico  o áster po liac rílico , ha­

cerlo reaccionar inicialmente con una* amina a temperaturas 

superiores a 100°0 y después hacerlo reaccionar a tempera­

turas superiores a 200°C para obtener la  poli(acrilam ida  

N-sustituída) deseada. La reticulación ocurre cuando e l  

ácido poliacrílico  o áster po liac rílico  se hace reaccionar 

con una poliamina a una temperatura de 200°C aproximadamen­

te . Se forman grupos imida entre la s  cadenas po liacrílicas  

y producen polímeros po liac rílicos  insolubles que no son 

floculantes ú tiles. Además, no todos los grupos áster son 

convertidos en grupos amida cuando se hace reaccionar un 

áster poliacrílico con una amina. Como los grupos áster no
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convertidos no son tan activos como los grupos amida, no 

contribuyen a la s  propiedades floculantes del polímero tan 

to como los grupos amida y en realidad pueden perjudicar ls. 

eficacia floculante del polímero.

El procedimiento (b ) requiere la  preparación de una 

acrilamida N-sustituída monomérica que después debe ser po- 

limerizada. Las acrilamidas N-sustituídas mononéricas son 

d ifíc i le s  de preparar y purificar, especialmente s i e l sus­

tituyante amida deriva de una poliamina. La acrilamida mo­

nomérica debe ser de gran calidad y pureza s i se quiere 

obtener un polímero ú t i l  reproducible con propiedades con­

cordantes. Las propiedades químicas y fís ic a s  del polímero 

no deben variar entre amplios lím ites.
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Se ha puesto a punto un procedimiento mejorado para 

la  producción de floculantes solubles en agua. El procedi­

miento implica la  reacción de un polímero o un copolímero 

de acrilon itrilo  con una amina primaria, una amina secunda­

r ia  o una poliamina conteniendo un grupo amino primario o 

secundario, en presencia de agua, para obtener un floculan­

te polimérico po lie lectro lítico , soluble en agua, mejorado, 

que es e l producto de reacción de un polímero o copolímero 

de acrilon itrilo , una amina y agua. El término "floculante 

soluble en agua" en e l sentido utilizado aquí incluye los  

floculantes solubles en agua, solubles en alcohol y/o d is - 

persables en agua. E l floculante mejorado es ú t i l  en la  se­

paración de sólidos suspendidos de sistefaas acuosos como 

dispersiones, suspensiones, papillas y sim ilares, en indus­

tr ia s  muy diversas, ta les como* preparación de minerales, fa  

bricación de papel, transformaciones químicas, tratamiento
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de aguas residuales, 'como tratamiento de lodos de aguas re 

siduates crudas o digeridas, r atniÜiaies de drenaje y desagüe, ola 

rificac ión  de aguas, procesado de alimentos, procesado de 

productos lácteos y sim ilares.

Un objeto de la 'presente invención es proporcionar 

un procedimiento mejorado para producir un floculante po- 

limérico po lie lectro lítico . Otro objeto es proporcionar un 

floculante mejorado por reacción de un polímero o un copo- 

limero de acrilon itrilo  con una amina primaria, una amina 

secundaria o una poliamina, en presencia de agua. Todavía 

otro objeto es proporcionar un procedimiento mejorado para 

la  separación de sólidos suspendidos de sistemas acuosos 

utilizando el floculante mejorado.* Otros objetos se pon­

drán en evidencia en la  descripción detallada dada a con­

tinuación. Sin embargo, pretendemos que esta descripción 

detallada y los ejemplos específicos no lim iten la  inven­

ción ya que simplemente indican la s  realizaciones preferi­

das de la  misma puesto que lo s  expertos en la  técnica ob­

servarán que se pueden introducir varios cambios y modifi­

caciones dentro del alcance de la  invención.

' DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS 

El procedimiento mejorado de la  presente invención 

implica la  siguiente reacción de un grupo n it r i lo  (-CN) en 

' una unidad acrilon itrilo  de un polímero o c opolímero a c r i-  

lo n itr ílic o  con mía amina primaria, una amira secundaria o 

una poliamina, en presencia de agua:

SO
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c ---------c - + :j
CN_ i

-  c --------c -

A

C-N (R )(R ')
t)
O ^

+ NH.

donde R es un grupo alqu ilo , alcoxi, a lqu ila lcox i, a lca - 

nol, aninoalquilo, amino-aza-alquilo o sirailares y R-' es 

hidrógeno, un grupo a lqu ilo , a lcoxi, a lqu íla looxi, a lca - 

nol, aminoalquilo, amino-aza-alquilo o sim ilares. Si se de­

sea, R y R' pueden estar unidos para formar una estructu­

ra  heterocíclica con e l átomo de nitrógeno .al que están en­

lazados. * - *

Se hacen reaccionar por lo  menos 0,8 moles de una 

amina primaria, una amina secundaria o una poliamina conte­

niendo un grupo amino primario o secundario y por lo  menos 

0,2 moles de agua, a una temperatura de 80°C como mínimo 

durante media'hora como mínimo, con cada grupo n it r ilo  (-CN) 

presente en e l polímero o oopolímero ac r ilo n itr ílic o . Por 

cada grupo n it r i lo  presente en e l polímero o oopolímero de 

ac r ilo n itr ilo  se hacen reaccionar alrededor de 0 ,8  a 20 

moles de amina y alrededor de 0 ,2  a 15 moles de agua,a una 

. temperatura comprendida entre 80°C y 25°C aproximadamente 

y durante unas 0 ,5  a 40 horas.

Este procedimiento tiene la  ventaja adicional de 

que uno de los grupos aminos primariosterminales presentes 

en una poliamina que contenga por lo  menos dos grupos ami- 

nosprimarios terminales puede reaccionar con e l  grupo ni­

t r i lo  s in  que reaccionen otros grupos aminos primarios de
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forma que puede obtenerse un producto de reacción de un po­

límero o copolímero a c r ilo n itr ílic o  conteniendo por lo  me­

nos un grupo anino primario terminal lib re  o sin  reaccionar 

A sí, puede prepararse un polímero po lie lectro lítico  soluble 

en agua, que se supone que es una poli(acrilam ida N -susti- 

tuída) con un grupo amino primario terminal lib re  o sin  

reaccionar, por reacción de un polímero o copolímero de 

ac rilo n itr ilo  con una poliamina como etilendiamina, d ie t i-  

lentriamim o sim ilares, en presencia de agua.

Ha resultado completamente inesperado que la  reac­

ción sobre la  que se basa e l procedimiento sea tan se lecti­

va que puede ser utilizada para producir un producto de rea 

ción soluble en agua de un polímero o copolímero acrilon i­

t r í l ic o  y una poliamina con un grupo amino primario termi­

na l, lib re  o s in  reaccionar. Los dos grupos aminos prima­

rios'term inales en una poliamina como etilendiamina o d ie ti 

lentriamina se consideran equivalentes y de igual reactiv i­

dad. Estas poliaminas son polifuncionales. La predicción 

lógica sería  que ambos grupos aminos reaccionarían con igual 

fac ilidad  y sería  de.esperar que se formara un producto de 

reacción reticulado o c íc lico . Los productos de reacción 

obtenidos por este procedimiento, cuando se u tilizan  p o li-  

- aminas que' contienen por lo  menos dos grupos aminos prima­

r io s  terminales, no habría podido predecirse basándose en 

la  técnica anterior y son inesperados.

En esta invención puede u tiliza rse  cualquier políme 

ro o copolímero de a c r ilo n itr ilo , que formará un producto 

soluble en agua por reacción con una amina primaria, una 

amina secundaria o una. poliamina conteniendo un grupo amino
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primario o secundario, en presencia de agua, en e l procedi­

miento anterior. Pueden u tilizarse  homopolímeros.de acrilo - 

n it r i lo  con un peso molecular numeral medio comprendido 

entre 500 y 5.000.000 aproximadamente. Son especialmente 

útiles los polímeros con un peso molecular alrededor de 

12.000  a 1.100.000. También pueden utilizarse  copolímeros 

de acrilon itrilo  con pesos moleculares situados en los in  

tervalos superiores. Estos copolímeros deben contener su­

fic iente acrilon itrilo  para formar un producto soluble en 

agua o dispersable en agua por reacción con una amina. Por 

ejemplo, un copolímero puede contener alrededor del 25 % 

en peso de acrilon itrilo  y tener un peso molecular dentro 

de los intervalos antes mencionados..Los copolímeros úti­

le s  son los copolímeros de a c r ilo n itr ilo  derivados de como- 

nómeros como d e fin as , d e fin as  halogenadas, esteres a c r í-  

lico s , amidas acrílicas , ácidos ac rílico s , estírenos, es­

teres v in ílicos, éteres v in ílicos y sim ilares. Los comonó- 

meros específicos son etileno, propileno, isopreno, buta­

dieno, cloruro de v in ilo , estireno, éter m etil-v in ílico , 

acetato de vin ilo , acrilato  de metilo, metacrilato .de meti­

lo  o similares. El término polímeros y copolímeros de acri­

lo n itr ilo  incluye los polímeros y copolímeros de metacrilo- 

n it r i lo .

Los polímeros y copolímeros acrilon itrílioo s  citados 

han sido descritos en numerosas patentes y publicaciones. 

Son muy conocidos en la  técnica.

Puede u tilizarse  cualquier amina primaria, amina se­

cundaria o pdiamina ¡que reaccionará con los polímeros o 

copolímeros de ac rilon itr ilo  anteriores para formar un pro-
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ducto de reacción soluble en agua, ú t il como floculante.

Las aminas adecuadas son aquéllas que contienen de 1 a 10 

átomos de carbono aproximadamente. La amina puede ser: (a ) 

una amina primaria o secundaria simple, (b ) una poliamina 

con un grupo amino primario o secundario o (c ) una amina 

primaria o secundaria como una alcanolamina o aleoxiamina 

conteniendo un grupo amino primario o secundario. E l tér­

mino poliamina en e l sentido utilizado aquí incluye la s  

diaminas con uno o más grupos aminos primarios o secunda­

rio s .

Pueden emplearse aminas primarias o secundarias sim­

ples de fórmula

Rl
J>NH ' '

donde es a lqu ilo  o hidrógeno y R  ̂ es a lqu ilo . Entre la s  

aminas ú tiles  citaremos la  monoetilamina, dimetilamina, 

monoetilamina, dietilamina, mono-isopropilamina, n -p rop il- 

amina, n-butilamina, etilmetilamina, etilpropilamina, me- 

tilpropilamina y sim ilares. -

Pueden u tilizarse  poliaminas oon mi grupo amino pri­

mario o secundario entre la s  que se encuentran la s  diami­

nas de fórmula

R3

HgN -  (CHg)^ -

R4

donde n es 2 ó 3 ; R^ es hidrógeno, a lqu ilo  o aloanol; R^ es 

hidrógeno, a lqu ilo , alcanol. o aminoalquilo y R^ y R̂ * pue­

den estar unidos para formar una estructura c íc lica  ta l
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como -CHgCHgOCHgCHg-, -CHgCHgNH-CI^CH- o sim ilares. Otras 

poliaminas ú tiles son la  etilendiamina, dietilentriaminn, 

éter d i (2-am inoetílico), 3-aminopropilmorfolina, N - (3-aminot- 

propil)dietanolamina, N-metil-etilendiamina, N,N-dimetil- 

etilendiamina, N,N-dimetil-1,3-propanodiamj.na, N -m etil-1,3- 

propanodiamina, N -(2-aminoetil)etanolamina, N -(2-aminoetil) 

isopropanolamina, 1 , 3-propanodiamina y sim ilares.

Pueden emplearse alcanolaminas y alcoxiaminas'de

formula

. - - 0R̂  '

H^N -  -  CH -

donde n es 1 ó 2 ; R? es alquilo  o .hidrógeno y R*̂  es a lqui­

lo  o hidrógeno. Las alcanolaminas y alcoxiaminas ú tiles son 

monoetanolamina, mono-isopropanolamina, metoxipropilamina, 

etoxipropilamina,' metoxietilamina, etoxietilamina, metoxi- 

metilamina, etoximetilamina , 3-amino-1-propanol (propanol- 

amina), 2-amino-l-propanol y sim ilares. Otras aminas útiles  

son la  die taño la  mina, MdroodJandna, o-metilhidroxiiSKdoa* y similares.

Los productos de reacción solubles en agua de po 

limeros o copolimeros a c r ilo n itr ílic o s  con aminas primarias 

aminas secundarias o poliaminas, obtenidas por e l procedimi^i 

to de esta invención, han resultado ser floculantes a lta ­

mente efectivos en los procedimientos en los que se agrega 

una cierta cantidad floculante del producto de reacción a 

un sistema acuoso que contiene sólidos en suspensión. Por 

cantidad floculante se entiende la  cantidad de producto de 

reacción que, cuando se anade a una dispersión, suspensión 

o papilla de sólidos suspendidos en un sistema acuoso, es 

suficiente para flocu la r, precipitar o coagular los sólidos
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suspendidos. La cantidad del producto de reacción requeri­

da para flocu lar loa sólidos suspendidos presentes en un 

sistema acuoso está determinada en parte por la  naturaleza 

de los sólidos, e l tamaño de partícula de los sólidos, la s  

impurezas o contaminantes presentes en los sólidos suspen­

didos, la  presencia y naturaleza de sólidos inertes en e l 

sistema acuoso, la  cantidad de sólidos presentes en e l sis*!* 

tema acuoso y otros factores. Normalmente son adecuadas al*- 

rededor de 0,1  ppm a 50 ppm del producto de reacción para 

flo cu la r, precipitar o coagular los sólidos suspendidos 

presentes en un sistema acuoso. E l contenido en sólidos del 

sistema acuoso puede variar aproximadamente entre 0,5 ppm 

en peso y alrededor del 30 % en peso, calculado sobre e l  

peso to ta l del sistema acuoso. Estos sistemas acuosos com­

prenden la s  aguas corrientes turbias cuando estos producto: 

de reacción se u tilizan  para eliminar la  turbidez que pue­

de ser producida por la  presencia de cantidades muy peque- 

. ñas de sólidos en suspensión.

Para conseguir la  efic iencia  óptima con un floculan­

te polimérico po lie leotro litico  de la  presente invención, 

e l floculante debe estar distribuido uniformemente en e l 

seno del sistema acuoso. La distribución uniforme del f lo ­

culante en e l sistema acuoso puede conseguirse empleando 

una solución del floculante tan dilu ida como resulte prác­

tica sin  producir una superdilución del sistema en trata­

miento. Debe entenderse que e l floculante puede ser disuel­

to o dispersado en el, sistema acuoso!. Sin embargo, e l  f lo ­

culante puede ser agregado en forma sólida o como solución
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concentrada siempre que se obtenga una distribución uni­

forme del floculante en e l sistema acuoso. El floculante 

debe ser agregado a l  sistema acuoso mediante un procedi­

miento que garantice una distribución uniforme. Por*ejem­

plo, puede añadirse una solución diluida del floculante 

a l  sistema y agitarse la  mezcla resultante para obtener una 

distribución uniforme del floculante, pero con una energía 

de cizallamiento que no sea suficientemente a lta  para rom­

per los agregados coloidales. E l floculante puede ser agre­

gado a l sistema mientras este último está siendo circulado 

durante su procesado. Después de que e l floculante ha s i­

do uniformemente mezclado con e l sistema acuoso y se ha de­

tenido la  circulación, se produce la  aglomeración o agrega­

ción de los sólidos suspendidos presentes en e l sistema.

Los aglomerados o agregados resultantes se separan enton­

ces de la  fase acuosa y pueden ser eliminados por sedimen­

tación, flotación, filt ra c ió n  o sim ilares.

Los floculantes poliméricos po lie lectro iíticos de 

! esta invención pueden ser utilizados en sistemas acuosos 

a cualquier temperatura comprendida entre un valor supe- 

j r io r  a l punto de congelación del líquido y e l punto de ebu 

I lic ió n  del líquido. Si se desea, e l floculante puede ser 

utilizado a temperaturas superiores a l  punto de ebullición  

del sistema acuoso siempre que e l proceso se realice bajo 

una presión suficiente para mantener agua presente en e l  

sistema acuoso en fase líquida. Los floculantes se u t i l i ­

zan normalmente en sistemas acuosos a temperaturas superio­

res a 32°F (0°C) y basta de 110°F (43°C). La única lim ita­

ción sobre la  temperatura es la  necesidad de trabajar en'
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un sistetsa acuoso-fluido.

Estos polímeros po lie lectro líticos solubles en agua 

pueden ser u tilizados para flo cu la r , precipitar y coagular

una amplia variedad de materia sólida suspendida en -s iste -

8 mas acuosos como dispersiones, suspensiones, papillas y s i ­

milares. Pueden ser utilizados como único floculante o en 

combinación con floculantes convencionales como alumbres, 

su lfa to .de aluminio, cloruro cálcioo, c a l,.sa le s  de hierro, 

cola, gelatinas, almidones,* derivados de celulosa y simila--

10 res . Estos polímeros po lie lec tro lít ico s  solubles en agua 

pueden ser empleados para c la r if ic a r  e l  agua para fines do­

mésticos e industria les; en lo s  procesos de floculación, 

sedimentación, espesamiento y deshidratación utilizados en 

la  flotación , concentración y deslave de minerales; en e l
18 procesado de lo s 'l ic o re s  procedentes dé la  lix iv iac ión  de 

materias minerales o gangas con agua o con soluciones de 

ácidos, á lc a lis , cianuros y sim ilares; en la  separación de 

precipitados químicos;del agua, tales como aquellos que se 

encuentran finamente dispersados en sales solubles de c a l-
. 20 ció, magnesio y uranio; en el.procesado de diversos s is te -

28

mas acuosos industriales entre los que se encuentran los  

empleados en electrodeposición, fabricación de papel, pro­

cesado de papel, desentintado, curtido, productos alimenti­

cios y tex tile s , procesado de productos lácteos; también 

en e l procesado de los desechos de minas y efluentes de 

plantas de tratamiento de arena, grava, materiales de ce-

30

mentó, minerales de h ierro, hu lla , minerales de cinc, mi­

neral de uranio y fo s fo r ita , desperdicios tex tiles , re s i­

duos domésticos e industria les, desperdicios de fundición, 

as í como suspensiones producidas en e l procesado de d iver-
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sas a rc illa s  industriales, cargas, materiales de revesti­

miento, amianto, óxidos metálicos, pigmentos y sim ilares.

Los floculantes solubles en agua de esta invención 

mejoran las  velocidades de sedimentación y filt ra c ió n  cuâ n 

do los sistemas acuosos.anteriores*son desprovistos del 

agua por métodos de sedimentación o filtrac ión . Además, la  

manipulación de los subproductos de sedimentación y f i l ­

tración, como tortas del f i l t r o  y producto^ exentos ¡de aguí 

mejora considerablemente porque los subproductos están más 

concentrados y pueden ser extraídos fácilmente del equipo. 

Una aplicación ú t il es la  f iltra c ió n  de los lodos de las  

aguas residuales. _

Las materias sólidas que pueden ser floculadas o 

coaguladas con los polímeros po lie lectro líticos de esta in­

vención son la  fo s fo rita , dióxido de titanio básico, caolíi 

montmorillonita y grupos de la  i l i t a  o hidromica, h a lo is i-  

ta, limonita, dolomita, pizarra pulverizada, amianto, car­

bonato calcico, cloruro sódico, sulfato de hierro, sulfato 

de aluminio, carbonato sódico, bicarbonato sódico, otros 

óxidos, sales, a rc illa s  y similares as í como subproductos, 

residuos y similares del procesado químico, fabricación de 

papel, minería hidráulica y sim ilares. Otros.sólidos ade­

cuados son las a rc illa s  como caolin ita, bentonitas, es de­

c ir  bentonitas de sodio, potasio, l i t io ,  calcio u otras, 

atapulgita, hectorita, montronita, be idelita , saponita, 

natrita , tierra de Fu ller, anauxita, dickita, seric ita  y 

sim ilares. Estos sólidos se encuentran en forma de suspen­

siones,- dispersiones o papillas acuosas o sim ilares.

Los floculantes descritos en la  presente invención 

presentan otras ventajas. Son ú tiles  dentro de una amplia

-  1 3 -
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gama de pH y dan buenos resultados en la  gama de pH u t i l i ­

zada en la s  operaciones de recuperación de minerales* Tam­

bién dan buenas velocidades de floculación, sedimentación 

y/o filt ra c ió n  con o sin  la  adición de otros e lectro litos . 

Con frecuencia se encuentran presentes e lectro litos solu­

b les en e l mineral en las operaciones comerciales de recu­

peración de minerales y pueden haber sido añadidos otros 

e lec tro lito s .

Estos floculantes po lie lec tro lít icos  solubles en 

agua pueden ser empleados también en la  floculación de só­

lid o s  como materiales orgánicos poliméricos suspendidos en 

sistemas acuosos. Los floculantes pueden ser utilizados pa­

ra  flocu lar caucho natural, caucho sintético, otras re s i­

nas y polímeros naturales a s í como otras resinas y políme­

ros sintéticos. E l caucho natural, e l caucho sintético y 

la s  resinas son empleados con frecuencia en forma de látex  

o emulsión en la  fabricación de papel, operaciones textiles  

y sim ilares y grandes cantidades de agua están contaminada; 

con estos materiales. E l agua contaminada debe ser c la r i f i -  

cada y purificada por floculación, precipitación y/o coagu­

lación  de lo s  sólidos suspendidos antes de que pueda ser 

descargada como efluente o ser utilizada de nuevo.

Los floculantes de esta invención son especialmente 

ú tile s  en la  separación de cargas y finos de las aguas de 

procesado en la  fabricación de papel. Cuando e l material 

para l a  fabricación de papel pasa a l alambre de Fourdriner 

a una consistencia de 0 ,5  a 1 ,0  %, e l agua procedente de 

este material que atraviesa las  mallas del alambre arras­

tra  consigo un cierto porcentaje de fib ra s  fin as . Este agüe 

es conocida por agua blanca. E l agua blanca pasa a las
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escurrideras, bandejas o fosos situados debajo del alambre 

y después vuelve de nuevo a la  caja mezcladora donde es 

utilizada para d ilu ir  nuevo material que está siendo sumi­

nistrado a la  máquina.

E l contenido en fib ras  del agua blanca varía con­

siderablemente, con e l carácter del material. Cuando se uti­

lizan  pulpas su lfíticas  u otras pulpas químicas de fib ra  

larga con poco o nada de carga, e l  agua blanca contendrá 

un pequeño porcentaje de fib ras  pequeñas; pero cuando se 

u tiliz a  una cantidad'considerable de madera molida u otras 

pulpas de fibra corta, e l agua blanca contendrá un mayor 

porcentaje de fib ras .

Es esencial que e l agua blanca sea ,utilizada de 

nuevo siempre que ésto sea posible en e l proceso de fab r i­

cación de papel, por ejemplo en la  máquina de papel (alam­

bres, fie ltro s  y sim ilares), flu id ificac ión  del material 

procedente de las máquinas mojadas y que pasa a las  cribas, 

regaderas de las cribas, lavado y mojado del material en 

los pozos inyectores. La reutilización  del agua blanca re­

duce las pérdidas de fib ra s , e l consumo de agua en la  fábrj 

ca y los problemas de contaminación causados por la  descar­

ga del agua en las fuentes de agua potable.

Sin embargo,ciertas condiciones especiales en la  fá ­

brica de papel pueden impedir o reducir materialmente la  

reutilización del agua blanca, a no ser que este agua sea 

tratada antes de ser utilizada de nuevo. Por ejemplo, en le 

manufactura de papeles de f i l t r o  muy absorbentes y pu rifi­

cados, e l agua blanca que contiene pequeñas fib ra s  no pue­

de ser utilizada de nuevo porque estas fib ras  pequeñas y
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otras pequeñas partículas coloidales obstruirían los capi­

la res  y reducirían la  absorbencia del papel de f i l t r o .  Aná­

logamente, una fábrica que produzca diferentes papeles muy 

coloreados, cargados y encolados, no puede u tilizar-de  nue­

vo e l agua blanca de un tipo o color de papel en una máqui­

na que produzca otro tipo o color o en la  misma máquina 

después de haber cambiado e l surtido. Bajo ciertas condicic 

nes, los floculantes de esta invención pueden ser u t iliz a ­

dos para reducir o minimizar e l  color soluble en e l agua 

blanca. Asimismo, estos floculantes pueden ser fijados a 

un substrato colo idal floculado para formar un absorbente 

que es bastante efectivo para separar algunos cuerpos co­

loreados solubles del agua blanca.

Los floculantes solubles en agua de esta invención 

han sido evaluados en e l  tratamiento del agua blanca en la  

fabricación de papel y en e l tratamiento de aguas residua­

le s .  Se ha encontrado que son floculantes efectivos en am­

bas aplicaciones. En los ejemplos dados a continuación se 

encuentran detalles adicionales de 'lo s  resultados obtenido: 

en los  ensayos con estos floculantes en ambas aplicaciones. 

' También remitimos a los ejemplos para una compren­

sión más completa de la  naturaleza y objeto de esta inven- 

. ción. Los ejemplos se incluyen simplemente para ilu s tra r  

l a  invención y no deben ser considerados en un sentido l i ­

mitativo. Todas la s  cantidades, partes y proporciones se 

dan en peso y todas la s  temperaturas en salvo indica­

ción en contrario.

30
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EJEMPLO 1

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con N.N-dimetil-1.3-prooa-

nodiamina

Se hacen reaccionar po liac rilon itrilo s  con diferen­

tes pesos moleculares numerales medios con N,N-dim etil-1 ,3j- 

propanodiaminas en presencia de, agua, para obtener lo s  pro-)- 

ductos de reacción descritos en los Ejemplos 1-5.

Una pap illa  bien agitada de 25 g (0,47 moles)' de 

po liacrilon itrilo  de peso molecular numeral medio 12 .000 ,

7 g (0,39 moles) de agua y 205 g (2,0 moles) de N,N-dime- 

til-1,3-propanodiamina, se calienta a 117-125°C durante 

16 horas para obtener una solución homogénea. Separando e l 

exceso de amina de la  solución por destilación a "vacío se 

obtiene un polímero po lie lectro lítico  soluble en agua que 

es e l producto de reacción de un p o liac rilon itrilo  y N,N- 

dim etil-1 ,3-propanodiamina.

EJEMPLO 2

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con N.N-dim etil-1 , 3-propano-

diamina

Una pap illa  bien agitada de 26,5 g (0,50 moles) de 

po liacrilon itrilo  con un peso molecular numeral medio de

7 0 . 000, 5 ,3  g ( 0,29  moles) de agua y 123 g ( 1 ,2  moles) de 

N,N-dimetil-1,3-propanodiamina, se calienta a 111-124°C 

durante 18 horas para obtener una solución homogénea. Du­

rante las 10 últimas horas de calefacción se añaden 60 g 

(3 ,3 moles) de agua. Separando la  amina en exceso y e l agua 

de la  solución por destilación a vacío se obtiene un aceite 

viscoso que posteriormente se disuelve en metanol para obte 

ner una solución. Separando e l metanol de la  solución se . 

obtienen 67,4 g de un polímero po lie lectro lítico  soluble
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en agua, que es e l producto de reacción de po liac rilon i- 

t r i lo  y N ,N -dim etil-1 , 3-propanodiamina.

EJEHELO 3

Reacción de p o lia c r ilo n itr ilo  con N,N-dimetil-1,3-propano-

d iamina

(A) Un reactor de 10 galones (37,8 l i t r o s )  se carga 

con 2,28 kg de p o lia c r ilo n itr ilo  con un peso molecular nu­

meral medio de 140. 0 00 , 0,65 kg de agua y 2 3 ,3  kg de-11,11-  

dimetil-1,3-propanodiamina.'La mezcla se calienta a 109°C 

durante 16 horas, con intensa agitación, para obtener una 

solución homogénea. Los vo lá tile s  se separan de la  solución 

a presión reducida'obteniéndose 6 ,0 0  kg de un polímero po-- 

l ie le c tro lít ic o  soluble en agua,.que es e l  producto de 

reacción de p o lia c r ilo n it r ilo  y N ,N -dim etil-1 , 3-propanodia-- 

mina.

20

25
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(B) Una mezcla de 15,0 g (0,28 moles) de po liacrilo ­

n it r ilo  con un peso molecular numeral medio de 140. 000 ,

4,2 g (0,23 moles) desagua y 120 g (1,90 moles) de N ,N -di- 

m etil-1 ,3-propanodiamina, se calienta.con agitación a una 

temperatura del calderín  de 115-120^0 y una temperatura del. 

baño de aceite de 134°C, durante 16 horas. La amina en ex­

ceso que no lia reaccionado se separa a presión atmosférica 

y e l residuo, que es e l  producto de reacción de po liacri­

lo n itr ilo  y N ,U -dim etil-1 , 3-propanodiamina, se calienta a 

una temperatura del baño de aceite de 243°C durante 7 ,5  ho­

ras. Transcurrido este periodo de calefacción, e l producto 

de reacción es completamente soluble en agua. Un aná lis is  

de nitrógeno del producto de reacción se encuentra dentro 

de los lím ites esperados calculados para e l producto de 

reacción.
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EJEMPLO 4

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con N.N-dim etil-1 , 3-propano-

d iarnina

Una papilla  bien agitada de 26,7 g (0,51 moles) de 

po liacrilon itrilo  con un peso molecular numeral medio de

610.000, 6 ,7  g ( 0 ,37  moles) de agua y 102 g ( 1 ,0  moles) de 

N,N-dimetil-1,3-propanodiamina, se calienta a 100-105°C du­

rante 16,75 horas para obtener una solución homogénea. Se­

parando los vo lá tile s  de la  solución por destilación a pre­

sión reducida, se obtienen 84 ,6  g del producto de reacción 

de po liacrilon itrilo  y N ,N-dim etil-1 ,3-propanodiamina, un 

polímero po lie lectro lítico  soluble en agua.

EJEMPLO 5

Reacción de po liac rilon itr ilo  con N,N-diaetil-1,3-propano-

diamina .

Una papilla bien agitada de 25 g (0,47 moles) de po­

lia c r ilo n it r ilo  con un peso molecular numeral medio de

640. 000, 7 g (0,39 moles) de agua y 205 g ( 2 ,0  moles) de 

N,N-dimetil-1,3-propanodiamina, se calienta a 116-125°C du­

rante 16 horas para obtener una solución homogénea. Separan­

do la  amina en exceso y otros vo lá tile s  de la  solución por 

destilación a presión reducida, se obtiene e l producto de 

reacción de po liac rilon itr ilo  y N,N-dimetil-1,3-propanodia- 

mina, un polímero po lie lec tro lít ico  soluble en agua.

EJEMPLO 6

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con N.N-dim etil-1 . 3-oropano-  

diamina empleando un disolvente inerte 

Una papilla bien agitada de 26,5 g (0,50 moles) de 

po liacrilon itrilo  con un peso molecular numeral medio de

140.000, 9 ,8  g (0,54 moles) de agua, 78,1 g (0,77 moles) '
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calienta a 100- 110°C durante 22 horas para obtener una so­

lución homogénea. Separando e l exceso de arnna que no ha 

reaccionado y e l xileno de esta solución, se obtiene un 

polímero soluble en agua, que es e l  producto de reacción 

de p o liac rilon itr ilo  y N ,N -dim etil-1 , 3-propanodiamina.

Reacción de o o lia c r ilo n itr ilo  con N .N-dim etil-1, 3-propano-

Esta preparación indica que la  reacción de po liacri- , 

lo n it r ilo  con N ,N-dim etil-1 , 3-propanodiamina en ausencia 

de agua da lugar a.una mezcla de reacción insoluble en 

agua.

Una papilla  bien agitada de 25 g (0,47 moles) de po­

l ia c r i lo n it r i lo  con un peso molecular numeral medio de

70.000, secado a vacío, y 123 g (1 ,2 moles) de N,N-dimetil- 

1 , 3-propanodiamina, se calienta a re flu jo  ( 135 0̂ ) con agi­

tación, en ausencia de agua, durante 20 horas. Transcurri­

do este periodo de reacción, la  mezcla de reacción es to­

davía insoluble en agua. La cantidad de sólidos que se sope­

ra  de la  mezcla de reacción cuando se detiene e l agitador 

es aproximadamente igual a la  cantidad de po liac rilon itrilc  

cargado inicialmente e indica que no tiene lugar la  reac-

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con monoetanolamina

E l p o liac r ilo n itr ilo  utilizado en los Ejemplos 8-19 

tiene un peso molecular numeral medio de 140.000. Una papi­

l l a  de 306 g ( 5 ,0  moles) de monoetanolamina, 2 5 ,0  g ( 0,47 

moles) de p o lia c r ilo n itr ilo  y 7 ,3  g ( 0 ,4 0  moles) de agua,

EJEMPLO 7

diamina en ausencia de agua

cion.

EJEMPLO 8
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se calienta a 110- 123^0 durante 1 ,25  horas (se requiere a l­

rededor de 0 ,5  horas para que se produzca la  disolución).

La solución homogénea resultante se destila  a presión re­

ducida hasta que se han separado todos los productos volá­

t i le s ,  obteniéndose un residuo oleoso amarillo. Este res i­

duo es e l producto de reacción de po liac rilon itrilo  y mono- 

etanolamina, un polímero po lie lectro lítico  soluble en agua 

E l residuo se disuelve en agua suficiente para formar una 

solución a l  10 % en peso.

EJEMPLO 9 '

Reacción de po liac rilon itrilo  con N -(3-aminoprooil)dieta-

nolamina

Una papilla bien agitada de 25 g (0,47 moles) de po­

l ia c r i lo n it r i lo ,  0 ,9  g ( 0,05  moles) de agua y 449,3 g 

( 2 ,8  moles) de N - (3-aminopropil)dietanolamina, se calien­

ta a 121-130°C durante 17 horas para obtener una solución 

homogénea. La mezcla homogénea a s í obtenida se disuelve en 

metanol. Por adición de éter, con agitación, e l polímero 

po lie lectro lítico  soluble en agua ,quees el producto de reac­

ción de p o liac rilon itr ilo  y N - (3-aminopropil)dietanolamina, 

se separa de la  solución metanólica.

EJEMPLO 10

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con N-(2-am inoetil)etanol-

amina

Una papilla*de 26,5 g (0,50 moles) de po liacrilon i­

t r i lo ,  6,1 g (0,34 moles) de agua y 244,4 g (2,3 moles) de 

N-(2-aminoetil)etanolamina, se calienta a 130°C durante 

16 horas para obtenen una solución homogénea. El exceso de 

amina y otros productos vo látiles  se separan de la  solu­

ción resultante, obteniéndose un producto de reacción semi-



sólido amarillo que después se disuelve eit metanol. Por 

dilución de la  solución metanólica con éter se separa e l  

polímero de la  solución. E l polímero, que es e l  producto 

de reacción deseado de p o liac r ilo n itr ilo  y N -( 2-atninoetil)-- 

etanolamina, es un po lie lec tro lito  soluble en agua.

EJEMPLO 11

Reacción de p o liac rilon itrilo  con N-(3-N-aminooro oil)-m or-

fo lin a

Una papilla de 26,5 g (0,50 moles) de po liacrilon i­

t r i lo  seco, 3,1 g (0,17 moles) de agua y 216 g (1,5 moles) 

de N - (3-aminopropil)morfolina, se calienta con agitación  

a 123-133°C durante 18 horas para obtener una solución ho­

mogénea. Los productos vo lá tile s  se separan de la  solución 

a presión reducida para obtener un residuo viscoso que des­

pués se disuelve en metanol. Por adición de éter a la  solu­

ción metanólica se separa de la  solución e l  producto de 

reacción de p o liac rilon itr ilo  y N - (3-aminopropil)morío- 

lin a , que es e l  polímero po lie lec tro lít ico  deseado. E l 

producto se recoge por decantación y después se seca a va­

cío. Se obtiene un rendimiento de 78 g. E l polímero es so­

luble en agua.

EJEMPLO 12

Reacción de po liac rilon itrilo  con mono-isooropanolamina

Una papilla bien agitada de 25 g (0,47 moles) de po­

lia c r ilo n it r ilo , 5 ,6  g (0,31 moles) de agua y 434 g ( 5 ,8  

moles) de mono-isopropanolamina, se calienta a 120°C duran­

te 17 horas para obtener una solución transparente. E l ex­

ceso de amina y otros productos vo lá tile s  se separan de le 

solución por destilación a presión reducida para recuperar 

e l  producto de reacción en forma de un residuo. E l residuo



-
. 2 3 ^  ' .  M g

ay "
K  K  ?  ^

1 resultante se disuelve en metanol para obtener una solu­

ción metanólica. Separando e l metanol en un evaporador ro­

tatorio, se obtienen 7 5 ,8  g de un polímero p o lie lec tro lí-

tico soluble en agua, que es e l producto de reacción de-

5 seado de p o liac rilon itrilo  y mono-isopropanolamina.

- EJEMPLO 11

Reacción de p o liac rilon itrilo  con 1-(2-amj.noetilaminó)-2-

propanol -

c Una papilla  bien agitada de 15,-0 g (0,28 moles) de

10 po liacrilon itrilo , 6,9 g (0,38 moles) de agua y 405 g 

( 3 ,4  moles) de 1- ( 2-aminoetilamino)-2-propanol, se calien­

ta a 128°C durante'16 horas para formar una solución homo-

génea. El exceso de amina y otros productos vo látiles  se 

separan de la  solución a presión reducida para obtener un

18 aceite pardo viscoso que después se disuelve en metanol. 

Los vo látiles se destilan después de la  solución metanóli­

ca en un evaporador rotatorio dando 59 g de un aceite pardc

viscoso que es completamente.soluble en agua. El aceite es

0  r e l  producto de reacción de p o liac rilon itrilo  y 1- ( 2-amino-

1- '20 etilam ino)-2-propanol, que es e l polímero p o lie le c tro lít i-
* ^ co deseado.

- EJEMPLO 14

Reacción de po liac rilon itr ilo  con 3-metoxipropilamina

Una papilla  bien agitada de 15 g (0,28 moles) de po-

.2 5 lia c r ilo n it r i lo , 3,1 g (0,17 moles) de agua y 354 g ( 3,98

moles) de 3-metoxipropilamina, se calienta a 100-112°C du-

* - -. rante 17 horas para obtener una solución homogénea. Los pro 

ductos vo látiles  se separan de la  solución por destilación  

a presión reducida para recuperar e l  producto de reacción
30 en forma de un residuo. E l residuo se disuelve después en
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metanol y la  solución metanólica resultante se concentra 

en un evaporador rotatorio a presión reducida para obte­

ner 48,7 g de un aceite pardo viscoso que es un polímero 

polie lectro lítico  soluble en agua, e l  producto de reacción 

deseado de po liac rilon itrilo  y 3-aetoxipropilamina.

EJEMPLO 15

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con dietanolamina

Una papilla bien agitada de 15 g (0,28 moles)' de po-- 

l ia c r ilo n it r ilo , 4,3 g (0,24 moles) de agua y 368 g (3,5 

moles) de dietanolamina, se calienta a 151-170°C durante 

24 horas para obtener una solución homogénea. La solución 

transparente resultante se destila  a presión reducida para 

separar la  amina.en exceso"y después se concentra para r e -  

. cuperar e l producto en ¡Corma de sólido pardo. E l producto 

es un polímero po lie lectro lítico  completamente soluble en 

agua, que es e l producto de reacción deseado de po liacrilo ­

n it r i lo  y dietanolamina.

EJEMPLO 16

Reacción de po liac rilon itr ilo  con dimetilamina 

Una papilla de 360 g (8 ,0 moles) de dimetilamina,

50 g (94 moles) de po liac rilon itr ilo  y 180 g ,(10 moles) de 

agua, se calienta a 180°C durante 19 horas, con intensa agj 

tación, en un autoclave de acero inoxidable a la  presión 

autógena. La solución homogénea resultante se evapora a 

sequedad empleando e l vacío de la  trompa de agua para obte­

ner un sólido amarillo pálido que es un polímero polielec­

tro lít ico  soluble en agua, e l  producto de reacción de po li- 

ae rilo n itr ilo  y dimetilamina.

30

J .
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EJEMPLO 17

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con monometilamina 

Una papilla de 50 g (0,94 moles) de poliacrilon i­

t r i lo , 180 g (10 moles) de agua y 360 g ( 11 ,6  moles) de 

monometilamina, se calienta con intensa agitación a 180°C, 

durante 20 horas, en un autoclave de acero inoxidable a la  

presión autógena (900 psig, 63 kg/cin? manométricos). La so 

lución homogénea resultante se evapora a sequedad con el 

vacío de la  trompa de agua dando e l producto de reacción 

en forma de sólido amarillo pálido que es fácilmente solu­

ble en agua. El producto de reacción de po liac rilon itrilo  

y monometilamina es un polímero po lie lectro lítico  soluble 

en agua.

EJEMPLO 18

Reacción de p o liac rilon itr ilo  con dietilentriamina 

Una papilla  de 15,0 g (0,28 moles) de po liacrilo ­

n itr ilo  seco, 4*7 g (0,26 moles) de agua y 188,4 g (1,3 mo­

le s ) de dietilentriam ina, se calienta con buena agitación  

á 114-113°C, durante 16 horas, para obtener uná solución 

homogénea que se destila  a presión reducida para separar 

los productos v o lá t ile s . El residuo se disuelve después en 

metanol y la  solución metanólica resultante se destila  en 

un evaporador rotatorio dando 6 3 ,2  g de un semi-sólido v is ­

coso oscuro que es un polímero po lie lectro lítico  completa­

mente soluble en agua, e l producto de reacción de po liacri­

lon itrilo  y dietilentriam ina.

EJEMPLO 19

Reacción de po liac rilon itr ilo  con etilendiamina 

Una papilla bien agitada de 225,0 g (3,7 moles) de 

etilendiamina, 1 5 ,0  g (0,28 moles) de po liac rilon itrilo  y
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4 ,3  g (0,24 moles) de agua, se calienta a 110-116^0 duran­

te 17 horas para obtener una solución homogénea. . La solu­

ción resultante se destila  a presión reducida para separar 

e l  exceso de amina y después se concentra para recuperar 

e l producto en forma de un residuo sólido pardo oscuro que 

pesa 36,0 g. E l producto es un polímero po lie lec tro lítico  

completamente soluble en agua, e l producto de reacción de­

seado de p o lia c r ilo n itr ilo  y etilendiamina.

EJEMPLO 20 -

Reacción de un copolímero de 36 % en ceso de ac r ilo n itr ilo

cloruro de v in ilo  con N,N-dimetil-1,3-propanodiamina

Una pap illa  bien agitada de 60 g (1,16 moles) de un 

copolímero de a c r ilo n it r ilo  y cloruro de v in ilo , 7 g ( 0 ,39  

moles) de agua y 499 g (3*84 moles) de N,N-dim etil-1,3- 

propanodiamina , 'se calienta a 116- 125°C durante 16 horas 

para obtener una solución homogénea. Separando e l  exceso 

de amina y otros productos vo lá tile s  de la  solución por 

destilación a presión:reducida, se obtiene e l  producto de 

reacción del copolímero de a c r ilo n itr ilo  -  cloruro de v in i 

lo  y N ,N -dim etil-1 ,3-propanodiamina, un polímero polielec­

tro lít ic o  completamente soluble en agua.

EJEMPLO 21

Reacción de p o lia c r ilo n itr ilo  con N,N-diaetil-1,3-propano

diamina

Una pap illa  bien agitada de 25 g (0,47 moles) de po 

l ia c r i lo n it r i lo  con un peso molecular numeral medio de

1 . 200. 000 , 7 g ( 0 ,39  moles) de agua y 204 g ( 2 ,0  moles) de 

N,N-dimetil-1,3-propanodiamina, se calienta a 120°C duran­

te 17 horas para obtener una solución homogénea. Separando 

lo s  productos v o lá t ile s  de la  solución por destilación a
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presión reducida, se obtiene e l producto de reacción de po- 

l ia c r i lo n it r i lo  y N ,N-dim etil-1 ,3-propanodiamina, un polí­

mero po lie lec tro lít ico  soluble en agua.

EJEMPLO 22

Reacción de po liac rilon itrilo  con N.N-dimetil-1.3-propano-

diamina

Se repite e l procedimiento del Ejemplo 21 empleando 

un-polimero de p o liac rilon itr ilo  con un peso molecular nu­

meral medio de 1 .050 . 000 , obteniéndose un producto de reac­

ción soluble en agua de po liac rilon itr ilo  y N,N-dimetil- 

1 , 3-propanodiamina.

EJEMPLO 23

Reacción de un copolímero de acrilon itrilo -estireno  con

N.K-dimetil-1 , 3-propanodiamina 

Se hacen reaccionar 15 g de un copolímero de acrilo ­

n itrilo -e stiren o , conteniendo 4 % en peso de nitrógeno, 

con 122,5  g ( 1 ,2  moles) de IV,N-dimetil-1 , 3-propanodiamina 

y 4,2 g (0,23 moles) de agua, a 119°C durante 27 horas, 

para obtener una solución. Separando los productos volá­

t i le s  de la  solución por destilación á presión reducida, 

se obtiene e l producto de reacción del copolímero y N,N- 

dim etil-1 ,3-propanodiamina, que es un polímero polielectro­

l í t ic o  soluble en agua.

EJEMPLO 24

Reacción de polim etacrilonitrilo conN.N -dim etil-1 .3-oro-

panodiamina

Una pap illa  bien agitada constituida por 16,0 g 

( 0 ,2 3 9 .moles) del polímero polim etacrilonitrilo, 102 g 

(1 mol) de N ,N -dim etil-1 , 3-propanodiamina y 3,5 g (0,195 

moles) de agua, se calienta a 119°C durante 27 horas para

- 2 7 -
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obtener una solución. E l peso molecular numeral medio del 

polímero se calcula entre 150.000 y 180.000. Separando los  

productos vo lá t ile s  de la  solución por destilación a pre­

sión reducida, se obtiene e l producto de reacción de p o li-  

m etaorílonitrilo y N ,N -dim etil-1 ,3-propanodiamina, que es 

uñ po lie lec tro lito  soluble en agua.

EJEMPLO 25'

Reacción de un copolímero de acrilon itrilo -estiren o  v e t i -

lendiamina

Se hacen reaccionar 25 g de un copolimero de acrilo -- 

n itrilo -e stiren o , conteniendo 4 % de nitrógeno, con 112,5 g 

(1,85 moles) de etilendiamina y 2,15 g ( 0 ,12  moles) de 

agua, a 114°C durante 27 horas para obtener una solución. 

Separando los productos vo lá tile s  de la  solución por desti­

lación  a presión reducida, se obtiene e l producto de reac­

ción del copolímero y etilendiamina, que es un polielectro­

l i t o  soluble en agua.

EJEMPLO 26

Los productos de reacción obtenidos en los Ejem­

plos 1-20 anteriores son evaluados como floculantes solu­

b les en agua en e l tratamiento del agua blanca en la  fabri- 

cación de papel y en e l  tratamiento de la s  aguas residua le í. 

Estos productos de reacción fueron ensayados utilizando e l  

Procedimiento de Ensayo de Floculación del Agua Blanca Sin­

tética  y Procedimiento de Ensayo de Aguas Residuales Cru­

das, dados más adelante. La Tabla I ,  titulada "Ensayo de 

flocu lación  con productos de reacción", muestra los resul­

tados obtenidos con los productos de reacción en estos en­

sayos. Se ha encontrado que estos productos de reacción 

son floculantes efectivos tanto en e l tratamiento de l agua



-*

385539
1 blanca como en e l tratamiento áe las aguas residuales. 

Procedimiento de ensayo de floculación del agua blanca 

sintética

Se prepara una suspensión de agua blanca sintética

8 mezclando 6 g de pulpa de papel y 4 g de dióxido de t ita ­

nio con 500 mi de agua. La suspensión resultante se diluye 

hasta 10 l it r o s .  E l pH de esta suspensión se ajusta a 6,5 

mediante la  adición de ácido clorhídrico diluido.

r

10

. En un vaso de precipitados de 1 lit r o , se introdu­

cen 600 mi de agua blanca sintética y se agita a 100 rpm 

en e l agitador múltiple de Phipps-Bird (Matheson Scienti- 

f ic  Co., In c ., Cleveland, Ohio). Esta unidad tiene seis 

paletas de acero inoxidable y puede u tilizarse  cada vez 

toda la  batería o una sola paleta cualquiera. Las velocida-

18 des de agitación oscilan entre 10 rpm y 100 rpm y se miden 

mediante un taquímetro de lectura directa.

A una muestra individual de agua blanca sintética  

se añade e l floculante a concentraciones de 0 ,5 , 1 ,0  ó 2 ,0  

ppm. La suspensión resultante se agita a 100 rpm durante

. 20 2 minutos y después a 30 rpm durante 10 minutos. Se inte­

rrumpe la  agitación y se deja sedimentar la  suspensión du­

rante 15 minutos. La turbidez del líquido que sobrenada se 

mide con un turbidímetro Hach Modelo 2100 (Hach Chemical 

Co., Ames, Iowa). La turbidez se expresa en unidades de tm

28 bidez Jackson (UTJ). Una muestra patrón del agua blanca 

tiene un valor UTJ de 1000.

Procedimiento de ensayo de floculación en amias residuales 

crudas..

Una muestra dei 1200 mi de aguas residuales crudas

30

. . . .

procedente de la  planta de tratamiento de aguas residuales

'
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de Mentor-Willoughby (Ohio), contenida en un vaso de preci­

pitados de 1500 tal, se agita a 100 rpm. Se añade, e l flocu­

lante a concentraciones de 0 ,5 , 1 ,0  ó 2 ,0  ppmy se con­

tinúa agitando a 100 rpm durante 3 minutos. Después-la mez­

c la  se agita  a 30 rpm durante 20 minutos y se deja sedimen­

tar durante otros 20 minutos. Se toma una muestra del l í ­

quido que sobrenada y se analizan los Solidos Totales Sus­

pendidos (STS) de acuerdo con e l procedimiento dado en 

Standard Hethods fo r the Examination of Water and '.Vastewa- 

t e r . duodécima edición, American Public Health Association  

Inc. Los Solidos Totales Suspendidos en las  aguas residua­

le s  crudas se determinan utilizando e l  mismo procedimien­

to. E l porcentaje de Separación de Sólidos Totales Suspen­

didos (% SSTS) se calcula mediante la  siguiente ecuación:

% SSTS -  STS crudos -  STS tratados ^
STS crudos

O

-  20

25

i

30 '



1

5

O
10

13

O

. 30

25

385539
- TABLA I
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Ensayos de floculación con-productos de reacción áe p o li-

n itr ilo s  y aminas

. Floculación de agua 
blanca,dada como uni 
dades de turbidez 

Producto de Jackson* empleando la 
reacción del cantidad indicada de 
Ejemplo producto de reacción 

_____________  __________(a )

Floculación de aguas 
residuales crudas,da 
da como % de sólidos 
totales separados,em­
pleando la  cantidad in 
dicada de productos 

de reacción
0,5 1 ,0 2 ,0 0,5 1 ,0
ppm ppm PEB ppm J2BB

1 34 32 31 . 58 64
2 36 36 43 56 51
3(A) 21 . 26 58 63 67

4 30 _ 22 33 54 < 50

5 32 36 42 64 < 64

6 37 33 ' 24 *

8 110 110 100 42 46

9 120 85 39 55 -50

10 31 18 17 58 58

11 35 22 31 61 58

12 99 94 72 55 . ' 60

13 . 29 33 41 58 62

14 91 _ 71 46 64 61

15 133 148 168 62 .65

16 64 62

17 95 130 145 56 .56

18 22 17 , 19 44 42

19 43 27 26 66 63

20 100 76 ...92 63 65

(a ) Patrón > 1 0 0 0  unidades de turbidez Jackson.

30
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.EJEHPLO 27

Los productos de reacción obtenidos en los Ejem­

plos 21-25 anteriores son evaluados como floculantes solu­

b les en agua en e l tratamiento del agua blanca en lá  fa b r i­

cación de papel, utilizando e l Procedimiento de Ensayo de 

Plooulación del Agua Blanca Sintética dado en e l Ejemplo 

26 anterior. La Tabla I I , .t i t u la d a  "Ensayos de floculación] 

con productos de reacción de po lin itr ilo s  y aminas", taues- 

tra  lo s  resultados obtenidos con lo s  productos de reacción] 

en estos ensayos. Se ha encontrado que lo s  productos de 

reacción de los Ejemplos 21-25 son floculantes efectivos 

en e l tratamiento del agua blanca.

TABLA, I I

Ensayos de floculación con productos de reacción de p o li-

Producto de 
reacción del 

Ejemplo

n it r i lo s  y aminas

Floculación de agua blanca, dada como uni 
dados de túrbidoz Jackson empleando la  can 

tidad indicada de producto de reacciói***
(a ) . ....

- 0,5 ppm 1 ,0  ppm 2 ,0  ppm

21 .50 52 57

22 57 53 72

23 275 270 275

24 195 120 94

25 160 170 195

(a ) Patrón ^>1000 unidades de turbidez Jackson.
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EJEMPLO 28

El producto de reacción de po liac rilon itrilo  y N,N- 

dimetil-1,3-propanodiamina del Ejemplo 3(A) anterior es 

evaluado como au x ilia r  de filt ra c ió n  en la  eliminación de 

agua o filtra c ió n  de los lodos de aguas residuales, u t i l i ­

zando e l Procedimiento de Ensayos de F iltración a Vacío de 

Lodos dado, a continuación.

Procedimiento de ensayo de filtra c ió n  a vacío de lodos de

aguas residuales

Este ensayo es un ensayo selectivo para determinar 

la  eficacia de un au x ilia r  de fi lt ra c ió n  en la  eliminación 

de agua o fi lt ra c ió n  de lodos de aguas residuales. E l equi­

po es un embudo Buchner de 9 cm, utilizando un papel de 

f i l t r o  Whatman nB 40 montado sobre una bureta que.mide 

250 mi, con una conexión de vacío en la  parte superior de 

la  bureta. La fuente de vacío es un activador capaz de ser 

controlado hasta un vacío de 20 pulgadas ( 50,8  mm) de mer­

curio.

Se miden 100 mí de lodos del digestor en un vaso de 

precipitados de 250 mi. En un segundo vaso de precipitados 

de 250 mi se introduce la  cantidad especificada del produc­

to de reacción sometido a ensayo como agente de separación 

del agua, en forma de una solución acuosa a l 1 % en peso 

y después se mezcla e l  contenido de ambos vasos vertiendo 

la  mezcla de lodo y la  solución acuosa sucesivamente duran­

te 4 a 6 veces. Se vierte la  mezcla en e l embudo Buchner 

y se aplica e l vacío inmediatamente. Se registra  el tiempo 

en segundos requerido para pasar varios volúmenes de f i l ­

trado a la  bureta y e l  volumen del filtrad o  a l  cabo de 3 mi 

ñutos.
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Los resultados obtenidos en este ensayo con e l pro­

ducto de reacción y un patrón en e l  que no se u t iliz a  e l  

producto de reacción se encuentran en la  Tabla I I I .  Estos 

datos indican que e l producto de reacción del Ejemplo 3(A) 

es un aux ilia r de f i lt ra c ió n  efectivo en la  eliminación de 

agua o fi lt ra c ió n  de lodos de aguas residuales.

TABLA I I I

- Ensayos de separación de agua de lodos de a^uas.

residuales

10

18

Producto de 
reacción de

Cantidad agre 
gada de pro -  
ducto de reac, 

ción
____PRm___.____

Tiempo en segundos 
requerido para ob­
tener e l volumen 
indicado de f i l t r a  

do **"

Volumen de 
filtrad o  en 
mi obteni­
do a l  cabo 
de 3 min.

10 20 30 40
' -.El mi mi mi

E j. 3(A) 500 24 88 29

1.000 12 46 105 40

2000 11 37 81 143 45 . '

Patrón 0 88 14,5

20

28

Debe entenderse que aunque la  invención *ha sido des­

crita  haciendo referencia específica a realizaciones parti­

culares de la  misma, no debe considerarse limitada por las  

mismas ya que pueden introducirse cambios y alteraciones 

que se encuentran dentro del alcance de esta invención de­

finido en las reivindicaciones del apéndice.

En resumen, l a  Patente de Invención que se so lic ita  

deberá recaer sobre la s  siguientes:

13T?T'tfTTnT't*r*f! A ftTfYKr&e!

1 .-  Un procedimiento para producir un polímero eléc 

tro lít ico  soluble en.agua adecuado para la  separación de -  

los sólidos suspendidos en un sistema acuoso, caracteriza-
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do porque consiste en hacer reaccionar;, a una temperatura 

comprendida entre 802C y 23020 aproximadamente:

(A ) un polímero de ac rilon itrilo  seleccionado entre e l gru­

po formado por polímeros y copolímeros de a c rilon itr i­

lo ;

(B ) una amina conteniendo alrededor de 1 a 10 atomos de -  

carbono, seleccionada entre e l grupo formado por una 

amina primaria, una amina secundaria y una poliamina 

conteniendo un grupo amino primario o secundario; y

(C ) agua

donde se hacen reaccionar alrededor de 0,8 a 20 moles de 

dicha amina y alrededor de 0,2 a 1$ moles dé agua con ca­

da grupo n itr ilo  presente en dicho polímero de acrilon i­

t r i lo .

2 . -  Un procedimiento según la  reivindicación 1, en 

e l que dicha amina está seleccionada entre e l grupo forma­

do por monometilamina, dimetilamina, monoetanolamina, dieta 

nolamina, mono-isopropanolamina, etilendiamina,. d ietilén - 

triamina, N,N-dimetil-l,3-propano diamina, 3-metoxipropil- 

amina, l-(2-aminoetilamino)-2-propanol, N -(2-am inoetil)eta- 

nolamina, N - (  3-aminopropi 1) morf o lin a  y N-(3-am inopropil)- 

dietamolamina.

3 . -  Un procedimiento según la  reivindicación 1, en 

e l que dicha amina es etilendiamina.

4 . -  Un procedimiento según la  reivindicación 1, en 

e l que dicha amina es dietilentriamina.

5 . -  Un procedimiento según la  reivindicación 1, en 

e l que dicha amina es N,N-dimetil-l,3-propanodiamina.

6.  -  Se reivindica por último, como objeto sobre el 

que ha de recaer la  Patente de invención que se so lic ita :
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