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‘éster polimcrilico con una amina. Como los grupos éster no
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ANTECEDERTES DE LA INKVENCION

1. Campo de la invencidn

Esta invencidn se refiere & wn procedimiento mejo-

rado para la produccidn de floculantes, a un floculante MHe-

~ jorado producido por este procedimiento y & su empleo., Mds

especialmente, se produce un floculante polimérico poli-
eleotrolitico mejorado por reaccidn de un polimero o copo-
limero de acrilonitrilo con una aning primeria, una anina
secundarie o une poliamine contenierdo un grupo amino primg
rio 0 secundario, en presencia de agua y es utilizado para
separar s6lidos suspendidos de un sistema acuoso.

2, Deocripeidn de Iz téenica anterior

Tos polimeros polielesctroliticos como poli(acrila-
mida H-sustituida) han sido preparados por&(a) reaccidén de
un dcido poliacrilico o éster poliéorilico con una amina y
por (b) polimerizacidn de scrilapida Nesustituida monomé-
rieca. )

Bl procedimiento (&) es lento y costoso porgue debe
prepararse un decido poliacrilico o éster poliscrilico, ha-
cerlo reaccionar inicialmente con una amina a temperatures
éuperioreé a 100°C y después hacerlo reaccionar a tempera~
turas supariores a 200°C para obtener le poli(acrilemida

Resustituida) deseada., Ia reticulacidn ocurre cuando el

" geido polimerilico o éster poliamcrilico se hace reaccionar

con una poliamina a une temperatura de 200°C aproximadanend
tes Se forman zrupos imida entre lzs cadenas poliascrilices
¥y producen polimeros polimcrilicos insolubles que no son
floculantes Utiles, Ademis, no todos los grupos Sster son

I
convenrtidos en grupos amida cuvandeo se hace reacciomr un

1
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" soluble en agua en el sentido utilizado aqui incluye los

P! )
AN sz e
[ )

convertidos no son tan activos como ios grupos emida, no
contribuyen a las propiedades flocwlantes del polimero tan
to como los grupos amida y en realidad pueden perjudicar lsg
eficacia floculante del polimero.

Bl procedimiento (b) requiere la preparacidn de wns
acrilamida N-sustitufde monomérica que después debe ser po-
limerizada. Ias acrilamidas N-sustitufdas monoméricas son
aificiles de preparar y purifibar, especialments si el sﬁs-
tituyente amida deriva de una polianmina. La acrilamide no-
nonérica debe ser de gran calidad y pureza si se quiere
obtener wn polimero dtil reproducible con propiedades con-
cordahtes. Ias propiedades quimicas y fisicas del polimero
no deben varier entre amplios limites.

COLPERDIO DE LA IRVENCION

Se ha puesto a punto un proéedimiento mejorado para
la produccidn de floculantes solubles en sgua. ELl procedi-
miento implica la reaccidn de un polimero o un copolimero
de scrilonitrilo con una amina primarie, una amina secunda-
ria o una poliamine conteniendo un grupo emino primario o
secundario, en presencia de agué, paré obtener un floculan-
te polimérico polielectrolitico, soluble en egua, mejorado,
que es el producto de reaccidén de wn polimero o oopblimero

de scrilonitrilo, wna amina y agus. El téraino "floculante

floculantes solubles en agua, solubles en alcohol y/o dis-
persables en agum. EL floculante mejorado es dtil en la seo
paracidn de solidos sugpendidos de sistewas acuosos cono
dispersiones, suspensiones, papillas y similares, en indus-
trias muy diversas, tales como” preparacidn de minerales, fa

bricacién de papel, transformaciones quimicas, tratamiento
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e aguas residuales, '‘como tratgmienﬁo de-lodos de éguas re-
sidusles’ crudas o digeridas, .“'.a.djﬂjiares ds arenaje y Gesagiie, cla
rificaci6n de aguas, procesado de alimenﬁbs, procesado de
productos ldeteos y similares.

Un objeto de la -presente invencién es proporcionar
un procedimiento mejorado para producir un floculante po-.
limérico polielectrolitico. Otro dﬁjeto @9 proporcionar un
floculante mejorado por regccidn de un polimero o un copo-

limero de acrilonitrilo con una amina primaris, una amina

secundaris o una poliaming, en presencia de agua, Todavia

otro objeto es proporcionsr un procedimiento mejorado para
la separacidn de sélidos'suspendidosfde sisbenas acuasos
utilizando el floculante mejorado."tros objetos se pon-
drdn en evidencia en la descripcidn detallada dada a con-
tiﬁuacién. Sin embargo, pretendemos gue esta descripeidn
detallads y los ejenplos especificos no limiten la inven-
cidén ya que simplemente indican las realizaciones preferi-
dzas de la misma puesto que los expertos en la técnica ob-
serverdn que se pueden introducir varios cambios y modifi-
caciones dentro del alcance de la invénoidn.

" DESCRIPCION DE TAS REALIZACIONES PREFERIDAS

Pl procedimicnto mejorado de la presente invencidn
implica la siguiente reaccidén de wn grupo nitrilo (=Cl) en
una unidad acrilonitrilo de un polimero o copolimero acri-
lonitrilico con una amine primaria, una amina secundaris o

ung poliamina, en presencias de agua:
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nol, anincalquilo, amino-aza-alquilo o simllares y RY es

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

0,2 moles de ague, & una temperatura de 80°C como minimo

. beaperatura comprendida entre 80°¢ & 25°G aproximadamente

G — c‘: . HE(R)(R!) + i{zo
CN a
c 0 .,] + HH, T .
lle—N(R)(R')
0

donde R es un grupo alguilo, alcoxi, alquilalcoxi, alca-

hidrdgeno, un grupo alquilo, alcoxi, alquilalcoxi, alca-

nol, aminoalquilo, amino-aza-alquilo o similares. 51 se de-

ra heterociclica con el atomo de nitrdgeno al que estdn end
lazados. ’ -

Se hacen reaccionar por lo menos O,é noles .de ung
amina primeris, una amine secundaria o una poliemina conte-

niendo un grupo anino primario o secundario y por 1o menos

durante media ‘hore COmO minimo, con cade grupo nitrilo (~CN)
presente en el polimero o copolimero gcrilonifrilico. Por
cada grupo nitrilo presente en el polimero o copolimero de
acrilonitrilo se hacen reaccionar alrededor de 0,8 a 20

moles de amina y alrededor de 0,2 a 15 moles de agud,a uns

y durante unaé 0,5 & 40 horas,

Este procedimiento tiene la ventaje adicional de
que wro de los grupos amincsprimariocsterminales presentes
en una'poliamina que contenga por lo menos dos grupos anmi-
nosprimarios terminales puede reaccionar con el grupo ni-

trilo sin que reaccionen otros grupos aminosprimarios de
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forma que puede obtensrse un producto de reaccién de un po-

limero o copolimero acrilonitrilico conteniendo por 1o me-

"nos un grupo amino primario terminsl libre o sin reaccionar

Asi, puede prepararse un polimero polielectrolitico soluble

‘en agum, que se supons que es una poli(acrilamida N-susti-

tuida) con uwn grupo amino primario terminal libre o sin
reacciorar, por reaccién de un poliméro o copolimero de
acrilonitrilo con una poliamina como etilendiamine, dleti~
lentriaaire o similares, en ‘presencia de agus.

Ha resultado completemente inesperado gue la reac-

cidn sobre la que se basa el procedimiento sea tan selecti-

va gue puede ser utllizada para producir un producto de reap

cibén soluble en agua de un polimero o copolimero acriloni~
tfilioo'y una poliamina con un grupo amino brimgrio termi-
nal, libre o sin reaecionar; Los dos grupos aminos prima-
rios terminales en une poliamina como etilendiamina o dieti
lentrieming se consideran equivalentes y de igual reactivi-
dad. Bstas poliaminas son polifunoionales.'La prediceion
1dégica serie que ambos grupos aminasreaccionarian con igual
facilidad y-seria de_esperaf que se formara un producto de
reaccidn reticwlado o ciclico. Tos productos de reaccidn

obtenidos por este procedimien%o, cuando se utilizen poli-

. aminas que contienen por 1o menos dos grupos aminos pring-

rios terminales, no habris podido predecirse basdndose en
la téenice anterior y son inesperados.

En'esta inveneién puede utilizarse cuvalguier polime-
ro o copolimero de acrilonitrilo, que formard un producto
soluble en agua por reacoién con uﬁa aming primaria, una

amina secundaris o una poliamina confeniendo un grupo amino

.

]
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nitrilo con un peso molecular nunersl medio comprendido

C nitriloe.

copolimeros de acrilonitrilo anteriores para formar un pro-

primario o secundario, en presencia de agua,en el procedi-

miento anterior. Pueden utilizarse homopolinveros, de acrilod

entre 500 y 5.000.000 aproximadamente. Son especialmente
Utiles los polimeros con un peso molecular alrededor de
12.000 a 1.100,000. También pueden utilizerse copolimeros
de acrilonitrilo con pesos moieculares situados en log in
tervalos superiores. Estos copolimeros deﬁen contener su~
ficiente acrilonitrilo para former un producto soluble en
agua o digpersable en agua por feacciéﬁ con una amings, Por
ejemplo, un copolimero puede contener alrededor del 25 %
en peso de aerilonitrilo y tener un peéo wolecular dentro
de los intervalos antes mencionados.. Los copélimeros ubi-
les son los copolimeros de acrilonitrilo derivados de coﬁo-
némeros como olefinas, olefinas halogenadas, ésteres ascri-
licos, amides acrilicas, deidos acrilicos, estirenos, és-
teres vin{licos, éteres vinilicos y similares. Los comond-
Reros especifidos son etileno, propileno, isopreno, buta-
dieno, cloruro de vihilo, estifeno, éter metil-vinilico,
acetato de vinilo, acrilaﬁo.de metilo, metacrilato de meli-
lo o similares. Bl término polimeros y copolimeros de acri-

lonitrilo inecluye los polimeros y copolimeros de metacrilo-

Tos polimeros y copolimeros acrilonitrilicos citados
han sido descritos en numeroses patentes y pubiicaciones.
Son muy -conocidos en la %écnica,

Puede utilizarse cualquier aminas primeria, amina se-

cundaria o poliamina .que reaccionars con los polimeros o
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" dtomos de carbono aproximadamenie. L& amina puede ser: (a)

_con un grupo amino primario o secundario o (¢) una amina

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

-8 -

ducto de reaccidn soluble en agua, Util como floculante.

Las aninas adecuadas son aquélles que conbtienen de 1 a 10
una amina primarie o secundaria simple, (b) una poliamina

primarie o secundaria como una alcanolaminz o alcoxiaming

Y ' 3 . . o [ 4
conteniendo un grupo emino primeiio o secundaric, EL tar-
mino poliamina en el sentido utilizado aqui incluye las
diaminas con uno o mds grupbs anlnos primarios o secunda-
riosg,

~ Pueden emplearse aninag primaries o secundariss simd
ples ds formula

rl

Sm

R
donde R! es alquilo o hidrdgeno y R? es alquilo. Entre las
amines Otiles citaremos la monoetilawmine, dimetilamina,

monoetilamina, dietilamina, mono-isopropilewmina, n-propil-

$ilpropilaming y similares. -
Pueden utilizarse poliesminas 66# un grupo gmino prid
mario o secundario entre las que se encuentran las diami-
nes de foraula |
RS
"HolN — (GHZ)n - N
r4
donde n es 2 6 3; R3 es hidrégeno, alguilo o alcanolj R4 e
hidrégeno, alquilo, alecanol. o aminoalquilo y R y R4 pue-

den estar vnidos para formar una estructura ciclica tal
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lo o hidrdgeno. Las alcanolamines y alcoxiaminas ttiles son

nente efectivos en los procedimientos en los que se agrega

como ~CH,CH,OCH,CHy, ~CHyCH,NH-CH,CH- 0 similares, Otras
poliaminas Utiles son le etilendiamina, dietilentriamina,
éter di(2—aminoetilico),~3—éminopropilmorfolina, N-( 3~amino
propil)dietanolamina, N-metil-etlilendiamina, N,N-dimetil-
etilendiamina, N,N-dimetil-1,3~propanodiamine, N-metil~1,3-
propancdiaming, N~(2-aminoetil)etanolaming, N-(2-aminoetil)
isopropanolamina, 1,3—propahodiamina y similares.
Pueden eumplearse alcanolaminas y elcoxiaminas’de
férmula | ' | )
| . OR?
H,N - (CHy, - b - 56
donde n es 1 6 2; BP. es alquilo o hidrégeno y RO es alqui-

monoetanolamina, mono-isopropanolamina, metoxipropilamina,
etoxipropilamina, metoxietilamina, etoxietilamina, metoxi-
metilamina, etoximetilamina , 3-amino-i-propanol (propenol-
emina), 2-amino-i-propanol y similares. Otras aninas atiles
son la dietanolamina, hidroxilemira, o-metilhidroxilmina’y similares.
... Tos productos de reaccién solubles en agua-de po
liseros o copoliméros acrilonitrilicos con aninas primerias
aminas secundarias o poliaminas? obtenidas por el procedimi

to de esta invencidén, han resultado ser floculantes alta-

una cierta cantidad floculante del producto de reaccion a

un sistema acuoso que contiene sélidos en suspensidn. Por

cantidad floculante se entiende la cantidad de producto de

reaccibn que, cuando se aifade & una dispersidn, suspensién
. .

o papilla de sdlidos suspenﬂidds en un sistema acuoso, es

suficiente para flocular, precipitar o coagular los sélidos

1

)
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. fias de sdlidos en suspensiédn.

suspendidos. Ia cantidad del produofé de feaccién requeri-
de para flocular los sélidqs suspendidos presentes en un

sistoma acuoso estd determinada en parte por la naturaleza
de los sélidos, el tamafio de particula de los sélidds; las
impurezas o contaminantes preéentes en los sd6lidos suspen-

didos, la presencia y naturaleza de solidos inertes en el

sistema acuoso, la cantidad Ge sélidos presentes en el gisd

tema acuoso y otros factores. Normalmente son adecu@ﬁas als
rededor de 0,1 ppn a2 50 ppm del producto de reaccién‘para
flocular, precipitar o coégular:loslsélidos suspendidos.

presentes en un sigtema acuoso. ELl contenido enAsélidos del
sistema acuoso puede variar aproximadamente entre 0,5 ppm
en peso y alrededor del 30 %% en peso, calculado sobre el

peso total del sistema acuoso. Estos sistenas acuésos COm-
prenden las agLuas corr;entes turbiés cuando estos pfoductoa
de reaccidén se utllizan para eliminar la turbidez que pue-

de ser producids por la presencia de cantidades muy psque-

Para conseguir la eficiencia 6btima‘eon un floculan-
te polimérico polieiectrolitieo de la presente invencidn,
el floculante debe estar distribuido uniformemente en el
seno del sistena acuoso. Ia distribucidn uniforme del Llo-
culante en el sistema acuoso pusde conseguirse empleando
une solucidn del flocwlante tan diluide como resulte préc-
tica sin producir una superdilucién del sistems en trata-
miento. Debe entenderse que el flocunlante puede ser @isuel—
to o dispersado en el sistemn acuosos Sin emnbargo, el flo-

cuwlante puede ser agregado en forme sélida o como solucidn
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concénxrada giempre que se obtenga uﬁa diét?ibucién uni--
forue del floculante en el sistema acuoso. El floculante
debe ser agregado al sisteua acuoso mediante un procedi-
miento que garantice una distribucidn uniforms. Por ejem—
plo, ﬁuede afindirse una solucién dilufda del floculante
al sistema y agitarse Lé mezcla~resultante pare obtener ung
distribucién uniforme del floculante, pero con una energia

de cizallamiento que no sea suficientenente alta'para rom-

per los agregados cololidales. El floculante puede ser agre-
gado al sistema mientras este Ultimo estd siendo circulado

durante su procesado. Despuéds de que el floculante ha si-

do wniformemente mezclado con el sistema acuoso y se ha de

ténido la circuldeidn, se produce la aglomeracidn o agrege
cidn de los sbélidos suspendidos presentes en el sistena.

Lios aglomerados o agregados resultantes se separan enton-

tacidn, flotacidn, filtracidn o similares,

Los floculantes poliméricos polielectroiiticos de
esta invencidn pueden ser ubilizados en sistemas acuosos
a cuslquier temperatura comprendida enmtre un valor supe-
rior al punto de congelacidn del liquido y el punto de ebu
1licidn del liquido. Si se desea, ol floculante puede ser
utilizado & temperaturas superiores al punto de ebullicidn
del sistema acuoso siempre que el proceso se reglice bajo
ung pregidn suficiente pera mantener sgus presente en el
gistems acuoso en fase liquiéa. Log floculantes ge utili-
zan normalmente en gisten2s acuosos & ftemperaturas superio-
res a 32°F (0°C)- y haste de 110°F (43°C). Ie dnica limita-

cidén sobre la temperatura es la necesidad de trabajar en’
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un siastema acueso.-fluido.

Estos polimeros polielectrolificos sblubies en agua
pueden sér utilizados para;flocular, precipitar y codgular
una amplia variedad de materia sélida suspendida enisiste-
has acuosos como dispersiones, suspensiones, papillas y sit
milares. Pueden ser wtilizados como tnico floculante o en
combinacidn con floculantes convencilonaleg como alumbres
sulfato.de aluminio, cloruro cdleico, cal,.sales de hierro
cola, gelatinas, almidones, derivados de celulosa y asinilas
res. Estos péliﬁeros,polieiectroliticoé soluﬁles en égua
pueden ser empleados para clarificar el agua para fines do
mésticos e industrisles; en los procesos de floculacidn,
sedimentacidn, espesamiento y deshldrabaclon vtilizados en
la flotacidn, concentracidén y deslave de minerales; en el
proeesado de los'licores procedentes de la lixiviacidn de
materias minerales o gangas con agua o con soluciones de
acidos, élcalis, cianuros y éimilares; en la separacidn de
precipitados qdimieos;del_agda, tales como aquellos que se
encuertran finamente dispersados en sales solubles de cal-
cio, wagnesio y uranio; en el.procesado de diversos sisﬁe-
nas acuosos industriales entre los gue se encuentran los
empleados én electrodeposicién, fabricacidn de papel, pro-
cesado de papel, desentintado, curtido, productos aliwenti-
cios y textiles, procesado de productos ldcteoss bambién
en el procesado de los desechos de minas y efluentes de
plantas de ufatamienio de arena, grava, maberiales de ce=
mento, minerales de hierro, hulla, minerales de cinc, mi~-
neral de uranic y fosforita, desperdicios textiles, resi-
duos domésticom e industriales, desperdicios de fundicidn,

asi como suspensiones producidas en el procesado de diver-
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sas arcillas indusiriasles, cargas, materiales de revesti-

“manipulacidn de los subproducios de sedimenxacién y £il-

. coaguladas con los polimeros polielectroliticos de esta in+

" cir bentonitas de sodio, potasio, litio, calcio u otras,

— 13-

. . 2?@11
385539 *

miento, amianto, 6xidos.metélicos, pigmentos y similares.
Tos floculantes solubles en sgua de esta invencidn

mejoran les velocidades de sedimentacién y filtracidn cuap

do.los sistenas acuosos,anfariores'son desprbvistos del

agua por métodos de sedimentacidn o filtracidén. Ademds, le

tracién, como tortas del £iltro y-productos exentos de agusg
mejora considerablemente porque los subproductos estdn mis
conceﬁtrados y pueden ser extraidos fdciluente del equipo.
Une aplicacidn util es la filtracidn de los lodos de las
aguaé'residuales.

Ias materias sélidas que pueden ser floculadas o

vencidn son le fosforita, didxido de titanio bdsico, caolin
montmorillonite y grupos de la ilite o hidromiéa, haloisi-
ta, limonita, dolomita, pizarfa pulverizada, amianfo, car-
bonato edleico, cloruro sédico, sulfato de hierro, sulfato
de aluminio, carbonato sédico, bicarbonato sédico, otros
éxidos, sales, arcillas y similares asi como subproductos,
residuos y similares del procesado quimico, fabricacidn de
papel, mineria hidrdulica y similares. Otros .sélidos ade-

cuados son las arcillas como caolinita, bentonites, es de-

atapulgita, hectorita, montronita, beidelita, saponita,
natrita, tierra de Fuller, anauxita, dickita, sericite ¥
gimilares. Estos golidos se éncuentran en forme de suspen-
siones, dispersiénes 0 papilles acuosas o similares.

Los floculantes descritos en la presents invencidn

presentan otras ventajas. Son Utiles dentro de una amplia
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gams de pH y dan buenos resultados en le ‘gane de pH utili-~
zada en las operaciones de reéuperacién de ﬁinergles. Tain-
bién dan buenss velocidades de flooulacidn, sedimentacidn
y/o filtracidén con o sin la adicidn de ofros electrolitos.
Con frecuencie se encuentran presentes electrolitos solu-
bles en el mineral en las operaciones couerciales de recu-
peracién de minerales y pueden haber sido afiadidos otros
Qlectrolitoé.
Estos floculantes polieiectroliticqs solubles en

zua pueden ser empleados también en 18 floculacidn de sé=-
lidos como materiales orgénicoé.poiiméricos suspendidos en
sistémas‘acucsos. Los floculantéé pueden ger utilizados pa
ra flocular caucho natural, caucho sintético, otras resi-
nas y poiimeros naturaies asi como otras résinas y polime—
ros sintéticos. E1l caucho natural, el caucho siniético y
lag resinas son empléados con frecuencis en forma de ldtex
o emulsidn en la fabricacién de -papel, operacionss textile:
vy similares y grandes cantidades de agus estédn contaminadag
con estos materiales. EL agua conﬁgminada debe ser clarifi-
cada y purificada por floculéciéh, preeipitacién y/o coagud
lzcidn de los sdélidos suspendidos entes de que pueda ser
descargada cono efluente o ser wbilizada ds nuevo.

Los floculantes de esta invencidn son especialmente

Utiles en la separacidn de cargas y finos de las aguas de
précesado en la fabricacién de papel. Cuando el material
para le fabricacidn de papel pase sl alambre de Fourdriner
a una consistencia de 0,5 a{%,o %, el agua procedente de
este matefial'que etraviesa las pmalles del alambre arras-
tra consigo un cierto porcentaje de fibres finag, Este aszud

e¢s conocida por ague blanca. Bl agua blanca pasza & las
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y después vuelve de nuevo a la caja mezcladora donde es

escurrideras, bandejaé o fosos situados debajo del alambre

utilizada para diluir nuevo material que estd siendo sumi-
nistrado & 1a méquina. | :

El contenido en fibras del sgua blanca varia con-
siderablemenie con el cardcter del materisl. Cuando se ubi-
iizan pulpas sulfiticas u otras pulpas quimicas de fibre
large con poco o nada de carga, el agua blanca contendrd
un peQuéﬁo porcentaje de fiﬁras pequefias; pero cuando se
utiliza upa cantidad’ considerable de mﬁdera molida u otras
pulpas de fibra corta, el agua blanca contendrd un mayor
porcenta je de fibrés.

BEs esencial qué el ééua blance sea utilizade de
nuevo giempre que ésto sea posible en el proceso de fabri—
cacién de papel, por ejemplo en la mdquina de papel-(alem~
bres, fieltros y similares), fluidificacién del material
procedente de las méquinas mojadas y que pasa & las cribas,
regederas de.las cribas, lavado y mojado del material en
1los pozos inyectores. Ie reutilizacidn del ague blence re-
duce las pérdidas-de fibras, él-consumo de agua en la fébri
ca yAlos problemés de contaminacidn causadog por la. descar
ga del agué en las fuentes de agua potables 4

Sin embargo,ciertas condiciones especiales en la fa-
brica de papel pueden impedir o reducir materialmente la
reutilizacidén del aguva blanca, & no ser que este agua sea
tratada antes.de ser utilizada de nuevo. Por ejemplo, en lg
wenufactura de papeles de filtro muy abgorbentes y purifi~
cadog, el agus blanca que contiene pequefias fibras no pue~

de ser utilizada de nuevo porque estas fibras pequeiias y
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- vo el ague blanca de un tipo o color de papel en una mAqui-

sién mis cdmpleta de la naturaleza y objeto de esta inven-

. ¢ién. Tos ejemplos se incluyen simplemente para ilusirar

otras pequefins particulas coloidales obstruirian los capi-
lares y reducirian la absorbencia del papel de Ffiltro. And-
loganmente, una fébrica que produzca diferentes papeles muy

coloreados, cargados y encolados, no puede utilizar -de nue-

na -que produzca otro tipo 0 color o en la misma mdquina
despuds de haber cambiado el surtido. Bajo ciertas condicig
nes, los floculantes de esie invencidn pueden'ser ufilizau
dos para reducir o minimizar el color soluble en el egua
blanca. Asimismb, estos floculantes puéden éer fijadés a
un.snbstrato'coloidal floculado para formér un abgorbente
que es bagbtante efectivo para separar elgunos cuerpos co-
loreados solubles del agua'blanca;
Los floculantes solubles en agua de estsa invenciéh
han sido evaluados en el tratamiento del ague blanca en la
fabricacidn de papel ¥ en el tratamiento de aguas residva-
les. Se ha encontrado gue son floculantes efectivos en am-
bas aplicacionés. En los ejemplos dédos g continuacidn se
éncuentran detalles adicionales de’los resultedos obtenidog

en los ensayos con estos floculantes en anbas eplicacionesd

Tanbién remitimos a los ejewplos para una compren~

la invencidn y no deben ser considerados en un sentido li-—
mitativo, Todas las cantidades, partes y proporciones se
dan en peso y ‘todas las temperaturas en ?0; salvo indica-

cion en contrario,
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. N,N-diwetil-1, 3~propanodiamina, se'calienta a 111-124°C

Reaccidn de poliacrilonitrilo con N,N-dimetil—1,3-prona~

nodiaming

Se hacen reaccionar poliacrilonitrilos con diferen-
tes pesos moleculares numerales medios con N,N-dimetil-1,3p
propanodiaminas en presencia de, ague, para obtener los prot+
ductos de reaccidn descritos en los Ejemplos 1-5.

Una papilla bien agitada de 25 g (0O, % moles) de
poliacrilonitrilo de peso molecular numsral medio 12.000,
7 & (0,39 moles) de agua y 205 g (2,0 moles) de N,N-dime-
til—1,3-propanodiamina, ge calienta a 117"125°0 durante
16 horas para oblener une solucion homogénea., Separando el
exceso de amina de la solucidn por aestilagién a vacio se
obtiene un bo;imero polielectrolitico soluble en agua gue
es el producto de reaccidn derun poliacrilonitrilo y N,N-
dimetil~1,3~propanodiaminra, )

EJEMPLO 2

Beacqiﬁn de poiiacrilonitrilo con N,N;dimefil—113-gropano-
' diaming '
Una papilla bien sgitada de 26,5 g (0,50 moles) de
poliacrilonitrilo con un peso molecular numeral medio de

70,000, 5,3 g (0,29 moles) de agua y 123 g (1,2 moles) de

durante 18 horas para obtener una éolucién homogénea. Du~
rante las 10 (ltimas horas de calefaccidn se afiaden 60 g
(3,3 moles) de agua. Separando la amina en exceso y el agug
de la solucidn por destilacidn & vacio se obtiene un aceite
viscoso que posteriormente se disuelve en metanol para obte
ner una solucidn. Separando el metanol de la solucidn se ,

obtienen 67,4 g de un polimero polielectrolitico soluble
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en agua,~que es el producto de reaccion de poliacriloni-~

trilo y N,N~dimetil-1,3~propanodiamina.
EJENPLO

- ¥ el residuo, que es el producto de reaccidn de poliacri-

Reaccidn de poliacrilonitrilo con H,N-dimetil-1,3-propano-
| diamina
(A) Un reaétor de 10 galones_(37,8 litros) se cargp
con 2,28 kg de poliacrilonitrilo con un peso molecular nu-
meral medio de 140.000, 0,65 kg de agua y 23,3 kg de N,H-
dimetil—1,3~propanodiamina.'La mezcié se calienta a 1099

durante 16 horas, con intensa agitacién, para obtener una

solucion homogénea. Los voldtiles se separan de la solucidy

e presién reducide obteniéndose 6,00 kg de un polimero po-

lielectrolltmco soluble en agua, .que es ol producto de

reaccidn de pollacrllonltrllo Yy N, N;dlmet11-1 3—propanodlap-‘

ning.

-

(B) Una mezcla de 15,0 g (0,28 moles) de poliacrilol

nitrilo con un peso molecular numeral medio de 140.000,

4,2 g (0,23 moles) de;agus y 120 g (1,90 moles) de N,N-di-
metil-1 ,3-1;ropanodiamina, se calienta. con agitacidén a una
temperatura del calderin de’115~12000 y wa “temperatura de:
bafio de acelte de 13400 durante 16 horas. La amina en ex-

ceso que no ha reacclonado Se separa a presidn atmosferlca

lonitrilo y N,B-dimetil~1,3~propancdiamina, se calienta g

una temperatura del bafio de aceite de 243°C durante 7,5 hot

ras., Transcurrido este periodo de calefaccidn, el producto
de reaccién es completamente soluble en agug. Un andlisis
de nitrdgeno del producto de reaccidn se encuentra dentro
de los limites esperados calculados para el prﬁducto de

reaceidn,

b
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EJEMPLO

Reaccién de npoliccrilonitrilo con N,N?dimetil~1,3—propano~

diaming .
Una papille bien agitada de 26,7 g (0,51 moles) de‘
poliacrilonitrilo con un peso molecular numeral medio de
610,000, 6,7 g (0,37 moles) de mgua y 102 g (1,0 moles) de
N,N-dimetil~1, 3~propanodismina, se caliente a 100-105°C du-
rante 16,75 horas para obtener una solucidn homogénea. Se-
parendo los voldtiles de la solucicn por destilacidn a pre-

s16n reducida, se obtienen 84,6 g del producto de reaccidn

" de polimcrilonitrilo y N,N-dimetil-1,3~propanodiamina, un

polimero polielectrolitico soluble en aguae

EJEMPLO 5

Reaccidn de poliacrilonitrilo con N,N—dimetil—1,3~propano-

‘ diaminag . _

Une papille bien agitada de 25 g (0, 47 moles) de po—
liacriloniﬁrilo con un peso molecular numeral medio de
640,000, 7 g (0,39 mo;es) de agua y 205 g (2,0 poles) de
ﬁ,N;dimetil~1,3—propaﬁodiamina, se calienta a 116~1259 du~
rante 16 horas para obtener una solucién homogénea. Separen
do la amina en exces6 ¥y otros volétileé de la solucidn por

destilacidén a presidén reducide, se obtiene el producto de

reaccidn de poliacrilonitrilo y N,N-dimetil-1,3-propanodia-

mina, un polimero polielectrolitico soluble en agua.

EJEMPLO 6

Reaccidn de poliacrilonitrilo con N,N-dimetil-1,3-propano-

dianina emnleando un disolvente inerte

Una papilla bien agitada de 26,5 g (0,50 moles) de
1
poliacrilonitrilo 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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de N,N-dimetil~1,3-propanodiaming y 130 ml de Xileno, se

calienta a 100~110°C durante 22 hofasipara obtener una so-

lucidn homogénea. Separando el exceso de amina éue no ha

reaccionado y el xileno de esta solueidn, se obtlens un

polimero soluble en agua, que‘es el producto de reaceidn

de poliacrilonitrilo y'N,n—dimeﬁil-1,3~propaﬁodiamina.
EJEMPLO 7

Reaccidn de voliserilonitrilo con N,N-dimetil=1,3-propano-

" dienine en susencia de agus

Esta preparacidn indica que la reaccidén de polimcri-
lonitrilo con N,N-dimetil-1,3-propanodiaming en ausencia
de agua da lugar a.una mezcla de reaccidn insoluble en
agua. X »

Una papilla bien agitada de 25 g (0;¢% moles) de po-
liacrilonitrilo con un peso molecular numeral medio de
70.000, secado & vacio, ¥ 123 g (1,2 moles) de ﬁ,n-dimetil-
14 3=propanodiamina, se calienta a2 reflujo (135°) con agi-
tacibn, en ausencia de agua, durante 20 horas. Transcurri-
do éste periodo de reaécién, la mezcla de reacéién es to~
davia insoluble en agua. La cantidad de sélidos que se sep
ra de la mezﬁla de reaccidén cuendo se detiene el ggitador
es aproximadamenté igual a la cantidad de poiiacrilonitrilc

cargado inicislmente e indica gue no tiene lugar la reacw

EJEMPLO 8

Reaceidn de poliserilonitrile con moncetanolamina

El poliacrilonitrilo utilizado en los Ejemplos 8-19
tiene un peso molecular numeral medio de 140,000, Una papi-
1lla de 306 g (5,0 moles) de monoetanolamina, 25,0 g (0,47
noles) ée poliserilonitrilo y 7,3 g (0,40 uoles) de agua,
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| se calienta a 110-123°C durante 1,25 horas (se requiere al-

) . .
La solucidn homogénea resultante se destila a presgion re-

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

ducida hasta que se han separado todos los productos volé-
tiles, obteniéndose un residuo oleoso amarillo. Este resi-
duo es el producto de reaccibn de poliamcrilonitrilo y monod
etanolamina, un polimero polielectrolitico soluble en agua.
Bl residuo se disuelve en agua suficiente para formar una
gsolucidn al 10 % en peso.

' BJENMPLO

Reaccidn de poliascrilonitrilo com N-(3-aminopropil)dieta-

_ Reaccidn de poliacrilonitrilo con H~(2-gminoetil)etanol-

-

nolaning _ )
Une papilla bien agitada de 25 g (0,47 moles) de po-
liacrilbnitrilo, 0,9 g (0,05 moles) de agua y 449,3 g |
(2,8 moles) de N-(3-aminopropil)dietanolamine, se calien—
té a 121—130°G'durante 17 horas para obtener una solucidn
homogénea. Ia mezcla homogénea asi obtenida se disuelve en
metanol. Por adicién de éter, con agitacidn, el polimero
polielectrolitico soluble en ague,quees el producto de reac—
¢idn de poliécrilonitrilo yrN—(3-aminopropil)diétanolamina,
ge separa de la solucidn metanélica.

EJEMPLO 10

trilo, 6,1 g (0,34 moles) de agua y 244,4 ¢ (2,3 moles) de

amnina

Una papilla de 26,5 g (0,50 moles) de poliacriloni-

Ne(2-aminoetil)etanolaming, se calienta a 130°C durante
16 horas para obtener una solucidn homogénea, El exceso de
aming y otros productos volatiles se separan de la solu~

- ! 0 .
cion resultante, obteniéndose un producto de reaccidn semi-
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gblide amarillo que después se disuelve en metanol. Por
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dilucién de la solueidn metandlice con éter se separa el

polimero de la solucidne E1 polimero, que es el producto

de reaccidn deseado de polimcrilonitrilo y N;(2uaminoetil)-
etanolamina, es un polielectrolito soluble sn agua.
EJENPLO 11

Reaceidn de poliacrilonitrilo con Ne(3-FH-aminovropil)-mor-

folina .

 Una papilla de 26,5 g (0,50 moles) de poliacriloni-
trilo seco, 3,1 g (0,17 moles) de agua y 216 g (1,5 ioles)
de W-(3-aminopropil)morfolina, se calieﬁta con agitacidén
a8 123-133% éurante 18 horas para obtener una solpcién ho~
mogénea. Los prbduetds_volétiles se'separan de la solucidn
a presién reducida para obtener un residuo viscoso que dest
puds se disuelve en metanol. Por adicidn de éter a la soluy
cidn metanblica se separa de la soiuoién el product6 de
reeccidn de poliacrilonitrilo ¥ N&(3-aminopropil)méffo~
lina, que es el polimero polielectrolitico deseado, El
brodhcto se recoge por decantacién y después se seca a ve-
cio. Se obtiene un rendimiento de 78 g+ Bl polimero es so-
1luble en agua. .
. EJEMFLO 12

Reaccidn de polismcrilonitrilo con mono~igovropanolaming

Una papille bien agitada de 25 g (0,47 moles) de po-
liscrilonitrilo, 5,6 g (0,31 moleé) dé agua y 434 g (5,8
moles) de mono~isopropanolamina, se calienta a 1200C duran-
te 17 horas para obtener uns soluciln transparente. EL ex-
ceso de amina y otros productos voldtiles se separan de 1l
solucidn por destilacidn a presidén reducida para recuperar

el producto de reaccidn en forma de un residuc. EL residuc
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resultante se disuelve en metanol parﬁ obténerruna solu-
cién metandlica, Separando el metanocl en un-evaporador ro-
tatorio, se obtienen 75,8 g de un polimero polielectroli-
tico soluble en ague, que es el producto de reaccitn de-

seado de poliacrilonitrilo y mono-isopropanolamina.

EJEMPLO 13

Reaccidn de voliacrilonitrilo con 1-(2-aminoetilaminc-2-
propanol '

~ Una papille bien egitada de 15,0 g (0,28 moles) de
éoliaerilonitrilo, 6,9 g (0,38 moles) de agua y 405 g
(3,4 moles) de 1-(2-aminocetilamino)~2~propanol, se calien—
ta a 128% durante 16 horas para formar uma solugiﬁn homo~
zénea. El exceso de amina y otros productos voldtiles se
separan de la solucidén a presidn reducida éara obtener un
aceite pardo viscoso que después se disuelve en metanol.
Los voldtiles se destilan después de la solucidn metandli-|
ca en un evapora&or rotatorio daundo 59 g de un aceite'pardc
Yiscoso que es completamente. soluble en agua. El aceite es
el producto de reaccion de poliacrilonitrilo y 1-(2~amino-
etilanino)~2-~propancl, que es el polimerc polielectroliti-
co deseado,

BJEMPLO 14

Reaccidn de poliscrilonitrilo con 3-metoxipropilamina

Una papilla bien agitada de 15 g (0,28 moles) de po-
liacrilonitrilo, 3,1 g (0,17 moles) de agua y 354 g (3,98
moles) de 3-metoxipropilamina, se calienta & 100-112°C du~
ranve 17 horas para obtener une solucidn homogénea. Los pro
ductos voldtiles se separan de la solucidn por destilacidn |.
a presién reducide péra recuperar el producto de reaccidn

en forma de un residuo. El residuo se disuelve después en




metanol y la solucidn metandlica resﬁltante ge- concentra
en un evaporador rotatorio & presi6n reducida para obte-
ner 48,7 g de un aceite pardo viscoso que es un polimero
polielectrolitico soluble en agum, el producto de reaccion
~ deseado de ppliacriloniﬁrilo y B-metoxipropilamina.
EJEMPLO 15

Reaccidn de poliscrilonitrilo con diegtanolamina

Una papilla bien agitada de 15 g (0,28 moles) de po-
liacrilonitrilo, 4,3 é (0,24 moles) de agua y 368 & (3,5
moles) de dietanolamina, se calienta a'151-1vo°c durante
24 horas para obtener una solucidn homogénea. Ia solucidn
fransparente resultante se destila a presién reducids para
separer la aminge en exceso’y despuéé 50 co@éentra para re-
. cuperar el producto en forma de sélido parde. EL producto
es un polimero polieleétrolitioo comrpletamente soluﬁle en
agua, que es el producto de reaccidn deseado de poliacrilo+
nitrilo y dietanolamina. o

~ EJEIFLO 16 | :

Reacclon de pollacrllOnltrllo con dimetilaming

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

50 g (94 moles) de poliaerilonitrilo y 180 g (10 moles) de
egus, se calienta & 180°C durante 19 horas, con intensa egl
" tacidn, en un sutoclave de acero inoxidable a la presidn
aqﬁégena. La solucidn homogénea resuitanxe Se evapora a

sequedad empleando el vacio de la trompa de agua para obte-
ner wn sélido amarillo pdlido que es un polimero polielec-
trolitico soluble en agum, el producto de reaccidn de poli-

acrlionltrllo y dimetllamlna.
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Reaccidn de poliacrilonitrilo con monometilaemina
Una papilla de 50 g (0,94 moles) de poliacriloni-

trilo, 180 g (10 moles) de agua y 360 g (11,6 moles) de

monometilamina, se calienta con intensa agitacién a 180°C,
du;ante 20 horas, en un autoclave de acero inoxidable a la
presibn autégena (900 psig, 63 kg/cm® manométrisos). Ia so
lucidn homogénea resultante se evapora a sequedad con el
vacio de la trompa de agus dando el producto de reaccidn
en form de sélido amarillo pdlido que es fdcilmente solu-
ble en agua. Bl producto de reaccidén de polimcrilonitrilo
4 monometilamina es un polimero polielectrolitico soluble
en agut. _ .

EJEPIO 18 -

Reaccidn de polincrilonitrilo con dietilentriamina

Una papilia de 15,0 g (0,28 moles) de poliacrilo=-
nitrilo seco, 4,7 g (0,26 wmoles) de agua y 188,4 g (1,8 mot
les) de dietilentriamina, se calienta con buena agitacion
& 114-118%, durante 16 horas, para obtener und solucidn
homogénea que se destila a presién reducida pare separar
los productos voldtiles. El residuo se disuelve después en
metanocl y la solucidn metandlica resultante se destila en

un evaporador rotatorio dando 63,2 g de un semi-sélido vis+

mente soluble en agaa, el producto de reasccidn de poliacri-
lonitrilo y dietilentrianmina.
EJENPLO 19
Roaccidn de poliscrilonitrilo con etilendiamina

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

etilendiamina, 15,0 g (0,28 moles) de poliacrilonitrilo y
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te 17 horas para obiener une solucidn homogénea., Ta solu-

4,3 & (0,24 moles) de agua, se calienta a 110-116% duran-

cidn resultante se destila a presién'reducida para geparar
él exceso de amins y después se concentre para recuperar
el producto en forma de un residuo sélido pafdo"oscuro que
pesa 36,0 g. Bl producto es wun polimefo polielectrolitico
completamente solﬁhle en agua, el producto de reaccidén de-
seado de poliacrilonitrilo y etilendiamina.

EJEMPLO 20 -

Reaccidn de un copolimero de 36 % en peso de acrilonitrilo-

cloruro de vinilo con N,N-dimetil-1,3~propanodiaminag

" para obtener una solucidn homogénea. Separando el exceso

_ Reaccidn de poliacrilonitrile con N,N-dimetil-1,3-propanoc-

Una papille bien agitada de 60 g (1,16 moles) de un
copolimero de acrilonitrilo y cloruro de v1nllo, 7 & (0, 39
moles) de agua y 499 g (3, 84 moles) de N,N-dimetil—1,3-

propanodismine , ‘Se calienta a 116-125°C durante 16 horas-

de amina y otros productos voldtiles de la solucidn por
destilacién a éresién:reducida, se obtlens el producto de
reaccion del copolimero de acrilonitri]o - cloruro de vini-
10 v NyN-dinetil-1 3—propanod1am1na, un polimero pollelec-
trolitico completamente soluble en agun.

EJEMPTO 21

Una papilla bien agitada de 25 g (0,4% moles) de po-
1iéorilonitrilo con un peso molecwlar numeral uedio de
1.200,C00, % g (0,39 moles) de agua y 204 g (2,0 moles) de
N,N~di@etil~1,3~propanodiamina, ge calienta a 120°C duran-
%é 1r horas para oblener una soluoiép homegénea. Separando

los productos voldtiles de la solucidn por destilacién a
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' presién reduclda, -8e obtlene el producto de reaccién de PO~

- mero polleleotrolltlco soluble en agua.
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liserilonitrilo YN N;dlmet11-1,3-propanod1am1na, un poli~

EJEMPLO 22

Reaccidn de poliacrilonitrilo con N,N-dimetil-1, 3=-propano-

dismina

Se replte el procedimiento del Ejemplo 21 empleando
un.polimero de pollacrllonltrllo con un peso molecular N~
meral medio de 1.050. OOO, obtenlendose un producto de reac-
cién soluble en agua de pollacrilonitrllo ¥ N,N=dimetil~
1, 3-propanodiamina.

o EJEMPLO 23

Reaccidn de un copolimero de acrilonitrilo-estireno con

N, N~-dinetil-~1,3-=propanodiaming

_ Se hacen reaccionsr 15 g de un copolimero de acrilo
nitrilo-estireno, conteniendo 4 % en peso de nitrdgeno,
con 122,5 g (1,2 moles) de N,N-dimetil-1,3-propanodiamina
v 4,2 g (0,23 moles) de agua, a 119°C durante 2% horas,
para obtener una solucidn. Separando los productos vold-
tiles de 1a solucién por destilacién a presidn reducida,
se obtiene el producto de reaccidn del c0polimeroly N, N-
dimeti1—1,3—propanodiaﬁina, que es'un polinero polielectro-
1itico soluble en agus.

- EJEMELO 24
Reaccidn de polimetscrilonitrilo con N,N-dimetil=1, 3~pro-
Una papiila bien agitada constituide por 16,0 g
(0,239 .moles) del polimero polimetacrilonitrilo, 102 g
(1 mol) de H,N-dimetil-1,3-propenodiamine y 3,5 8 (0,195

moles) de ague, se calienta a 119°C durante 27 horas pars
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" Procedimiento de Ensayo de Floculacidén del Agua Blanca Sin-

obtener una solucibén. EL peso molecgiar numerel medio del
polimerb se calcula entre 150,000 y i80.000; Separando los
productos voldtiles de la solucidn por destilacién e pre—
sidn reducida, se obtiene el prodﬁcto de,reaccién de poli-
metacrilonitrilo y N,N—dimetil~1,3npropanodiamiha, que es
uih-polielectrolito soluble en agua.

| EJEMPLO 25
Resccidn de un copolimero de serilomitrilo-estireno v _eti~

| lendiening '

Se hacen reaccionar 25 g de un copolimero de acrilod

nitrilo-estireno, conteniendo 4 % de nitrégenoc,con 112,5 g
(1,85 moles) de etilendiamina y 2,15 g (0,12 moles) de

agua, & 114%C durante 27 horas para obtener una solucidn,

Separando log productos volétiles de 1a solucién por destit

lacidén a presidén reducida, se obtiene el producto de reac—

cidén del copolimero y etilendiamina, que es un polielecirod

lito soluble en agua.
. EJEMPLO 26 )

Los productos de reaccién obtenidos en los Ejem~

plos 1-20 anteriores son evaluados como floculantes éolup

bles en agus en el tratamiento del agua blanca en la fabrii

I

cacién de papel y en el tratamiento de lag aguas residnales

Estos productos de reaccion fueron ensayados utilizando el

tética y Procedimiento de Ensayo de Agsuas Residuales Cru-
Qgg, dados mds adelante. Ia Tabla I, titulada “Ensayo de
flocwlacidén con productos de_reaccién“, miestra los reswl-
tados obtenidos con los productos de reaccidén en estos en—
seyos. Se he encontrado que estos produvctos de reaccildn

son floculantes efectivos tanto en el tratamiento del agua
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des de agitacidn oscilan entre 10 rpm y 100 rpm y se miden

" Co., Ames, Iowa). Ia turbidez g6 expresa en unidades de ‘bz

blancae como en el tratamiento de las aguas resgiduales.

Procedimiento de ensayo de floenlacidn del agus blance
gintética ' '

- 'Se prepara une suspensién de agua blance sintética
mezclando 6 g de pulpa de papel y 4 g de didzido de tita~
nio con 500 ml de agua. La suspensién resultente se diluye
hasta 10 litros. El pH de este suspensidn se ajusta & 6,5
mediante la adicidn de deido clorhfdrico diluido.

; En un vaso de precipitadoé de 1,1litro, se introdu~
égn 600 ml de agua blance sintética y se agita a 100 rpm
en el agitador mﬁltiélé.de‘Rhipps-Bird (Matheson Scienti-
fie Co., Inc., Cleveland, Ohio). Esta unidad tiens seis

paletas de aéero inoxidable y puede utilizarss cada vez

toda la bateria o una sola palets cuslquierz. Las velocida+

mediante un tequimetro de lectura directa.

A una muestra individual de agua blance sintdtica
se éﬁade el floculante o concentraciones de 0,5,.1,0 5 2,0
ppn. Iz suspensién re;ultante se agite & 100 rﬁm durente
2 pinutos y después & 30 rpm durante 10 minutos. Se inte-
rrumpe la agitacién‘y se deja se@ihentar la suspensidén du-
rante 15 minutos. La turbidez del 1iquido que sobrénada se

mide con un turbidimetro Hach Modelo 2100 (Hach Chemical

bidez Jackson (UDJ). Una muestre patrén del agua blanca
tiene un valor ULJ de 1000, |

Procedimiento de ensayo de floculacidn en aguas residuales

cerudas .

Uha‘muestra de 1200 ml de aguas residuales crudas

procedente de la planta de tratamiento de aguas residuvales

.
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" lante a concentraciones de 0,5, 1,0 6 2,0 ppn y se con-

Aéla se agita a 30 rpm durante 20 minutos y se deja sedimen:

385539 -

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

(ZE

pitados de 1500 ml, se agita a 100 rpm. Se afiade el flocu-
tinda agitando a 100 rpm durante 3 minutos. Después-le mezt

tar durante otros 20 minutos. Se tome una muestra del 1d-
quido éne sobrenada y se anelizan los Sélidos Totales Sus—
pendidos (STS) de acuerdo con el procedimiento dado en

Standard Methods for the Exgg;natidn of Vater and Vesthewa-

ter, duodéeims edicidn, American Public Health Association
Inc. Dos S8lidos Totales Suspendidos en las aguas residua~
1eé crudas se determinen utilizando el nmismo procedinmien-
to. E1 porcentaje de Séparacién de Sélidos Totales Suspen~
didos (% SSTS) se calcula mediante la §iguiente ecuacidns

%_SSTS.=_STS crudos -~ STS tratad
S STS crudos

%S ¥ 100




10

15

20

25

30

Engayos de floculacidn con productos de reaccidn de poli-

nitrilos y aminag

Floculacidn de agua
blanca,dada como uni
] dades de turbidez
Producto de Jackson empleando la
reacciondel cantidad indicada de .
Ejemplo producto(de)a reaccion
a ,

Floculacidn de -aguas

residvales crudas,da

da como % de sélidce

totales separados,en-

pleando la cantidadin

dicada de productos
de reaccion

0,5 1,0 2,0
pm bpn ppu

1 34 2 31
2 36 6. 43
3(4A) 21 . 26 58
4 30 | 22 33
5 32 36 42
6 37 337 24
8 110 110 100
9 120 85 39
10 31 18 17
11 35 22 31
12 9 9% 72
13 29 3 41
14 o1 T1 46
15 133 - 148 168
16 '
17 95 130 145
18 22 1T 19
19 43 27 26
20 100 T6 ..92

0,5 1,0
2P DR
. 58 64
56 51
63 67
54 . 50
64 . 64
42 46
55 50
58 58
61 - 58
55 . 60
58 62
64 61
62 65
64 62
56 56
M 42
66 63
63 65

(a) Patrén >1000 unidades de turbidez Jackson.
i
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‘bles en agua en el tratemiento del agus blanca en la fabris

. cacidn de papel, utilizendo el Procedimiento de Engayo de

.EJEHPLO 2:[

Los productos de reaccidn obtenidos en los Ejem=

plos 21-25 anteriores son evaluados como floculantes Solu~

Floculacidn del Aguas Blanca Sintética dado en el Ejemplo

- en el tratemiento del agus blanca,

26 anterior. La Tabla II, titulada "Ensayos de floculecién
con productos de reaccié'n de polinitrilos y awminag", nes-
tra los resultados obtenidos con los productos de reaceldn
en estos énsayos. Se ha encontrado gue ‘1os produc'tos'de K

reaccidn de los Ejemplos 21-25 son floculantes efectivos

TABTA TI

Ensayos de floculac:.on con Lrodnc'tos de_reaccidn de pol:u.~

nitrilos y amnings

Floculacidn de agua blanca, dade como uni

Produc'bo de dades de turbidez Jeckson empleando laean
regr:gégﬁodel ‘ tidad indicada d%a roducto de reaccitn
o5 pm  1,0pem 2,0 pm
21 50 52 57
22 - g% 53 72
23 . 275 270 275
24 195 120 94
25 160 " 170 195

(2) Patrén >1000 unidades de turbidez Jackson.
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"y despuds se mezcle el contenido de ambos vasos vertiendo

i )
WRILIF 4
d 3]

 EJEMPLO 28
E1l producto de reaccidn de pbiiacrilonitrilo y N,N-
dimetil-1,3-propanodiamina del Ejemplo 3(A) anterior es
evaluado como euxiliar de filtracidn en la eliminacién de

agua o filtracidn de los lodos de aguas residuales, utili~-

zando el Procedimiento de Ensavos de Filtracidn & Vacio de

Lodos dado.a continuacidn.

Procedimiento de ensayo de filtracidn a vacio de lodos de

aguas residuwaies

Este ensayo es un ensayo selectivo para determinar

1a eficacia de un auxiliar de filtracidbn en la eliminaciédn

de agua o filtracidn de lodos de aguas residuales. El equid

po es un embudo Buchner de 9 cm, utilizando un papel de
£iltro Whatman n2 40 ﬁontado sobre una buréta que mide

250 ml, con una conexidén de vacio en la parte superior de
le bureta, lLa fuente de vacio es un activador capaz'dq ser
controlado hasta un vacio de 20 pulgadas (50,8 mm)'ée mer—
curio.

Se miden 100 ml de lodos del digestor en un vaso de
precipitadoé de 250 ml. En un segundo vaso de precipitados
de 250 ml se introduce la cantidad especificada del produc-
to de reaccién éometido a ensayo como agente de separacidn

del agua, en forma de una solucidén acuosa al 1 % en peso

la mezela de lodo y la solucidn acuosa sucesivamente duran-
te 4 8 6 veces. Se vierte la mezcla en el embudo Buchner

y se aplica el vacio inmediatamente. Se registra el tiempo
eh segundos requerido para pasar varios vollmenes de fil-
trado & la bureta y el volumen del filtrado al cabo de 3 mi

nutos.
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Los resultados obtenidos en esie ensayo con el pro-

- dueto de reaceidn y un patrdn en el que no se utiliza el

pro@ucto de resccidn se encuentran en la Table III. Estos

datos indican que el producto de reaccidn del Ejemplo 3(4)

A s . . I Ay
es un auxiliar de filtracidn efectivo en la elimingcion de

)

ague o filtracidn de lodos de aguas residuales.

TABLA TIT

Ensayos de separacién de asue de lodog de aguag,
residvales

Cantidad agre Tiempo en segundos Volumen de

gada de pro - requerido para ob- Ifiltrcdoen

. ducto de reag tener el wvolumen nl. obteni-

Producto de cibn indicado de filtra do al cabo
reaccidn de ppm do de 3 min,

10 20 30 40
nl. pl nb ml

- w—— w—— L-r-e ——

Eje 3(A) 500 . 24 88 T 29
1000 12 46 105 40
2000 S 37 81 143 4:5 :

Patpén , 0o 88 14,5

Debe entenderse que aunque la invengién‘ha gido des
crita haciendo referencis especifica a realizaciones parti-
culares de la misma, no debe considerarse limitada por les
nismas ya que pueden inmfoducirse caubios y alitecracioues

que se encueniran dentro del alcance de esta invencidn de~

. finido en las reivindicaciones del apéndice.

En resumen, la Patente de Invencion que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1.~ Un procedimiento para producir un polimero eléc
trolitico soluble en agua adecuado para la separacién de -

los sélidos suspendidos en un sistema acuoso, caracteriza-

U
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do porgue consiste en hacer reaccionar, a una temperatura
'compreﬁdida entre 802C y 250°C aproximadamente:

(A) un polimero'de acrilonitrilo seleccionado entre el gru-
po formado por polimeros y copolimeros de acrilonitri-
los

(B) una amina conteniendo alrededor de 1 a 10 afomos de -
carbono, seleccionada entre el grupo formado por una
amina primaria, una amina secundaria y una poliamina
conteniendo un grupo amino primerio 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 15 moles de agua con ca~

da grupo nitrilo presente en dicho polimero de acriloni-
trilo. ~

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que dicha amina esti seleccionada entre el grupo forma-
do por monometilamina, dimetilamina, monoetanolamina, dieta
nolamina, mono—isopropanolamina, etilendiamina, dietilen-
triamina, N,N-dimetil-1l,%-propanodiamina, 3-metoxipropil-
amina, 1—(2—aminoetilamino)—2-propanol, N;(E—aminoetil)eta—
nolamina, N-(3-aminopropil)morfolina y N—(B-aminopiopil)-

dietanolamina. .

3.- Un procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que dicha amina es etilendiamina.

4,- Un procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que dicha amina es dietilenbtriamina.

5.~ Un procedimiento seglin la reivindicacién 1, en
el que dicha amina es N,N-dimetil-1l,3-propanodiamina.

6.~ Se reivindica por 4ltimo, como objeto scbre el

que ha de recaer la Patente de invencidn que se solicita:

&

L™
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UN FROCEDIINIENTO PARA PRODUCIR UN POLIMERO ELECTROLITICO

SOLUEBLE EN AGUA.

Todo conforme queda descrito ¥ reivindicado en la
presente Memoria descriptiva, que consta de treinta y seis

piginas mecanografiadas.

»

Madrid, 13 de noviembre de 1,970

BERNARDO UNGRIA
DeDe
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