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MEMORIA DESCRIPTIVA

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

1. CAMPO DE LA INVENCION

Ia presente invencién se refiere a un procedimien
to de polimerizacién de acrilamida y, mds particularmente,
se refiere a un procedimiento mejorado de pblfmériZéCiéh de
acrilamida en el cual una disolucién acuosa de un monﬁméro
de acrilamida, con una concentracién relativamente alta,
puede polimerizarse fécilmente por substancial detencién o
inhibicidn de la hidrélisis del polimero de acrilamida pro=-
vocada por el aumento de temperatura del sistema de reac-
cién por el calor de la polimerizacidn y el termoenvejecido
inevitable en el curso del final de la polimerizacidén hasta
el acabado de la operacién de enfriamiento en una produc-

cidn industrigal, = = = = = = = = @ = = - = = - -— - - -

2. DESCRIPCION DE LA TECNICA ANTERIOR

TLos polimeros de acrilamida han sido utilizados
ampliamente como estabilizantes del suelo, floculanteg para
el tratamiento de aguas, materiales del tipo mucflago para
la fabricacién de papel y otros polimeros solubles en agua.

En particular, se han estudiado recientemente varias utili-
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zaciones de polimeros de acrilamida solubles en agua, pPoOr
ejemplo como floculantes, etc., y, en el caso de utilizarlos
como floculante para las aguas residuales de la fabricacién
de papel, se requiere frecuentemente poliacrilamida que ten

gz un alto peso molecular y que no haya sido hidrolizada. -

La polimerizacibn de acrilamida puede conducirse
como una polimerizacién en disolucibn acuosa, iwna polimeri-
zacién en suspensién, una polimerizacién en disolucién o
una polimerizacién en blogue por medio de un iniciador de
radicales, de la accién de la luz, de ondas ultrasénicas,
de radiaciones de alta energfa, de calor, etc., pero la po-
limerizacién en disolucidn acuosa ha sido la més ampliamen—
te empleada dado que puede obtenerse fdcilmente un polimero
que tenga un alto peso molecular, puesto que el monémero-
utilizado y el polfmero producido son solubles en agua ¥y

puesto, también, que el producto puede obtenerse a bajo cos

TBe = o e ot e e o om o e o m m m ae e m e me e e e o e e

Por otra parte, considerando que el uso de los po
1fmeros de acrilamida en forma de polvo ha aumentado recien
temente en los campos de los floculantes y en otros, la po-~
limerizacién de acrilamida a baja concentracién que hasta
ahora se empleaba frecuentemente es indeseable cuando el
producto debe pulverizarse por secado y se ha deseado una

polimerizacién de acrilamida a la concentracién mds alta po

BIDle, = = = 0 - - e e o o e o e e o ee e e . -

Sin embargo, la viscosidad de una disolucién acug

sa de poliacrilamida auments a medida que aumenta el peso



5e

10.

15.

20.

25,

molecular de la poliacrilamida. La concentracién de la disg
lucién acuosa de poliacrilamida que puede manipularse como
liquido, esto es una disolucién que pueda transportarse por:
bombeo y que pueda agitarse, es de hasta uﬁos 10% en peso

de una poliacrilamida de alto peso molecular gue puede ubi-
lizarse satisfactoriamente como floculante. Asf, es indus-
trislmente bastante diffcil manipular una disolucidén acuosa
de poliacrilamida que tenga una concentracidén superior a unos

10% en pesc como 1Iquidoe = = = = = = = = = = @ = = = = =

A fin de superar estas dificultades, se polimeri-
za una disolucidn acuosa de acrilamida a alta concentracién
para proporcionar un producto en masa (gelatindso) en vez"
de una disolucién polimérica, por lo gue el producto puede
manipularse como sélido, por ejemplo en su transporte, etc.,
y ademds puede reducirse la energfa requerida para secar el

Productos = = = = = = = = = - — e e = - - - =

Sin embargo, por otra parte, al considerar la
reaccidén de polimerizacién de la acrilamids, la polimeriza~
cién de una disolucidén acuosa de un mondmero de acrilamide
a una concentracién superior a unos 10% en peso, por ejem-
plo de wnos 20% en peso, va acompafiada por la formacién de
un producto en masa o gelatinoso. El cardcter gelatinoso
del producto dificulta la agitacién del sistema de polimeri
zacién y por lo tanto la eliminacién del calor de polimeri-
zacibfn. En otras palabras, se obtiene el mismo resultado
que en una polimerizacién adiabdtica en la reaccidn de poli

merizacién anteriormente descrita. Asf, el calor de polime-
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rizacién de la acrilamida, 19,8 + 0,7 Kecal/mol se convierte
en una fuente de calor que aumenta la temperatura del siste
ma de polimerizacién y el calor generado debido a la reac-
cibn exotérmica, desde luego, aumenta a medida que aumenta
la concentracién de monbmero de acrilamida en la polimerizg
cifn. El aumento prdctico de temperatura del sistema de po-
limerizacién es como sigue: gi la polimerigzacién de acrila-
mida se realiza a una temperatura de partida de 252C en wn
aparato que esté construido de modo que el calor no escape
del mismo, la temperatura mixima del sistema de polimeriza-
cién aumenta a unos 402C, unos 552C, unos 702C, unos 852C y
wos 1002C a medida que la concentracién del mondmero de
acrilamida aumenta a 5%, 10%, 15%, 20% y 25% en peso, res-

pectivamente., = = = = = = = = = = = =& = - - - .- - -—- -

En la polimerizacién de una disolucién acuosa de
acrilamida con una concentracifn relativamente alta, el sig
tema de polimerizacidn casi se solidifica y por lo tanto se
hace diffcil la eliminacién del calor de polimerizacién por
agitacién. Esto origina un aumento de temperatura del siste

ma de polimerizacibn y causa una hidrélisis del polimero

Producifdo, = = = = = = = - - - = e - e - - -
RESUMEN DE LA INVENCION

Un objetivé de esta invencién es proporcionar un
procedimiento para producir poliacrilamida que tiene un gra
do deseado de polimerizacién y un grado bastante bajo de hi

APBLigiS, = = = = = = = mt = = .-~ - ——— . == — - -
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Otro objetivo de esta invencién es proporcionar
un procedimiento para producir poliacrilamida que pueda reg
lizarse en una disolucidn acuosa de monémero de acrilamida

a una concentracidn relativamente alta, = = ~ = = = « = = =

Se han realizado varios experimentos e investiga-
ciones sobre los procesos de polimerizacién de acrilamida y,
como resultado de ello, se ha descubierto que lz amida del
4cido nitrotrispropibénico, cuya presencia en el sistema de
polimerizacién se ha considerado hasta ahora indeseable da~-
do que en tal caso disminuye el grado de polimerizacién del
polfmero de acrilamida, tiene el efecto de detener o retar-
dar substancialmente la hidrélisis del polimero que tiene
lugar debido al aumento de la temperatura del calor de poli
merizacién y al inevitable termoenvejecido después de la po
limerizacién. ILa presente invencién se ha logrado basdndose

en el anterior hallaZgo. — = = = = = = = = = = = = = = = =

Esto es, la presente invencién proporciona un pro
cedimiento para polimerizar acrilamida que comprende polime
rizar una disolucién acuosa de acrilemida en presencia de

por lo menos un compuesto de nitrégeno soluble en agua, re-

presentado por la férmula general (I): = = = = = = = = = =
N(C,HyX) 5 (1),
representado por la férmula general (II): - — = = - = - - =

R,N(C H, X), ’ (11)
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0 representado por la férmula general (III), ----- - - -
R
1~
e N-CnHan (I11)
2

en las cuales R, y R, representan cada uno -H, ~CHy & ~C e
X representa -CN, -COOH, -OH § -CONH,; y n representa un en-
tero de 1 a 4, con la condicifn de que X de la férmula gene-

ral (III) no sea -COOH cuandon es 1 § 2. = = = = = = = = -

BREVE DESCRIPCION DE LOS PLANOS

Las Figuras 1 y 2 son representaciones grificas de
la relacifn entre el perfodo de calentamiento (minutos) y el
progreso de la hidrélisis (% molar) y la relacién entre el por-
centaje de hidrélisis y la viscosidad (cps), respectivamente,

de polimeros de acrilamida. === === == = ¢ = = = = = =

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Los ejemplos de compuesto particularmente il de
los compuestos de nitrdgeno solubles en agua anteriormente
descritos, de las férmulas generales (I), (II) y (III), son
monoetanolamina (HZNOHECHaoH), dietanolamina (NH(CHQCHQOH)Q),
trietanolamina (N(CHQCHZOH)3), dcido nitrotrispropiénico
(N(CHQCHZCOOH)3), emida de 4cido nitrilotrispropibnico
(N(CH,CH,CONH,) ), dimetilaminometanol (o> NCH,0H), dimetil-
aminoetenol (Gi3 SNCH,CH,O0H) y dime'bilamingpmpionitrilo
((CH3)2NCH20H20N). Pueden también utilizarse la urea
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(HZNCONHZ), la glicina (NHZCHZCOOH) ¥ la beta~alaning -
(NH20H20H2000H), pero no se prefieren dado que se ha confirma-
do experimentgimente que son inferiores al grupo mencionado de

compuestos de nitrégeno en la inhibicién de lag hidrélisis, - =

AUn no es totalmente claro por qué los compuestos
de nitrégeno solubles en agua anteriormente descritps, de las
férmulas generales (I), (II) y (III) detienen o inhiben la hi-
drélisis del polfmero en el termoenvejecido del producto. Sin
embargo, dado que la hidrélisis del polfmero producto es inhi-
bida por la presencia del compuesto de nitrégeno anteriormente
descrito, de las férmulas generales (I), (II) y (III), en la
polimerizacibn prictica de acrilamida, la polimerizacién en di
solucidén acuosa de acrilamida puede conducirse o realizarse
con una alta concentracién de monémeros, por ejemplo a una con
cenfracidn de unos 10 a 30% en peso, preferentemente wmos 18 a
25% en peso, sin ser acompafiada por las dificultades anterior-

mente deseritas. — = — = — = = = — = - m . h - — - -

La cantidad de compuesto de nitrégeno de las férmu
las generales (I), (II) y (III) depende en cierto grado del gé
nero del compuesto de nitrégenoc y de la concentracién del moné
mero pero es usualmente de unos 0,1% en peso a unos 3% en peso
y, preferentemente, de unos 0,3% en peso a unos 2% en peso, ba,
sado en la centidad del monémero. En la polimerizacién de acri
lamida a la que se ha afladido previamente el compuesto de ni-
trégeno anteriormente descrito, juega un papel extraordinaria-
mente importante el control del pH del sistema de reaccidn.

Hasta ahora se ha considerado que la presencia del compuesto
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de nitrégeno en el sistema de polimerizacién disminuye el pe-
80 molecular del polimero resultante debido a un efecto de
transferencia de cadena. Sin embargo, en la presente inven-
cibn, puede obtenerse un polfmero de acrilamida sin provocar
disminucién del peso molecular por control del valor de pH
del sistema de polimerizacibén. ELl pH del sistema de polimeri-
zaciln puede determinarse segin el tipo de compuesto de nitrd
geno soluble en agua de la férmula general (I), (II) 6 (III)
utilizado. Cuando se utiliza amida de 4cido nitriloirispropig
nico, el pH éptimo del sistema de polimerizacién oscila entre
unos 3,5 y wos 5,5 y, preferentemente, es de unos 4,5. Si el
PH del sistema de polimerizacién se halla fuera de la gama an
teriormente indicada, por ejemplo es superior a 5,5, tiene lu
gar un efecto de transferencia de cadena de la amida de dcido
nitrilotrispropiénico que obstruye el aumento del peso molecu
lar de la poliacrilamida producida en un grado suficiente y si
el pH aumenta adicionalmente a un valor demasiado alto, la po
ligerilamida formads empieza a hidrolizarse., Por otra parte,
si el pH es inferior a la gama descrita anteriormente, tiene
lugar la reaccién de iminacién que estd esencialmente acompa=-
fiada con acrilamida en paralelo con la reaccibén de polimeriza
cién de la acrilamida y la formacidén del enlace.intermolecu-

lar de las acrilamidas origina la formacién de polimeros inso

Jubles indeseableS, = = = = = w m = - o m v - = =

La acrilamida que se uftiliza como materia de par-
tida en esta invencién puede ser mondémero de acrilamida obte-

nido en un proceso convencional de produccién o puede ser un
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monémero recristalizado de acrilamidf, = = = = = = = = = = =

Cuando se polimeriza un monémero de acrilamida en
un proceso convencional y el polfmero de acrilamids formado

por la polimerizacidén se somete a termoenvejecido, la hidréli

sis del polimero avanza gradualmente y la viscosidad de la di

solucién acuosa del polfmero aumenta también a medida que pro
gresa la reaccién de hidrélisis. Sin embargo, por medio del
procedimiento de esta invencibén se detiene o se inhibe tal hi
drélisis y por lo tanto no se observa aumento substancial de

la viscosidad de la disolucidén acuosa del polimero. - — « =

Es conocida la polimerizacién misma de un mondme-—
ro de acrilamida en wn medio acuoso, esto es la polimerizacién
en disolucién acuosa de un monémero de acrilamida. Por ello,
pueden utilizarse en la presente los conocimientos convencio=
nales relativos a las polimerizaciones conocidas si la utili-
zacibén no es contraria a las enseflanzas y al espiritu de esta
invencién. Son ejemplos de los inicisdores ée polimerizacidn
especialmente preferidos que pueden utilizarse en el ﬁrocedi—
miento de esta invencidén los compuestos azo solubles en agua
tales como 2-ciano=-2~propilazoformamida, hidrocloruro de
2,2'~azobis(2-amidinopropano), 4,4'-azobis(4cido 4-cianovalé-
rico) y similares. El uso del mencionado iniciador de polime-
rizacién proporciona ventajas puesto que la reproducibilidad
de la polimerizacibén es muy superior y ademids no se observa
la formacién de materia inscluble en el secado térmico del po
lfmero formado. Sin embargo, en el procedimiento de esta in-

vencidn, pueden utilizarse, desde luego, otros iniciadores de
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polimerizacibn tales como, por ejemplo, un iniciador de polime
rizacién del tipo oxidacién-reduccién de amine terciaria solu
ble en agua perdxido soluble en agua, un perdxido soluble en
agua sulfito soluble en agua y wa iniciador de polimerizacidn
del tipo oxidacién-reduccién de bromato soluble en agua sulfi
to soluble en agua. Estos iniciadores de polimerizacién son
inferiores a los anteriormente descritos compuestos azo solu-
bles en agua, desde el punto de vista de la reproducibilidad
de polimerizacién y la inhibicién de la formacién de una batg

rfa insoluble con el secado y, por lo tanto, no se prefieren,

La temperatura de polimerizacién puede elegirse
gpropiadamente pero, utilizando un compuesto azo soluble en
agua como iniciador de polimerizacién, para obtener un polime
ro de acrilamida como floculante, es especialmente preferido

polimerizar el mondmero a una temperatura de unos 20 a 402C.

~ El peso molecular del polfmero de acrilamida asf

obtenido es superior a unos 5.000.000, = « = « = = = = = = -

En la polimerizacién pueden aplicarse téenicas
conocidas de polimerizacibén. Sin embargo, en una polimeriza-
cién acuosa de un mondmero de acrilamida a una concentracién
relativamente alta, el sistema de polimerizacibn puede agitar
gse de una maners convencional antes de la polimerizacibn o en
el primer estadio de la polimerizacibén pero, a medida qué pro,
gresa la polimerizacién, el polimero de acrilamida formado se
convierte en una materia gelatinosa que contiene agua, como

se ha descrito anteriormente, y por lo tanto se hace imposi-
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ble proseguir la agitacién del sistema de polimerizacién. Por
ello, desde este punto de vista, en un proceso convencional

de polimerizacién en disolucidén acuosa se considera que la po
liacrilamida producida tiene un grado no uniforme de distribu

cibn de la polimerizacién debido a la falta de uniformidad

el control de temperatura. A fin de impedir la formacién de

un polimero de acrilamida que tenga un peso molecular-no-. .
usual, se realiza la polimerizacién de formé positiva en un
estado adiabdtico, por lo que puede obtenerse un polimero que
tenga un grado wiforme de polimerizacién. Sin embargo, no es
suficiente s6lo el uso de un reactor de polimerizacidén que
tenga unos medios termoaislantes como medios'adiabéticos para
el gistema de polimerizacibén. Esto es debido a que un reactor
de polimerizacibn de escala prdctica tiene cierta capacidad
térmica y por lo tanto la temperatura de la porcién del siste
ma de polimerizacién que estd en contacto con la pared inte-
rior del reactor de polimerizacién o cerca de la pared del
reactor de polimerizacién es, de hecho, inferior que la tempe
ratura del centro del sistema de reaccién incluso si la tempg
ratura del sistema de polimerizacién se aumenta debido al ca-
lor de polimerizacidn del sistema. Por ello, a fin de mante-
ner el sisﬁema de polimerizacidén en condiciones adiabdticas
completas, por control del sistema de polimerizacién de modo
que la temperatura del reactor de polimerizacibn sea igual
gue la temperatura del centro del sistema de polimerizacién,
se requiere calentamiento externo. Ademéds, segin los conoci-
mientos convencionales de la reaccién de polimerizacidn, gi

se desea formar un polimero que tenga un peso molecular infe-
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rior con superiores temperaturas de polimerizacién pero en el
procedimiento de esta invencién la reduccién del peso molecu~
lar del polimero producido no se observa ni si la temperatura
del sistema de polimerizacibn se deja aumentar (por ejemplo
cusndo la polimerizacién se realiza en un estado adiabdtico
en el que la concentracibén inicial de un monbmero es de 20%
en peso, la temperatura del sistema de polimerizacién aumenta
en unos 602C o, en otras palabras, la temperatura del sistema
de polimerizacién alcanza unos 802C incluso si la temperatura

del sistema de polimerizacién es de 202C al inicio de la poli

merizacidén) y ademds si se calienta el reactor de polimeriza-

cién. Ta razén de ello no ha sido ain confirmada pero se cree
que la viscosidaed del sistema de polimerizacifn aumenta extre
madamente y, debido al efecto de gel provocado por la mayor
viscosidad, tiene lugar la reaccilén de polimerizacién prece-

dente sobre la accién de detencifn, = = = =« = = = = = = = = =

BEsto es, al poner en prédctica el procedimiento de
esta invencién que tiene las caracteristicas anteriormente
descritas, puede producirse fécilmente poliacrilamida que
substancialmente no tenga una porecién parcialmente hidroliza-
da ¥y puede cumplirse suficientemente el requisito de que se

trate de una poliascrilamida no idnica, = = = = = « = « = = =

Los siguientes ejemplos se dan para ilustrar la

- invencién con mayor detalle. A menos que se indique de otra

forma, todas las partes, porcentajes, relaciones y similares

10 SON €N PEE0. = = = = = = = = = « = = = “ - - - - - - - - =
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Ejemplo 1 de Referencia -

En la Pigura 1 de los planos anexos se ilustra la
relacién entre el perfodo de calentamiento y el progreso de
la hidrdlisis cuando se coloca poliacrilamida en una atmpsfed ’
ra a 952C. En esta Figura, la Curva g ilustra el estado de la
hidrélisis de la poliacrilamida preparada por medio de un pro
cedimiento convencional de polimerizacién por termoenvejecido
y la Curva b ilustra el estado de hidrflisis de la ﬁoliacrilg
mida preparada por adicidn de 1% en peso de trietanolamina bg

sada en la cantidad de acrilamida segln esta invencién cuando

el polfmero se somete al mismo termoenvejecido. Como se obser -

va claramente de los resultados, la presencia de triéfanolaml
ne es eficaz para detener la hidrélisis incluso si se calien:
ta el sistema de polimerizacién., Tal tendencia se observé tam
bién al utilizar otros compuestos de nitrégeno tales como se
han descrito anteriormente como los compuestos de nitrégeno
especfficos. Ademds, lg medida de la hidrélisis se explicard

en el Ejemplo 2 de Referencia, = = = = = = = = = = = = = = =

Ejemplo 2 de Referencia

En la Figura 2 se ilustra ls relacién entre el
porcentaje de hidrélisis y la viscosidad de la disolucién
acuosa de un polimero de acrilamida que tiene una concentra-
cién de 1% en peso. Cinco tipos de poliacrilamidas'parcialmeg
te hidrolizadas que tenfan diferentes éoréentajes de hidr6li- :
sis se prepararon por hidrélisis de poliacrilamida’que tenfa

un peso molecular de unos 8.000.000 con un 4lcali y la visco-
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sidad de una disolucidén acuosa al 1% de cada poliacrilamida
se midié en centipoises, ilustréndose los resultados por me~

dio de la LlIinea continua de la Pigura 2, = = = = = « = = = =

Por otra parte, en la Pigura 2 sge ilustra por me-
dio de la lfnea discontinua el estado de la poliacrilamida
preparada en el ejemplo siguiente sin afladir el compuesto de
nitrégeno soluble en agua. De la tendencia de la linea discon
tinua, puede comprenderse que el estado presentado por la 11~
nea discontinua se hace casi igual al estado de la linea con-
tinua a medida que aumenta el porcentaje de hidrélisis y tam-
bién dado que la lInea discontinua estd dispuesta encima de la
1fnea continua (o en el lado de alta viscosidad) puede com-
prenderse que el peso molecular del polimero de acrilamida

preparado en el Ejemplo es superior a 8.000.000, = — = - —~ -

' La medida del porcentaje de hidrélisis realizada
en los anteriores Ejemplos de Referencia y en el Ejemplo si-
guiente se realizé por medio de una titulacién potencioméiri-~
ca. Ademds, se realizd la medida de la viscosidad de la diso-
lucién utilizando un viscosfmetro Broock Field con rotor del

N2 2, a6 rpmy 2580, = = = = = = m m e e - -

Ejemplo 1

Una mezcla de 100 partes en peso de acrilamida y
1,0 parte del compuesto de nitrégeno indicado en la tabla que
gsigue a continuacién, se sometié a una polimerizacién en diso

lucién acuosa y se midid el estado de progresgién de la hidré-
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lisis, La polimerizacién se realizé como sigue: en 770 g de
agua purificada con una resina de intercambio ibnico se disol
vieron 220 g de acrilamida. La disolucidén se vertié en un
reactor Dewar de 2 litros y entonces la temperaturs de la di-

gsolucibn se ajusté a 302C. Después de que el pH de la disolu=

eibn se nubo ajustado a 4,5, se desplazbé con nitrégeno gaseo-

so el aire del sistema de reaccibén y entonces se afiadieron al
sistema 10 ml de unae disolucibn acuosa de hidrocloruro de
2,2'-azobis(2-amidinopropano) al 1% en peso. Acabado el perio
do de introduccidbn, la polimerizacién avanzé ridpidamente y la
temperatura del sistema de polimerizacién alcanzdé la tempera-
tura méxima, unos 952C. En este momenté, el polimero gelatino
s0 producido se extrajo y se dividié inmediatamente en cuatro
porciones, una de las cuales se enfrié j las otras tres se ca
lentaron en un bafio de aire a 952C durante 2 horas, 4 horas y
8 horas, respectivamente (termoenvejecido). EL porcentaje de
hidrélisis de cada porcién del polimero y el aumento de visco
sidad de una disolucién acuosa al 1% de cada porecién del poll

mero se indican en la siguiente tablag. — = =« = = = = « w ~ -

Tiempo de Porcenta Aumento
Compuestc de nitrégeno _ calenta- Jje de hi de vis~
soluble en agua miento drélisis cosidad

(horas) (% mol) (%)

Monometanolamina 0 0,3 0
2 0,3 0
4 0,3 4
8 0,3 4
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Tiempo de Porcenta Aumento

Compuesto de nitrégeno calenta~ je de hi de vis-
goluble en agua miento drélisis cosidad

(horas) (% mol) (%)

Dietanolamina 0,4 0
0,4 4
0,5 0
0,5 0
0,2 0
0,1 11
0,1 1
0,2 11
0,3
0,6
0,7
0,8
0,2
0,1
0,2
0,5

Trietanolamina

Dimetilamincpropionitrilo

Acido nitrilotrispropiénico

® H~ M S O MO PN O N O

~ B~ O O & H~ 1 O

Amida de 4cido nitrilotrispro
pidénico

0,1
0,1
0,1
0,2
0,3
0,5
0,7

Dimetilaminometanol

o P~ N O O B~ N O
O O V1 O NN W W O
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Tiempo de Poreenta Aumento

Compuesto de nitrégeno calenta- e de ni ge vis-
soluble en agua miento _  drflisiS cosidad

(horas) (4 mo1) (g

Dimetilaminoetanol 0 0,3 0
2 0,6 3.
4 0,7 5
8 0,7 5
Ninguno 0 0,9 0
2 1,5 9
4 2,4 28
8 3,7 T2
Glicina 0 0,2 0
e 0,4 20
4 1,3 28
8 3,2 84
5y5'-dimetilhidantoina 0 0,1 0
2 0,7 4
4 1,2 54
8 3,5 123
Urea, 0 0,6 0
2 1,3 28
4 1,4 44
8 3,7 72

Ejemglo 2

Una mezcla de 100 partes en peso de acrilamida y

2,5 partes de la amida de 4cido nitrilotrispropiénico se so



10,

15,

- 19 -

metid a una polimerizacién en disolucién acuosa como sigue:
180 g de acrilamida se disolvieron en 810 g de agua purifi-
cada con una resina de intercambio idénico y la disolucidn
resultante se virtié en 4 reactores iguales al utilizado en
el Ejemplo 1. La temperatura de la disolucién se ajusté a
402C. Después de ajustado el pH de la disoluciébn = 4,5, 5,0,
5,5 y 6,0, respectivamente, el aire del reactor se desplazé
con nitrégeno gaseoso. Entonces se afiladieron a cada uno de
los cuatro sistemas 10 ml de una disolucién acucsa de hidro
cloruro de azobis(amidinopropano) al 0,5% en peso. Acabado
el perfodo de introduccién, tuvo lugar la polimerizacién y
la temperatura del sistema de polimerizacibn alcanzé la tem
peratura mixima. En este momento, se extrajo el polimero ge
latinoso producido para determinar el porcentaje de hidréli
gis y el aumento de viscosidad de la disolucidn acuosa al

1%. Los resultados obtenidos se indican en la tabla siguien

te- ----------------------------
Materia insolu
Porcentaje de ble en agua en
pH hidrélisis Viscosidad el polimero ¥
(% mol) (cps)
4,0 0,3 3.300 X
4,5 0,2 2,900 0
5,0 0,5 3.100 0
5:5 0,5 2.900 0
6,0 0,2 1.800 0
Nota

*: Se disolvié 1 g del polfmero seco en polvo en 1 li~
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tro de agua y la disolucién se filtré con rejilla metédlica
de 80 mallas. "X" significa que permanecfa sobre la rejilla
metdlica una materia insoluble en agus y empapada de agua y
"0 gignifica que no se observaba materia insoluble en agua

5e sobre la rejills metdlicae = = = = =~ = = = « = o v e =

Si bien la presente invencibn se ha descrito en
detalle y con referencia a sus realizaciones especfficas,
resultard evidente para los entendidos en la técnica que
puedenrealizarse muchos cambios y modificaciones en la misma

10; sin salir de su espiritu y alcance. = — = = = = = = = = = =

Se declaran de novedad y propiedad para Espafla,

sus territorios y plazas de soberanfa, las siguientes: - -

REITVINDICACIONTES

15. 1e— Procedimiento para producir un polimero de
acrilamida, soluble en agua y de alto peso molecular, por
polimerizacién de acrilamida en un medio acuoso con alta
concentracidén, caracterizado porque comprende polimerizar di
cha acrilamida en presencia de por lo menos uno de los com-

20. puestos de nitrégeno solubles en agua representados por la

férmula general (I) = = = = = = = o = .- m - - =

%
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por la férmula general (II) = = = ~ = = = = = = = = = = - -
RyN(C,H, X), (11)
o por la férmula general (III) = = = = = = = = = = = = = = =
M ~pe u, x (III)
R”/’ n2n
2

en las cuales R; y R, representan cada uno -H, -CH3 6 -02H5;
X representa -CN, -COOH, -OH § -CONH,; ¥ n es un entero de
1 a 4 con la condicién de que X de la férmula general (III)

no sea =COOH cuandon es 1 6 2. = = = = = = = - o = = = = = ~

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque dicha polimerizacién se conduce o reali-

za en un estado neutro o en un estado 4cid0. = = = = = = =

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca~
racterizado porque la concentracién de dicha acrilamida en

el medio acuoso es superior a unos 10% en peso, = = = = = =

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca~-
racterizado porque dicho compuesto de nitrégeno soluble en
agua se halla presente en una cantidad de unos 0,1% en peso

a unos 3% en peso basado en la cantidad de dicha acrilami-

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-

racterizado porque dicho compuesto de nitrégeno soluble en

=
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agua es etanolamina, dietanolamina, trietanolamina, 4cido
nitrilotrispropiénico, amida de 4cido nitrilotrispropiénico,
dimetilaminometanol, dimetilaminoetanol o dimetilamiriopro~

pionitrilos = -~ = = = = = = = ~ === - - === - -

6.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca~
racterizado porque dicho compuesto de nitrégeno soluble en
agua es amida de 4cido nitrilotrispropiénico y el pH del

sistema de polimerizacién se mantiene a unos 3,5-5,5. - - -

7.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque dicha polimerizacién se conduce en pre-

sencia de un iniciador de polimerizacibn, — - = = = = = = ~

8.~ Procedimiento segin la reivindicaeién 7, ca-
racterizado porque dicho iniciador de polimerizacibn es 2-
~ciano~2-propilazoformamida, hidrocloruro de 2,2'-azobis(2~-

—-amidinopropanc) 6 4,4'-azobis(4cido 4~cianovalérico). - =

9.- Procedimiento segin la reivindicacién 8, ca-
racterizado porque la polimerizacién se conduce a una tem-

peratura de 20 & 4020, = = - — = - = - = - = - = = - =~ -

10.~ "PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR UN POLIMERO DE
ACRITAMIDAY, = = = = = - e m e e e e e e o = = = =

Todo ello conforme se describe y reivindica en

la presente memoria que consta de veintitres hojas, folia~

/4’/
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das y mecanografiadas por una sola de sus caras, y de una

lémina de dibujos gque la ilustra.

/\ﬁwww(
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