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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR SALES DE POLIETILENPOLIAMINAS

2 T

Tolicitonts;: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entided alemans, resi-
dente en Leverkusen-Bayerwerk, Repiblica Federal

Alemana,
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Ya es conocido que las polietilenpoliaminas,
por ejemplo, dietilentriamina, trietilentetramina, tetra-
etilenpentamina o pentaetilenhexamina y hexaetilenhexamina
se pueden condensar con diclorcetano y lejie sbédica a sﬁ-

les de polietilenpoliamina de alto pesc molecular, véase
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por ejemplo la patente espafiola 287.839. Estas sales. de poli-
alqpilenpoliamiﬁas son adecuadas como agentea de floculacién
catiénicos, |

Un cempo importante para el empleo de estos agenteas
de floculascién ees le precipitacidén de fibras finas y limos de
la pulpa de papel en la fabricacién de papel, de manera que &
le salida del tam{z del papel existan menos sustancias orgénicas
y el filtro del bapel se desagueiméé répidahente ¥y, como viene
més seco del tamfz del papel, ee Secan también mAs rapidamen~
te.

Una dificulted en estos agentes de floculacién con-
siste sin embargo en que, por une parte, su eficacia como agep- .
e de floculacién sumenta éor su peso moleculaf, pero, por otye
parte, aegﬁn-augenta el peso molecular se dificulta su trans-
porfe y eplicacién debido 8 la mayor viscosidad. Ante todo &
temperatﬁras bajas aumenta la viscosidad de estos productos en
un grado tal que los operasiios tienen dificultadés con las
bombas y la dosificacién de las soluciones de alta viecosidad.
Estas dificultades no son las gue presentan las sales de polif
etilenpoliamina de baja viscosidad, pero en cambio tienen la
desveniaja de una menor actividad, por 1o‘que ge han de empleer
en mayores cantidades para lograr el mismo grado de deshidre-
tacién.

Se ha descubierto aehora que se puede mantener y hase |
ta superer la alta eficacia de las sales de polialquilenpoli-
emine de alte viscosided, también con viscosidades considera= |
blemente inferiores, si primeramente las sales de polialquilen—
poliamine de alta viscosidad ae'prepa;aq en 1a forme usual,
por ejemplo, segﬁn la patente espafiole 287.93§ arribe ﬁenoio-
naga y estas aalés de polialquilenpoliamina, altamente visco- -
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gas, se someten a continuacién a una degradacién de la visceo-
gidad mediante un ulteri&r tratamiento térmico en un récipien-
te de reaccién cerrado a temperaturas de 100-1802C y preeiones
de 2 a 10 atmésferas. 4 | ‘

La presente invencién ge refiere, por lo tanto, a
un procedimiento para la obtencién de sales de polietilenpo-
lieming de viscosidad relativamente baja y sin embargo.de ale
to efecto de retencién; el procedimiento se caracteriza por-
que sales de polietilenpolismina de viscosided alta se some-
ten a una disociacién térmice mediante calentamiento en reci-
pientes de reasccidén cerrados, a 100-186QG, preferentemente
105-1202C, bajo preéiones de 2 a 10 atmbésferas, hasta que se
heys alcenzado la viscosidad deseada.

Las sales de polialquilenpbliamina, oﬁtanidas se~
gﬁn la, pregente invencién, con viscosidades relativamente bae
Jas, son aquellas que en solucién acuosa 'al 25 % aproximada~
mente (calculado sobre la polialquilenpoliamina) a 25¢C, tiee

nen una viscosidad de 300 a 600 cP. :
Como productos de partida en el procedimiento de ls

presente invencién se emplean sales de polialquilenpoliamine
de las cuales una solucién acuosa al 25 % aproximadamente
( calculado sobre la polialquilenpoliamine 1libre) a 252C se

encuentra por encima de 900cP y asciende preferentemente a

900-10.000 cP,
El procedimiento de la presente invencién se reall-

z8, por ejemplo, preparando une solucién de sal de polialquie-

lenpoliamina, que ya gelifique en frio y de este manera, en

‘un caso normél, pea inutilizable para su ulterlior procesamien-

t0 como agente de floculacidén y ésta se calienta & continuge

cién en una caldera de reaccién cérrada bajo presiones de 2 a
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10 atmésferas q temperaturas de 100 a 18020, préferenpomento
a 105~1209C, hasta que la solucién acuosa tenga 1la viauomidud'
deseada, Si la pregsién se ha de encontrar por encima de la
presifén de vapor prevaleciente g la temperatura de trabajo,
se puede 'aumentar a la presién deseada mediante introduceién
de gases ineftes, por ejemplo, nitrégeno.

Con ayude de la disociécién térmica,ée la presente
invencién sge pueden transformer tembién los productos de con=

densacién de polialquilenpoliamina que no se han desarrollado

| correctamente, por ejemplo, que debido a un error de la dosi-

ficacibén de dicloroetano estén totelmente gelificados y ya
no se pueden agitar en frio, en soluciones de aplicacién nore
mal sin partes gelificadas. In tales casos se aplican conve-
nientemente temperaturas més altas, por ejemplo, 1502C, ¥y
pregiones de 6 atmbésferas; el calentamiento se sigue realizan-
do hasta que se haya formado una solucién de sal aminica de
baja viscosidad que ;sté libre de partes gelificadas.

+ En caso de que la disociacién térmica haya progre-

gado demasiado se puede sumentar la viscosidad de las sales

. de polialquilenpoliamina de viscosided demasiedo baja mediante

adicién de dicloroetano nl valor de viscosidad deseado.

'~ 'Las partes indicadas en ei ejemplo dado a continua-
c¢ién, son partes en peso, siempre que no se indique otra CO=
sa. |
EJEMPLO ,
' A 1.650 partes de una mezcla de pentmetilenhexamina,
hexaetilenhexamina, hexaetllenheptamina, heptaetilenheptamina
y etilendiamina (proporcién en peso de los componentes

43 : 14 : 8 : 22) que se encuentra en un recipiente cerrado

provisto de egitador, y 200 partes de agua, se agregan pri-
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' Gonvenios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye

meramente en el plazo de 2 a 3 horas, a 1208C y 2 a 5 atmésee
feras, 600 partes de dicloroetano, y a continuscién, en el
plazo de 3 horas y simultaneamente, 500 partes de dicloroete-
noy 900 partes de lejia sbédica acuosa al 50 ¢ y 2.600 partes |
de agua. Después se condensa la mezcla de- reaccidén a 11020
mediante lenta dosificacién de 100 partes més de dicloroste~
A0 haste una viscosidad de 500 ¢P a 1102C.(=5(000 cP a 250C),
| El producto de condensscién ssi obtenido se egi-
ta e continuacién durante 3 horas a 110-1142¢, bajo una pree
aién de 2 a 3 atmésferas. Se determinz al mismo tiempo en
forme continua la disminucién de la viecosidad. Tan pronto
como la viscosided de la mezcla de reaccidén haya bajado a
115 ¢cP, a 11420, (=530 ¢P a 259C), se interrumpe la diso-
o;acién.térmioa ¥ la mezcla de reaccién se enffia a tempe-
rafura ambiente, E1 producto de condensadién, as{ obtenido,

se destaca por un excelente efecto de retencién.

Descrita suficientemente la naturaleze del invento,
asfl como la manera de reglizarse en la préctica, debe hacer-
se constar que las disposiclones eanteriormente indicadas son
ausqeptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio fundamental. También se hace constar que el
invento corresponde a una solicitud de patente.presentada en
Alemania con el ne P 23 51 754.6 ag 16 de octubre de 1.973;

acogiéndose por lo tanto a los beneficlos que conceden los

la esencla del referido invento por 1o que se solicita Phten-'
te de Invenclién por 20 afios en Espaffa, sobre: PROCEDIMIENTO
PARA PREPARAR SALES DE POLIETILENPOLIAMINAS; caracterizédndose

por lo siguiente:
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1,= Procedimiento paré preparar salés de polietilend -
poliaminas, c§n viscogidad relativamente baja:y, sin embargo,
con un alto efecto de retencién; caracterizado porque sales
de polietilenpoliamina de viscosidad méds alta se someten a
une disociacién térmica por calentamiento de sus soluciones
acuosas en recipientes de reaccién cerrados, a temperaturss
de 100 a 1802C, bajo presiones de 2 a 10 atmésferas. _

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, oca~
racterizado porque como sales de polietilenpoliemina de viscod
gidad més alta se empleesn aquellss cuyas soluciones acuosas
al 25 % aproximadamente, calculado sobre la’polialquilenpo=
ligming libre, a 252C, muestran una viscogidad % 900 cP y
porque la disociacién térmice se realizg hasta que las sales
de polialquilenpoliamina de baja viscosidad obpenidas en
solucién acuose aproximadamente al 25 %, a 252C, tengan una

viscogidad de 300 a 600 cP.

3.~ Procedimiento pars preparar sales de polietilen
polieminas, tal y como queda sustancialmente descrito en la .
pregente Memoria.
Egta Memoria consta de 6 hojas escrités a mquina
por una sole cara.’ -
vagesa, 16 OCT. 1074

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, T
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