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de preparacibn ;'y . estabilizacibén de polimeros de acrilami-

nado, exento de haldgeno (o sus sales metdlicas alcalinas),
‘que contiene el polimero, el producto resultante es una emul-

sidén de agua en aceite de un polimero de acrilamida catibénico

reaccidén de una amina secundaria con formaldehido y después

‘estos métodos debe estar limitada por la viscosidad del po=

Esta invencidn se refiere a un método nuevo mejorado

da catiénicos, solubles en agua, por reaqcién de un aducto
de formaeldehido con una emulsibén de agua en aceite que con-
tiene disperso en ella un polimerp de acrilamida finamente di

vidido, seguido de tratamiento con un &cido inorginico 0xigg-

El aducto de formaldehido se prepara haciendo reaccionar for—
maldehido con una amina secundaria. Cuando el ‘aducto de for-

maldehido-amina secundaria ge hace reacciqnar con la emulsidn

finamente dividido. \

En la patente estadounidenseA2.328.901 se describe la

1a reaccibn del aducto as{ formado con una acrilamida polimé-
fiqa soluble én agua.

Se han presentado graves problemas en estos métodos de
la técnica anterior. Como la polia¢filamida se encuentra en

solucidn acuosa, la concentracién de productos obtenidos por

1iméro.‘00n objeto de eliminar este factor de baja concentra—
cibn, también se ha trabajado sobre la preparacién de poli-
meros de acrilamida gblidos, modificados catildnicamente. Sin
emﬁargo, mediante el uso de un polimero sélido el usuario se
encuentra con que se necesifan unos tiempos extréordinaria—v
mente largos para solubilizar estos mroductes.

‘ El métédo de esta invencidn consiste en preparar el

aducto de formaldehido y después hacer reaccionar el aducto

con una emulsidn de agua en aceite que contiene disperso en
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ella un polimero de acrilamida finamente dividido, seguido de
la adicidén de un Acido inorgénico oxigenado, exento de hald-
geno, para provocar la estabilidad. El método de esta inven-
cién proporciona a la técnica un método nuevo y mejorado de
preparacidn de polimeros de acrilamida catibnica estable en
un corto periodo de tiempo, asi como un polimero con propie-,
dades mejoradas a altas concentraciones, que puede ser inver:
$ido eﬁ soluciones acuosas en cuestiﬁn de segundos. En sesta

invencidn no es necesario utilizar operaciones de precipita-

cibén o secado. Asimismo, tampoco es necesaria ninguna opera—

cibén de disolucién laboriosa, Por lo tanto, esta invencién

proporciona a la técnica un método mis econdmico de obtener

polimeros de acrilamida catilnicamente modificados.

Esta invencidn prpporciona un método para aumentar la
estabilidad de una emulsién de agua en aceite de un polimero
de acrilamida catibnicamente modificado, finamente dividido,
siendo preparado dicho polimero esencialmente mediante las
giguientes etapasz.

A. Preparacibén de una sclucidn acuosé de formaldehido y una
amina secundaria que contiene de 2 a 8 Atomos de carbono,
siendo la relacidén molar de formaldehido a amina secunda-
ria de 2 a 8 4tomos de carbono de 10:1 a 1:10;

B, Adicidn del aducto de formaldehido preparado en la Etag-
pa A a dicha emulsidn de agua en aceite de un polimero de
acrilamida finamente dividido; en cantidad suficiente pa-
ra dar una relacidn molér de aducto de formaldehido a po=
1fmero de acrilamida comprendida entre 10:0,1 y 0,1:10 y

C. Mezcla del aducto de formaldehido y dicha emulsién de agua
en aceite de un polimero de acrilamida finamente dividido

durante un periodo de tiempo suficiente para producir una




10

15

20

25

30

‘ciente para producir una emulsidn de agua en aceite de un po-
mayor estabilidad,

ble de agua en aceite de un polimero de acrilamida catibnica~

emulsidn estable de agua en aceite de un polimero de acril]

i

amida catidnicamente modificado, finamente dividido;
y después dicho método comprende la adicidn a dicha emulsidn
de aéua en aceite de un polimero de acrilamids catidnicamen—
te modificado y finamente dividido de un &cido inorgénico

oxigenado exento de haldgeno o sus sales metélicas alcalinag

con objeto de ajustar el pH de dicha emulsidén de agua en acei

T

te a un valor comprendido entre 1 y 7, durante un tiempo sufi
limero de acrilamida catidnicamente modificado que presenta
Esta invencidn también proporcions una emulsidn esta-

mente modificado, finamente dividido, que comprended

A. Una emulsidn de agua en aceite de un polimero de acrilami-
da finamente dividido que contiene de 10 a 50 % en peso
de polimero de acrilamida, 25 a 75 % en peso de agua, 5 a
70 % en peso de un liquido hidrdfobo y de 0,1 a 5 % en pe~
so de un agente emulsionante de agua en acéite, que se ha
hecho reaccionar cons

Be Una cantidad de solucidn acuosa que contiene de 0,1 a 55 %
en peso de un aducto preparado a partir de formaldehido ¥y
una amina secundaria de 2 a 8 Atomos de carbono, siendo.
formado dicho aducto en la reacecibén de una solucidn acuosa
de formaldehido con una amina secundaria de 2 a 8 &tomos
de carbono, en relaciones molares comprendidas entre 1:10 '
¥ 10:1, de manera que la relacién molar de dicho aducto
de formaldehidoAa dicho polimero de acrilamida es de 2:1 a

1:2.
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de la emulsidn. El intervalo mis preferido es de 70 a 80 %

C. Un Scido inorginico oxigenado, exento de haldgeno, de ma- |
nera que el pH final de dicha emulsidn estable de agua en
aceite de polimero de acrilamida finamente dividido estd
comprendido entre 0 y‘7.

Las emulsiones de agua en aceite de polimero de acril-

[]

amida finamente dividido Gtiles en esta invencidn son estable
pero al‘mismo tiempo contienen cantidades relativamente gran-—
des de polfmero, Los polimeros dispersos en la emulsién son
bagtante estables cuando el tamfio de particula del polimero

estéd comprendido entre 2 milimicras y unas 5 micras. El tama-

fo de particula preferido estd comprendido entre 5 milimicras
v 3 micras,
'_ La emulsidn estable de aguaAen aceite comprende: 1.
una fase acuosa; 2. un liguido hidréfobo y 3. un agentevemul—
sionante de ia emulsibn agua en aceite.

Le emulsién que contiene el polimero de esta invencidn
comprende una fase acucsa que constituye entre el 30 y el
95 % del peso-de la emulsidén. La fase acuosa se define como
la suma de polimero o copolimero y el agua presente en la

composicibn, El intervalo preferido es de 70 a 90 % del peso

del peso de la emuslidn.

La concentracidn de polimero en la emulsibn oscila
entre 10 y 50 % en peso. Un intervalo preferido es entre 25
y 40 % del peso de la.emulsiln, Bl intervalo més preferide
es entre 25 y 35 % del peso de la emulsiln.

Para los fines de esta invenciln, el término polimero
de.acrilamida incluye los homopolimeros de acrilamida y los
copolimeros'que contienen p&r lo menos un 20 % y preferible-

mente un 75 % en peso de acrilemida. Los polimeros de acril~




1 | amida mis convenientes utilizados en la prictica de esta iné
veneibn son la poliacrilamida y sus copolimeros gsolubles en
.agua, preparados por polimerizacidn de acrilamida con mond-

“meros tales como, por ejemplo, Acido aerilico, Acido meta-

5 I erflico, anhidrido maleico, acrilonitrilo, o metacrilato de

.| dimetilaminometilo. Un polimero de acrilamida también.&tilj
en la préctica de esta invencién es la poliacrilamida hidré—

‘ lizada qie contiene de 1 a 50 % de los grupos carboxamida
'briginales hidrolizados a grupos carBoxilo. Los pesos moleéu"

10 -;ares de estos polimeros y copolimeros son superiores a

500.000. |

El peso molecular de los polf{meros de acrilamida an-

'tes descritos puede variagr entre amplios limites, v.g. entre

o 10,000 y 25.millones. El polimero de acrilamida preferido ti¢-— ‘
18 " ne un peso molecular superior al millén,

La fase orghnica u oleosa de la emulsibn comprende un
|- 1{quido hidréfobo inerte. El 1fquido hidréfobo constituye

entre 5 y 70 % del peso de la emulsibn. ELl intervalo prefe—

rido es entreIS y 30 % del peso de la emulsién. El intervalo

20 més preferido estd comprendido entre 20 a 30 % del peso de

la emulsidn,

Los aceltes utiligados pare preparer estas emulsiones
pueden ser seleccionados entre un amplio grupo de liquidos
orghnicos que incluyen hidrocarburos 1iquidos e hidrocarbu-~
28 ros liquidos sustituidos, Un grupo preferido de l{quidos or—
ginicos son los hidrocarburos 1l{quidos alifiticos que inclu-
yen mezclas de éompuestos hidrocarbonados aromiticos y ali-
féticos que contienen de 4 a 8§ Atomos de carbono, Asi, pue=
den utilizarse hidrocarburos 1iqﬁidos orgénicos como benceno,

30 N
xileno, tolueno, aceites minerales, querosenos, naftas y,
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en ciertos casos, petréleo. Un aceite especialmente Gtil -

desde el punto de vista de sus propiedades fisicas y quimi-

cas es el disolvente isoparafinico de cadena ramificada ven-

dido por Humble Oil and Refinery Company bajo el nombre co~
mercigl de “Igopar M". las especificaciones tipicas de este

disolvente isoparafinico de fraccidn estrecha estén indica-

dos en la Tabla I.

TABLA T
"Propiedades de la ,
especificacidn Minimas Méximas Método de ensayo
Peso especifico ‘
API a 60/60°F, .
(15,5/15,59¢) 48,0 51,0 ASTM D 287
Color Saybolt 30 - ASTM D 156
Punto de anilina, - \
OF (°Q) ' 185 (85) - ASTM D 611
Azufre, ppm - 10 ASTM D 1266 (méto
do nefelométrico)
Destilacibn, OF (°C)
Punto de ebulli-~
ci6n inicial 400 (204) 410(209)
Punto de secado - 495 (86)

Punto de inflamabi-—
lidad, OF (°C) (cu~

beta cerrada de
160 (71) - ASTM D 93

Puede.. utilizarse cualquier agente emulsionante de
agua en aceiie convencional, tal como monoestearato de sor-
bifano, monooleato dg sorbitanc y los 1lamados materiales
HLB bajo que estan todos documentados en la biblidgrafia y
resumidos en Atlas HLB Surfactant Selector. Aﬁnque los emul-
;sionantes mencionados se wtilizan en la produccidn de bue-

nag emulsiones de agua en aceite, pueden utilizarse otros

agentes tengoactivos siempre que sean capaces de producir
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~ be en la patente estadounidense 3.284.393 de Vanderhoff y

~nica de polimerizacibén establecida por Vanderhoff se sigue

1la preparacidn de emulsiones adecuadas de agua en aceite de

. poliﬁeros golubles en agua por los métodos descritos en las

Esta técnica de inversiln estd descrita en las patentes es-

estas emuléiones. El agente emulsionante de agua en aceite
se presenta en cantidades que oscilan entre 0,1 y 5,0 % del
peso de la emulsibén. El intervalo preferido es entre 1,0 y
3,0 % del peso de la emulsibén, El intervalo mis preferide
es entre 127y 2,0 % del peso de la emulsibén, Bs importante-
que el agente emulsionante seleccionado no reaccione con e}
forma;dehido o con el aducto de formaldehido.

Los polimeros considerados para uso en esta invencidn

pueden ser sintetizados en forma de emulsibn como se descri~
colaboradores, que se incorpora aqui por referencia. Ia téc-

generalmente en la preparacidén de los litex poliméricos uti-
lizados en esta invencidn.

También se considera en la practica de esta invencidn

patentes estadounidenses 3.624.019 y 3.734.873’de Anderson
y colaboradores, las cuales son ambas incorporadas aqui por
referencia, 4

- Ia emulsibén de agua en aceite utilizada en la précti-
ca de esta invencidn presenta la propiedad dnica de digol-
verse répidamente en una solucién'acuosa. Ta emulsidn que
contiene el polimero libera al polimero en agua en presencia

de un agente tenéoactivo en un periodo de tiempo muy corto.

tadounidenses 3.624.019 y 3.734.873 de Anderson y colabo-
radores.
Para preparar un polimero catidnico es necesario for-

mar un aducto de formaldehido-amina secundaria. Este Gltimo
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‘puede ser preparado haclendo reaccionar una solucidn acuoss

1| de tener lugar a la temperatura ambiente o] puede ser efeg~

‘tuada g temperaturas elevadas. Sin embargo, la reaccidn trank-’

..entre 10:1 y 1:10, La relacidn mis preferida de formaldehido

'los aductos de formaldehido de esta invencidn es la dimetil-

rias, preferiblemente las que contienen de 3 a 8 &tomos de

de formaldehido gon la amina secundaria. Esta reaccibn pue-

curre répidamente g 1b temperatura ambiente. La relacién mo-
lar de formaldehido a emina secundaria puede variar entre j

amplios 1limites pero la relacidén preferida estd comprendida

a amina secundaria es de 2:1 a 1:2, EL aducto de formaldehi=
do debe ser preparado en una forma lo mis concentrada posi-

ble con objeto de reducir al minimo los efectos de dilu~

cibn sobre el producto final, Sin embargo, debido a las com=| .

L)

centraciones de las soluciones acuosas comerciales de formali
dehido y de las aminas acuosas, la obncentracién es limitae
daes Preferiblemente, la coﬁcentracién del aducto debe ser
de 0,1 a 55 % en peso. La concentracién mAs preferida del .
adudto'es de 25 a 55 % en peso en la solucidn acuosa.

La amina secundaria preferida utilizada para preparar
amina. Sin embargo, pueden utilizarse otras aminas secunda-

carbono y que incluyen metiletilamina, morfolina, dietilami-
na, piperidina, di-isopropilamina y dibutilamina. Las aminas
utilizadas pueden ser alifédticas o ciclicas, de cadéna li-
neal o ramificada.

Una vez que se ha preparado el aducto de formaldehi-
do, se afiade & la emulsibn de agua en aceite de un polimero
de acrilamida finamente dividido. La relacidn molar de aductq
de formazldehido a polimero de acrilamida contenido en la '

emulsién de agua en aceite del polimero de acrilamida finamen—
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~te dividido puede variar entre 10:0,1 y 0,1:10 ¥ preferi;

tenido en la emulsidn de agua en aceite de acrilamida fi-

, _'M, junto ‘con agehtes tensoactivos adicionales de agua en
10 .
| - aceite. Ia cantidad ptima de liguido hidréfobo adicional

‘que ha de'ser agregada debe ser determinada basdndose en la

18 ‘cuencia hay que afiadir de 25 a 75 % del peso de la solucién

.acuosa de formaldehido, El emulgente adicional de agua en

 determina sobre la base de la emulsidn de polimero de acril~

, ‘amida que se estd utilizando, asi como del pH de operacidm
20

'bienté. Sin embargo, puede calentarse para aumentar la ve-

!femperatura de reaccidn no debe pasar de 170°F (7796) y la

-10

blemente entre 0,3:1 y 3,0:1, La relacién molar mis prefe—

rida de aducto de formaldehido a polimero de acrilamida con-

namente dividida es de 1:2 a 2:1.
Debido al volumen de agua presente en la solucidn de

aducto gde formaldehido, con frecuencia es aconsejable agre-

gar una cierta cantidad de un 1fquido hidréfobo, como Isopar

éceﬁé para.mantener estable y fluida la emulsién de agw en

emulsién'de agua en aceite que contiene el polimero de

acrilamida sobre una base individual; sin embargo, con fre-

dceite se agrega para aumentar la estabilidad y también se

¥y de la concentracifn de sal. Sin embargo, el emulgente adi~
cional se agrega normalmente en una proporcidén de 1 a 25 %
sobre la cantidad de liquido hidréfobo adicional agregada.

La reaccidn puede ser efectuada a la temperatura am-

locidad de reaccidn.-La reaccién es répida y es completa a lg

temperatura ambiente dentro de 60 minutos aproximadamente.

Utilizaﬁdo un agducto de formaldehido-amina secundaria, la

temperatura minima no debe ser inferior a unos 30°F (-1°0).

A
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.yen la idea de que el secuestrador empleado debe ser sconb—

producir una dilucién significativa del producto polimérico.

-1l -

El intervalo de temperatura preferido para esta reaccidn es-
t4 comprendido entre 70 y 140%F (21 y 60°C).

. Después de dejar que transcurra un periodo de tiempo
suficiente para que reaccione el formaldehido, results una
emulsidn estable de agua en aceite de un polimero de acril-
amida catiénicamente modificado, finamente dividido, i

Ahora se ha encontrado que eastos polimeros de acrilé
amida catidnicamente modificados antes producidos pueden ser
estabilizados todavia mis mediante la adicidn de un decido
iﬁbrgénico oxigenado, exento de haldgeno, o sus sales meté-
licas alcalinas, a la emulsidén de agua en aceite de un po-
limero de acrilamida catidnicamente modificado, finamente
dividido, para 1llevar el.pH de la emulsidén de polimero a un
valor comprendido entre O y 6.

Debido ﬁ los problemas encontrados con la estabilidad
de los polimeros catidénicos anteriormente descritos,'entre
los que se encuentran la reticulacién de los grupos formale
dehido que no han reaccionado y una inversién de la reaccidn
aldehido-amina, se ha tratado de encontrar.un aditivo quimi-
co adecuado que fuera compatible con la emulsidn de agua en |
aceite pero al mismo tiempo reaccionara con el formaldehido
présente que no ha reaccionado, ya sea sobre el esqueleto
del polimero o en solucibn con objeto de que el formaldehido
86 vuelva no reactivo y eliminar la reticulacidén. Otras

propiedades de los "“gecusstradores" de formaldehido inclu=
micamente asequible para el trabajo industrial y no debe

En un estudio se emplearon varios secuestradores, gque

son los compuestos que reaccionarian con el formaldehido pa-—
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.de la emulsibn de agua en aceite frente al secuestrador, es

tiene el secuestrador sobre sl polimero. En la siguiente Ta-

bla II se encuentra una lista de los secuestradores mis ins
: 1

- do en los ensayos de estabilidad realizados sobre las dos

T wariables discutidas antes a 40°C.

TABLA IT
Egtabilidad en estu~
Intervalo de pH fa a 40°C
Secuestrador estudiado Latex Polimero
Etilenglicol 6 ~9 , Buena $
“Resorcinol 10,5 Mala
NH, 8 - 11 | pH alto, Inferior a
mala 1 semana
PH bajo, ‘
buena
y
DuA 8 - 13 pH alto, —
. mala
PH bajo,
buena
| HOCH,CH,C1  Invertido duran
: te la adicidn
NaHSO04 < 4T Buena 2 semanas
S0, . 1 =17 Buena 4 ;émanas
————— 8 - 13 Nala Inferior a

- 12—
ra hacerlo no reactivo. Se evaluaron dos consideraciones
en la seleccidén de los secuestradores: 1) la estabilidad

decir, su compatibilidad con el lidtex y 2) el efecto que

teresantes estudiados, junto con el intervalo de pH estudia-

1 semans,

Como puede verse, la adicién de didxido de azufre o

bisulfito sddico a la emulsidn del agua en aceite de un po-

limero de acrilamida catiénicamente modificado, finamente di:

vidido, aumenta espectacularmente la estabilidad del produc-

to final. Optimizando el nivel deseado de dilxido de azufre,
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' de haldgeno, a la emulsibén de agua en aceite de un polimero

g6 ha encontrado que para obtener la estabilidad maxima del
polimero de aerilamida catiénicamente modificado, hay que
agregar de 56 g 85 % en peso de didxido de azufre (caloula~
do sobre el polimero contenido en la emulsién de agua en
aceite) a la emulsidén de agua en aceite de un polimero de .
acrilamida catifnicamente modificado, finamente dividido, ;
Un intervalo preferido para obtener una estabtlidad 6ptimé
es dei70 a 85 % de dibéxido de azufre calculado sobre el po-
1imero catiénicamente modificado contenido en la emulsidn
de agua en ageite. Utilizando cantidades menores de 302, se
obtienen polimeros de acrilamida catibnicamente modificados

A

menos estables.

Aungue puede utiligzarse bisulfito sbdico o cualquiera
de las sales metélicas alcalinas como KHSO;, K5S,0; o
Na23205, la posibilidad de introducir estos compuestos en
émulsiones de agua en aceite es disminuida a causa de su so-
lubilidad en agua y de la dilucidn por el agua del 1é£ex pPo=-
liméric 0. Ofros secuestradores que aparentemente resultan
prometedores son el dcido fosférico y el Acido fosforoso.

En la adicién del 4cido inorgénico oxigenado, exento

de acrilamida finamente dividido, se prefiere realigar .la
adicibn del secuestrador a la temperatura ambiente o por de-
bajo de la misma. Esto es debido parcialmente al calor de
neutralizacibn formado entre el exceso de amina presente den:
tro de la emulsién de agua en aceite ¥y el dcido inorginico,
Otra razdn pare afiadirlo a bajas tempersturas es que la

emulsidn de agua en aceite parece menos facilmente perturba-
da a estas temperaturas y, pof lo tanto, permanece estable.

El intervalo de temperatura preferido para la adicidn del

¥
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. 30°C. El intervalo de temperatura mds preferido es entre 10

" nen utilidad como gux¥iliares de desaguado en el:tratamientq'

- 14~

fcido inorginico oxigenado exento de halégeno es entre 0 y

y 20%,

Los polimeros de acrilamida catibdnicamente modificados

estables, que constituyen el objeto de esta invencibn, tie= |

de las aguas residuales, como auxiliares de retencidn en el

papel y como rompedores de emulsiones.

BEJEMPLO 1
Receta para una emulsidn de acril-
amids
" ISOPAR M ' 27,60,é
fﬁoﬁoestearato de sorbitamo 1465 &
hgua 40,20 g
Acrilamida : . 36,51
"Hidréxido sédico 2,29 g ' ’
2,2'=azo-bis(isobutironitrilo) 0,0} g

'bEl monoestearato de sorbitano se disuelve en el ISO-
PAR M y la solucidn resultante se vierte en un reactor de
vidrio de dos litros, provisto de agitador, termémetro y
purga de nitrégeno. La solucidén de mondmero ge prepafa disol.

viendo la acrilamida en agua. EL pH de la solucién de monb-

mero se ajusta a 8,5 con hidréxido sbdico. Se afiade la solu- -

cifn de monémero a la fase orgénica con rdpida agitacibn. EL
reactor se purga durante 30 minutos, después de los cuales

g6 afiade a la mezcla el 2,2'-azo-bisg(isobutironitrilo) di-

suelto en acetona. La emulsidn se calienta a 60°C con agita-|

¢ibn. Ia reaccidn tremscurre durante 2,5 horas, al cabo de
lag cuales ha llegado a ser completa. El producto resqltante

es. una emulsidn estable.
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EJEMPLO 2

Receta de unag emulsién de acrilamide-fcido acrilico
ISOPAR M | 28110 g
Monoestearato de sorbitano 1;85 g
IAgua- 40,00 g
Acrilamida T v 33,90 g i
Acido aorilico . 2,40 g J
‘Hidréxido sbdico- 2,30 g
2,2t=azo~bis(isobutironitrilo) - ‘ 0,07 g

" te en un reactor de vidrio de dos litros, provisto de agita-

8,5 con hidréxido sddico. La solucién de monbmero se agrega

transcurre durante 2,5 horas, al cabo de las cuales es com=

=15 =

Como en el Ejemplo 1, el monoestearato de sorbitano

ge disuelve en el ISOPAR M y la solucién resultante.se vier-

dor, termdmetro y purga de nitrdgeno. La solucidn de mond-
merog ge prepars disolviendo la acx_'ilamidé. y el &cido acri-

lico en agua, Bl pH de la solucidn de mondmeros ge ajusta a

a la fase orgénica con répida agitacidn, ELl reactor se purga|
durante 30 minutos, después de los cuales se aflade a la meg-
cla el 2,2‘—azo—bis(isobutironitrilo) disvelto en acetona.

La emulsién se calienta a 60°C con agitacidn. La reaccidn .

pleta. El producto resultante es una emulsidn estable. °

EJEMPLO 3
Receta de la emulsidn de acrilamida-dcido metacrflico
ISOPAR M . : Zf,so g
Monoestearato de gorbitano 1465 8
Aguar 40,20 g
Acrilemida 34,51 &
Acido metacrilico 2,31 g
Hidréxido sédico 2,29 g.

2,2 '=ago~big(isobutironitrilo) . 0,07 g
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. ISOPAR M y la solucidn resultante ge vierte en un reactor

- de vidrio de dos litros, provisto de agitador, termdémetro

" 30 minutos, después de los cuales se afiade a la mezcla el

" El produc%o resultante es una emulsidn estable,

- 16~
El monoestearato de sorbitano se disuelve en el

y purga de nitrégeno. Ia solucidén de mondmeros se prepara
_disolviendo la acrilamida y el Acido metacrilico en agua.
El pH de la soluciSﬂ‘de mondmeros se ajusta a 8,5 con hid@%—'
xido_gédico.'Se agrega la solucidn de mondmeros a la fase

orgénica con rapida agitacibén. El reactor se purga durante

2,2'-azo~bis(isobutironitrilo) disuelto en acetona., La emul-~
sibn se calienta a 60°C con agitacién. La reaccidn transcu-

rre durante 2,5 horas, al cabo de las cuales esréompleta.

La invencidn es ilustrada ademés mediante los siguien=
tes ejemplos: ' '
EJENPLO 4
A un matraz de 500 ml se afiaden 79,0 g de una solu-
cibn acucsa al 38 % de formaldehido seguida de 90,0 g de una
solucidn acuosa a2l 60 % de dimetilamina. La mezcla se agita
v se mantiene a temperaturas inferiores a 104°F (40°%C) du~
rante 10 minutos.
EJEMPLO 5
A 210,7 g de la emulsidn del Ejemplo 1 se afiaden
64,0 g de ISOPAR M y 7,7 g de monooleato de sorbitano, con
agitaciSn, para producir una emulsidn estable de agua en
,aceite.'sbjaﬁédén después a esta emulsidn, agitando a la tem
peféturaxambiente, 169,0 g del aducto acuogso de formaldehidos
Qimetilamina preparadn en el Ejgmplo 4, Ei pH del sistema es
alcalino debido al exceso de amiﬁé presente en la solucidn

"de aducto de formaldehido. Después la mezcla se calienta a

&
b3
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113°F (45°C) durante 1 hora, con agitacidn, para producir
una emulsidn de agua en aceite de un polimero de acrilamida
catidénicamente modificado, finamente dividido.
EJEMPLO 6
Por 100 g de la emulsidén agitada de agua en aceite de
un polimero de acrilamida catibnicamente modificado y fina-
mente dividido del Ejemplo 5 se hacen bufbujear 8 10°G"
22,0 g de didxido de azufre gaseoso, durante un periodo de
15 minutog a un pH de 2. La emulsidn resultante de agua'en
aceite de polimero de acrilamida catiénicamente modificado
y finamente dividido es estable durante varios meses a la
temperatura ambiente.
‘EJEMPLO 7
Se fepiten los procedimientos de los Ejemplos 5 y 6,
utilizando la emulsibn de latex del Ejemplo 2 en lugar de la
del EBjemplo 1. La emulsidn resultante es estable durante va-
rios meses a la temperatura ambiente.
BEn resumen, la Patente de Invencidn que se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1« Un método para aumentar la estabilidad de una emuld
sién de agua en aceite de un polimero de acrilemida catidni-
camente modificado y finamente dividido, siendo preparado
dicho polimero esencia}mente mediante las siguientes eta=
pas:

A. Preparacifn de una solucidn acuosa de formaldehido y una
amina secundaria de 2 a 8 4tomos de cafbono, estando come
prendida la relacidn molar de formaldehido a amina secun-

daria de 2 a 8 Atomos de carbono entre 10:1 y 1:10;




10

18

20

25

30

" -18 -

B, Adicidn del aducto de formaldehido preparado en la Eta-
pa A a dicha emulsién de agua en aceite de un polimero
de acrilamida finamente dividido, en cantidad suficiente

para dar wa reiacién molar de aducto de formaldehido. a

polimerd de acrilamida comprendida entre 10:0,1 y 0,%:10 |.

¥

Ces Mezclar el aducto de formaldehido y dicha emulsi6n4de
agua en aceite de polimero de acrilamida finamente divi-
dido durante un pefiodo de tiempo suficiente para produ-
cir una emulsién estable de agua en aceite de un polime-
ro de acrilamida catibnicamente modificado y finamente
dividido; )

y después dicho método comprende la adicién a dicha emui-~

sibn de agua en aceite de un polimero de acrilamida catid-

nicamente modificado y finamente dividido de un &cido inor-
génicd oxigenads exento de haldgeno o sﬁs sales metdlicas al
calinas, para ajustar el pH de dicha emulsidn de agua en
aceite entre 1 y 7, durante un periodo de tiempo suficiente
para producir una emulsidn de agua en aceite de un polimero
de acrilamida catibénicamente modificado con mayor estabili-
dad.

2. Un método seglin la relvindicacién 1, donde =
dicho &cido inorgénico oxigenado exento de haldgeno ¢ sus
sales estd seleccionado entre Acido sulfuroso, NaHS04, KHSOq
Na28205 o'Készo5.

3. Uh‘método seglin.las reivindicaciones 1 & 2, =
donde el Acido inorginico oxigenado exento de haldgeno se
agrega en una proporcidén de 75~85 % en peso, calculalo so-
bre el polimero de acrilamida catibnicamente modificado y

finamente dividido contenido en la emulsidn de agua en aceit
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4.~ Un método segin las reivindicaciones 1, 2 o 3,
donde el &cido oxigenado exento de halégeno o sus sales
metilicas alcalinas se agrega a la emulsién de agua en
aceits a una temperatura comprendida entre O ¥ BOQC.“

5.~ Se reivindica por #iltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se sdiicita:
UN METODO PARA AUMENTAR LA ESTABILIDAD DE UNA EMULSIéN DE
AGUA EN ACEITE DE UN POLIMERO DE ACRILAMIDA,

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de diecinueve pa-
ginas mecanografiadas.

Madrid, 11 de julio de 1.97%
ARDO UNGRIA
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