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La presente invencidn se relaciona con una com-
posicién polimera de amina-epiclorohidrina catidnica, hi;
drosoluble, un método de prepararld, y el uso de la misnma
en la industria de la pasta y del papel para mejorar el -
desaglie, proveer a la retencidn de fibras finas, coloraﬁ;
tes, pigmentos, cargas, almidén y cola, y aumentar la ré;
sistencia. Ademds, dichos polimeros son Qtiles como resi~
nas en la fabricacidn de papel y el encolado de papel y -
cartén de papel, asi como la separacifén de minerales en el
tratamiento de éstos.

Los polimeros catibnicos de esta invencidn, ée
pueden usar también para mejorar preparaciones adhesivas
acuosas, como floculantes para purificar agua y tratar -
aguas servidas, para mejorar la tefiibilidad y la firmeza
de los colores en productos textiles, y para aumentar la
adhesibn de acabados hidrbéfugos e ignifugos en telas. Los
polimeros catibnicos de esta invencibén son también efica-
ces para controlar el crecimiento de algas, bacterias y
hongos en piletas de natacibén y en el agua que se usa parg
enfriamiento y tratemiento en el comercio y en la indus-
tria.

. Ya se han empleado para los usos descritos en -
ésta invencibn polimeros catibnicos en las industrias de
la pasta de papel, papelera y textil, y para el tratamien

to de aguas; pero ninguno de ellos ea completamente satis
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factorio, Algunos son Gtiles como adyuvantes de retencidn
y floculantes, pero no tienen ninguna de las cualidadég;:
deseadas. Los polimeros del tipo ionénico, que se preﬁaff
ran por reaccidn de diaminas terciariss con dihalocomp&ég
tos son tipicamente productos de bajo peso molecular.-Es-
tos productos pueden ser sficaces para controlar microor-
ganismos, pero su ugo como floculantes egtd limitado. Los
polimeros catibnicos mAs versdtiles, son las polietileni-
minas, que se pueden preparar en diversas gamas de pesos
moleculares mediante la seleccibn de diferentes catallza~
dores y el uso de reactivos que forman enlaces cruzados.
Ninguna de esas polietilenimines es un buen microbicida.
Ademés, la fabricacibn de polietileniminas requiere el -
uso de la etilenimina monémers muy tbéxica, que Gltimamen-—
te se ha descrito como carcinbgena, razbn por la cual los
gobiernos de diversos paises han impuesto severas restric
ciones al empleo del monbmero en instalaciones comerciales
0 industriales.

De ahi, que una finalidad principal de la pre-
sente invencibn, consiste en proveer nuevos polimeros de
aminas-epiclorohidrina catidénicas, hidrosolubles.

Otre finalidad de ésta invencibn, consiste en
proveer métodos para mejorar el desaglile y aumentar la re-
tencidn de particulas finas, colorantés, pigmentos, mate-

riales de carga y almiddn en la fabricacibén de papel, asi
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como aumentar la resistencia, mejorar el encolado y aumen
tar la conductividad eléctrica de papel y cartdn de papgi;

Otra finalidad méds de ésta invencidn, consiste-
en proveer métodos para mejorar preparaciones adhesivaé;l
acuosas. -_

Otra finalidad mds de ésta invencibn, consiste
en proveer métodos de flocular impurezasg en agua, y méto-
dos de mejorar el tratamiento de desperdicios.

Otra finalidad més de ésta invencibn, consiste
en proveer métodos de mejorar la tefiibilidad y la firme=a
de los colores en productos textiles, y aumentar la adhe-~
gibn de acabados hidréfugos e ignifugos en telas.

Otra finalidad més de ésta invencidn, consiste
en proveer métodos de controlar él crecimiento de algas,
bacterias y hongos en piletas de natacién y en el agua que
se usa para enfriamiento y tratamiento en el comercio y -
en la industria.

Estag y otras finalidades y ventejas de las -
nuevas composiciones y los nuevos métodos de este inven-
cibn se desprenderdn de la siguiente descripceibn.

Para alcanzar los objetivos precitados y afines,
esta invencidén comprende pues las particularidades gque a
continnacibn se describirédn detalladamente y que se sefia-
larén particularmente en las reivindicaciones. En esta -~

descripeibn se expondrdn los detalles de clertas formas de
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realizacibn ilustrative de la invencibn, pero tan solo a
titulo ejemplificativo de algunas de las diverses man?fJ‘
ras de poder emplear los principios de la misma. ‘)
Tas nuevas composiciones polimeras de aminas-.
epiclorohidrine, catibénicas, hidrosolubles, tienen l&.;',
siguiente estr.uctura 4‘
OH . OH
--A{CHQ-E;H-CHQ-B]CH?_.-!)H-CHQ-A--

n .
donde n segin aqui se usa y en toda la memoria y reivin
dicacibn, representa un entero; A representa 7

R: Rt Rty Rt Rt

| { { | l
R =N-, -N-X-N, ~N-X-N-Y,

® ® ® ®
6’ e I I el 6!
Cl Cl Cl ¢l

R Rt! Rt Ri! Rt

Rt 0
4 | I
N7 Xy 5 0 ~N-CH -CH -C-MH
— @
¢l )
o1
Rll

03

i
B representes - N -~ 0 -

— 2 —

£
e
Cl

permitiendo por tanto la ramificacidén en la cadena polimg
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ra;
X representa un grupo polimetileno que contiene 1 hasﬁgz'
12 4tomos de carbono, ;
- CH, - ?H - CH
OH
- CHp - CH = CH - CH, -3

CH,~CH, - O = CH, - CH, =, 6

27 2

?H OH
Y representa CHy - CH - CH2 - B+ CHy - éH - CH2 - A
n

R representa un grupo alifitico que tiene una cadena -
recta o ramificada de 1 hasta 20 Atomos de carbono y O
hagta 2 enlaces dobles de carbono a carbono; un grupo -
alifédtico de cadena recta o ramificada que tiene 1 hasta
6 &tomos de carbono y uno o més substituyentes hidroxilo
0 e¢loro; un grupo aliciclico, o un grupo alcarilo.

Ceda uno de los grupos R' representa indepen—
dientemente un grupo alifédtico de cadena recta o ramifi-
cada, que contiene 1 hasta 20 Atomos de carbono y O has-
ta 2 enlaces dobles de carbono a carbono; un grupo alif§
tico de cadena recta o ramificada, que contiene 1 hasta
6 4tomos de carhono y uno o més substituyentes hidroxilo
un grupo aliciclico; un grupo alcarilo; o un grupo arilo;
J

R'!' representa un grupo alifético de cadena -

recta, que contiene 1 hasta 6 dtomos de carbono.
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Los polimeros de esta invencién se preparan -
mediante un procedimiento de reaccién en dos etapas. En
la primera etapa, un mol de una amine primaria se hacé
reacclonar con dos moles de epiclorohidrina, o un mol de
amoniaco se hace reaccionar con tres moles de epicloroé -
hidrina, para producir el precursor polimero. Reaccionas
similares, que usan agua como solvente, se describen en -
la literatura quimica. Pero, cuando se usa agua, pue&e;?
ger obtenida una substancia polimera mal definida y el.#
cloruro ibnico generado en la reaccibn, no se puede co-
rrelacionar con los productos esperados. Lo mejor es efeg
tuar la reaccidén en presencia de solventes polares, tales
como el metanol, el etanol, el l-propanol 6 el 2-propa-
nol. Puede estar presente una cierta cantidad de agua,
pero la misma debe ser inferior a la cantidad del solven-
te orgénico. Durante la adicidén del primer mol de epiclo-
rohidrine a la solucifn de la amina, la temperatura de
la reaccién debe ser inferior a 303K. El resto de la -
reaccibn se puede llevar a cabo entonces a temperaturas
de hasta 333 — 343 K., Aminas primarias, que no sean ami-
nas de alquilos inferiores, requieren temperaturas ma.y o-
res para llevar a cabo la reaccién. Fl compuesto gue pri-
mero se forma en esta reaccibn es una amins terciaria que
contiene al menos dos substituyentes 3-cloro-2-hidroxi-

propilo. Dado que compuestos de este tipo contienen por
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lo menos dos &tomos de cloro orgénico reactive y un &tomo
de nitrbgeno terclario, estas amines reaccionan entre si.
de modo de formar compuestos am@niccs cuaternarios polif

meros ramificados. Esta polimerizacién se produce a teﬁ%;
peratura ambiente, y se acelera gi la mezcla de reaccidn

se mantiene callente. Se pueden emplear procedimientos o
analiticos convencionales para observar la disminucibn -
del contenido de amina terciaria, y al correspondiente -
aumento del contenido de cloruro idnico, al formarse el .

compuesto amdnico cuaternario.

Las aminas terciaries formadas con un mol de
amipna primario y dos moles de epiclorohidrina, o con -
amoniaco y tres moles de epiclorohidrina, contienen al
menos dos &dtomos de cloro activo y sbélo un 4tomo de ni-
trbgeno. Por Lo tanto, 2l producirse la reaccidn de cua-
ternizacibn el procursor polimero tendrd todavia disponi-
ble la mitad hasta dos tercios de los Atomos ds cloro -
activo, pero méds reaccibn. En la presente invencibn se -
ha descublerto que este precursor polimero reacciona con
aminas terciarias de modo de producir polimeros hidroso-
lubles, Gtiles.

Cuando el precursor ge hace reaccionar con -
compuestos que contienen sblo un 4tomo de nitrégeno ter-
ciario, no hay mds polimerizacibn durante la segunda -

etapa porgue la reaccibén comprende la conversibn del -
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grupo cloro terminal en cloruro de nitrégeno cuaterns-
rio. La cantidad de amina monoterciaris a agregar, défif
penderd de la cantidad de cloro orgénico que todaviath“
té disponible. Cuando una, emina, es decir, una diamina
terciaria se hace reaccionar con el precursor polimeﬁé;
dos 6 mds moléeculas del precursor se juntan cuando am-
bos 4tomos de nitrdgeno de la diamina terciaria se cua--
ternizan, La cantidad de ramificacién o reticulacibn éé-
puede controlar, haciendo variar la cantidad de la dia~
mina terciaria agregada. Si la relacibn estequiométrica
de los 4tomos de nitrbgeno terciario el mondémero precur
sor es uno 6 mayor que uno, habri menos ramificaciébn 8
reticulacibn, Se ha descubierto que se producen polime-
ros de alto peso molecular cuando la relacién molar de
le diamina terciarie a la bis (3-cloro-2-hidroxipropil)—
amina, calculada con monémero, es inferior a 0,95:1. =
Cuando se usan proporciones equimolares, se producen po
limeros de menor peso molecular, Pero la adicibdn del pre
cursor polimero a estos polimeros de menor peso molecu~-
lar, pars proveer un pequeflo excermo molar del precursor,
aumenta el peso molecular del producto final.

La reaccibén del precursor polimero con las ami
nes terciarias se efectia a temperaturas entre 323 y -
373K, en solucibén acuosa. El solvente alcohrdlico, emplea

do en la reaccidn del precursor, se puede dejar en la -
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mezcla de reaccldn; pero los mejores productos se obtu-
vieron separando el solvente por destilacibn durante éii
curso de la reacciébn. . ;j'

Cuando diaminas terciarias se hacen reacoionéf
con el precursor de la maners arriba descrita, el deseg—l
do peso molecular se obtendrd mientras estén todavia pfg
sentes grupos de amina terciaria no reaccionados. Asl, =
la polimerizacidn continuard ain a temperatura ambienté;'
durante un periddo de varios dias. Hemos descubierto, .
que la polimerizacibén se puede detener en el peso mole-
cular deseado, por adicién de 4dcidos minerales para for
mar una sal de la amina terciaria no reaccionada.

Se ha descubierto también, que la reaccibn -

del precursor polimero con una dismina terciaria se fa-

cilita cuando la concentracidén de los reactantes se man~

tiene elevada. A medida que prosigue la polimerizacibn y
anmmenta la viscosidad, se agrega agua mientras se con-
tinda calentando hasta obtener la viscosidad y la con-
centracibn deseadas. La reaccidn se detiene por adicibn
de 4eido mineral suficiente para converiir en sal la to-
talidad de la amina terciaria no reaccilonada,

A fin de facilitar mds alin la interpretacibdn
clara de la naturaleza del invento, se consignaréd una -
lista de aminas primarias especificas, aminas terciarias

que contienen un dtomo de nitrdgenc terciario, y aminas
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terciarias que contienen dos 4tomos de nitrbgeno tercig

rio, que se prestan para ser usadas en esta invencibn.,

Pero ha de quedar entendido que esta anumeracibn es téﬁ-'

s6lo ilustrative y que el presente invento, como serd —

obvio para las personas précticas en la materia, no se .

limita al uso de las aminas especificas mencionadas.

Lag aminas primarias, que han resultado ser =~--

satisfactorias para la reaccibén con la epiclorohidrina-

a fin de formar el precursor polimero, incluyen aminag.

alifédticas, aliciclicas, y alquilaromdticas, que pueden

estar substituidas por grupos hidréxilo 6 cloro, & con-

tener enlaces dobles de carbono a carbono. En estas ami

nes, los grupos alifiticos pueden ser de cadena recta 6

ramificada. Ejemplos de estas aminas son las siguientes.

la
la
la
la
la

la metilamina
la etilamina
la n-propilamina

la n~hexilamina

isopropilamina “la
n-~butilanina la
s-butilamina la
iscbutilamina la
t-butilamina la

la t-octilamina
la estearilamina

la ciclohexilamina

la 3-cloro-2-hidroxipropilamj

bencilamina
tris(hidroximetil )metilamina

etanoclamina

3=hidroxi~2-metilpropilaminal

isopropanolamina

Aminas terciarias que contienen un 4dtomo de -

nitrdégeno terciario, que se pueden hacer reaccionar con
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el precursor pdimero, incluyen aminas aliféticas, alici-.

clicas, alquilarométicas, aromiticas, o heterociclicag{

Los grupos alifiticos pueden contener uno 6 mas enlaces

dobles de carbono a carbono, y pueden estar substituides

con grupos hidroxilo. Ejemplos de estas aminas son las —

siguientes.,
la trimetilamina la didecilmetilamina v
la trietilamina la dimetilmiristilamina - |
la dimetilestearilamina la N,N-dimetilanilina
la dimetildecilamina la piridina
la dimetiloleilamina la N,N-dimetilbencilamina
la metildiestearilamina la trietanolamina

la

(3~cloro-2-hidroxi- 1la N,N-dimetiletanolamina

propil)dimetilaming

Aminas terciarias gque contienen dos dtomos de

nitrbgeno terciario, que se pueden hacer reacclonar con

el precursor polimero, incluyen las sigulentes:

el
el
el
el
el
el
el
La

N,N,Nt',N'-tetrametil-l,2-diaminoetano
N,N,N',N'-tetrametil-1l, 3~dliamenopropano
N,N,N',N'-tetrametil~l,3-diaminobutano
N,N,N',N'-tetrametil-1l,4~diaminobutano
N,N,N',N'-tetrametil-l, 6-diamenohexano
N,N,N',N'-tetrametil-l,3-diamino-2-propanol
N,N,N',N'-tetrametil-l,4~diaminobutano~2

N,N,N',N'-tetrametilmetilenodiamina
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el bis(beta-dimetilaminoetil)éter

Solventes convenientes, que se puedan usar éﬁi'
la preparacibn del precursor polimero, gson el metanol}a"
el etanol, el l-propanol, el 2-propanol, y otros solvenh—
tes polares, inclusive mezclas con agua. Si se desea ;:;J
aislar el precursor polimero, se pueden usar solventes;
tales como el hexano, el benceno, el tolueno, o el xile-
no. El precursor polimero se precipita, y se puede reb@;k
perar por filtracidn.

Los polimeros catibnicos de esta invencidn, -
son solubles en aguza u otros solventes polares, tales -
como alcoholes y la dimetilformamida,., Los pesos molecu-
lares pueden variar extensamente, segin el orden de su-
cesién de las reacciones y el uso final del producto.Por
ejemplo, los productos de la reaccidn entre el precursor
polimero y monoaminas terciarias pueden tener un peso -
molecular de tan sélo 500, mientras que los polimeros -
preparados con diaminas terciarias pueden tener pesos -
moluculares de hagta 50,000 a 500,000,

Esta invencidn prevee un método para preparar
papel 6 cartbdn de papel, en el cual se forma con fluido
acuoso que contiene pasta celulbsica y otros ingredien-
tes para la fabricacibn de papel, una hoja sobre una cin
ta gin fin de tela metdlica, y uno 6 mds de los polime-

ros de esta invencidn se agregan al fluido acuoso antes
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de entrar la mezcla en contacto con la tela metdlica.
Asi, las composiciones polimeras de ésta invencidn sdﬁ,f
itiles como adyuvantes para el desagle, péra la forma;ﬂ'
cibn, para la retencibn, como agenteé de encolado, ¥y ééV,'
mo agentes mejoradores de la resistencia de papel,'caré ‘
tén, y resinas. Cuando estos polimeros se usan como ad-
yuvantes en la fabricacibén de papel electroconductor uao
o més de ellos se pueden agregar, por ejemplo, en formé}
continua al dispositivo de la méquina para fabricar pa—?
pel, en ubicaciones apropiadas, tales como la caja de la
médquina, la bomba, o la caja de cabeza, a razbn de un -
0,05 hastae un 2%, basado sobre el peso de la pasta seca.
Loz resultados deseables, que se obtienen mediante estos
procedimientos, se pueden resumir como slgue:

1. Mds produccidén por unidad de equipo.

2. Mejor formacidn y mayor resigstencia del papel y
del cartén.

3. Mayor eficiencia general de la fébrica, porque
las perdidas de colorantes, fibras finas, pig-
mentos, materiales de carga, almidbén y otros -
ingredientes del papel son reducidas al minimo
por la mayor retencidén de estos productos por
el papel y el cartén: y

4, Mitigacibn de los problemas de contaminacibn -

del agua, mediante el uso de los polimeros para
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recuperar los materiales valiosos que quedan en -

.4
L

o+

las aguas residuales de la fabricacidn de papel ¥ -,

pasta de papel. e
Estas composiciones polimeras se pueden ang;J

tambidn para eliminar materiales particulados sélido;jl

6 disueltos, que quedan en el ague antes de descargar-
la, aln cuando estos materiales no se pueden usar R
deben desecharse por descomposicibn microbiolbgica 6'iﬁ
por combustibén, o deben enterrarse en ferraplenes sénif"
tarios. B
Las composiciones polimeras de esta invencibn

gon tembién dtiles en el tratamiento de aguas entrantes.
Eotas composiciones son floculantes de accibn répida y

acortan el tiempo de tratamiento y, ademds eliminan -
completamente los sélidos disueltos o finamente dividi-
dos. Lo mismo es aplicable a la eliminacibén de materia-

les particulados y disueltos, de aguas residuales indus-

~triales 6 municipales, descargadas.

De acuerdo con otra particularidad de ésta -
invencibn, se provee un método de flocular sblidos pa-
ra separarlos de un sistema acuoso, el cual comprende
agregar al sistema acuoso uno & mis de los susodichos
polimeros, en cantidad suficiente para causar la floculs
cibn de los sblidos. Uno o mds de los polimeros hidro-

solubles se pueden agregar a una determinada suspensitn
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acuosa, con agitacibn suficiente para asegurar su dis- -

tribucibn uniforme. Después de este tratamiento, los {,;

%

agregados floculados se sedimentan. La cantidad de loéj“

polimerce hidrosolubles, necesaria para obtener el re-"

-~

sultado deseado, es muy variable y depende de la canfi$ ]
dad y la naturaleza del material particulado sobre el -
cual los mismos han de actuar, y los deméds oomponehtes -
del ambiente ibnico en el cual estdn presentes los po-;.
limeros y los materiales parficulados. Cantidades con— .-
venientes de los polimeros de esta invencibn pueden = .
variar desde tan s6lo 0,1 parte por millén, basado so-
bre el peso total del agura y del material particulado,
hasta 25 partes por millén, sobre la misma base; una -
gama preferida es de 0,5 hasta 5 partes por millén.

En modernas instalaciones de tratamiento de
aguas negras, y en otros procedimientos industriales, -
es a menudo necesario separar por filtracién los sbli-
dos orghnicos y/o inorgénicos de las soluciones acuosas,
En la mayoria de los casos, los sbélidos suspendidos en
esos sistemas llevan una carga negativa. Por lo tanto,
los polimeros altamente catidnicos de la presente inven-
cibn son fhcilmente absorbidos por las particulas y -
causan la floculacidén y aglomeracién de los sbdlidos sus-
pendidos, facilitande asi la separacibdn de éstos del -

agua.
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Ia naturaleza catibénica de los polimeros hi-
drosnlubles mejora también la eficacia en preparaciongéf
adhesivas acuosag. Para tal fin, la fuerte carga posiﬁi
va de los polimeros se aprovecha en enlaces electrosﬁf§.
ticos, o0 se aprovechan las caracteristicas de 1igaz6h5 ’
apolar de los polimeros en materiales y superficies ad-
hesivas que de por si no llevan cargas suficlentemente-
fuertes como para formar enlaces o ligazones electrcs%:
tdticas., Por ejemplo, la ligazbn adhesiva de polietiie-
no en papel es significativamente mayor si el ashesi&@;
que se aplica al papel, se trata con pequelias cantida-
des de log polimeros catibdnicos de esta invencidn.

En ls industria textil, los mismos efectos -~
por los cuales estos polimeros son Gtiles en la fabri-
cacibn de papel, les confiers utilidad en diversos tra-
bajos de elaboracidén de textiles de algodbn., La afini-
dad de los polimeros para con la celulosa, asi como pa-
ra con diversos colorantes, pigmentos y aprestos, mejo-
ra la retencidn de los mismos por lag fibras y aumenta
la resistencia de la tela tratada a la lixiviacibn y
otros procesos que reducen la eficacia de los aditivos
el algodbén., Egtos efectos de los polimeros sobre fibras
gintéticas son menos notables, pero no obstante ello,
los polimeros de esta invencidn, siguen teniendo una -

cierta utilidad. En particular, los polimeros catibni-




10

15

20

25

s 17

cos son Utiles para impartir propiedades antiestéticas -
a productos textiles sintéticos y a telas hechas con ;aj

-

8"

fibras naturales. e
Es bien conocido el efecto degradativo de miéx
croorganismos sobre materiales orgdnicos. La eliminaéi%ﬁ
0 inhibicibdn del desarrollo de bacterias, hongos y aléés
ha sido el objetivo de gran nimero de proyectos de im= ~
vestigacibn y patentes de invencidn. Compuestos améni;..
cos cuaternarios y polimeros ibnenicos se emplean con - |
provecho para tratar el agua que se usa en diversos - .
dispositivos de enfriemiento industriales y comerciales,
¥y en piletas de natacidn. Se ha descubierto que los po-
limeros catibnicos de esta invencidn son eficaces con~
tra bacterias, hongos y algas en sistemas acuosos, aun
cuando se los usa a concentraciones muy bajas. La efi-
cacla de los polimeros contra microorganismos es exce-
lente, sin excesiva formacibn de espuma. Los productos
son fédcilmente hidrosclubles y se pueden diluir con -
agua hasta cualquier concentracidn que se desee. Otras
ventajas de estos polimeros son su largs duracibn en ~
almacenaje, su falta de corrosividad, y su toxicidad -
relativamente baja con respecto a animales de sangre -~
caliente y seres humanos. Concentraciones convenientes
para controlar microorganismos varian desde 0,5 hasta

500 partes, por millbn, basado sobre el peso del agua
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a tratar. *
A fin de exponer con mayor claridad la natq;jf
raleza de la presente invencidn, se ofrecen los siguiég
tes ejemplos ilustrativos. Pero ha de gquedar entendi@§:
que la invencién no se limita a las condiciones o los®
detalles especificos consignados en estos ejemplos, y

-

que estd limitads 8610 por el alcence de las reivindi«~"

w

caclones,

Ejemplo 1

En un reactor de 378,5 litros, provisto de -
camisa y revestimiento interior de vidrio, se introdu-
jeron 95,25 kg de metanol y 34,019 kg de solucibn acuo-
sa que contenia un 50% de menometilaminae. El reactor -
se cerrd herméticamente, se puso en marche el agltador
y se aplicd pleno enfriamiento & la camisa con agua a
temperatura ambiente (283-293K). Se introdujeron 101.60§
kg de epiclorohidrina en el reactor, de modo de mante-
ner la temperatura de la reaccibn entre 293 y 313 K. Ila
temperatura del contenido del reactor se mantuvo entre
293 y 313 X durante aoce horas, después de completar la
adicibén de la epiclorohidrina. Después de agregar la -
epiclorohidrina, la solucidn se analizb con respecto -
al cloruro ibnico, y se comprobd que el contenido de -
éste habia aumento del 1,7% al 3,4% durante lag doce -

horas a 293 hasta 313 K. Se calculo que el contenido -
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total de cloruro, de la soluciébn, era del 33,78%, estan
do la mitad deeste porcentaje, o sea el 16,89%, disponi
ble como cloruro ibnico. La solucibn metandlica de la -
bis({3-cloro-2-hidroxipropil)metilamina se enfrié hasta
298K, y estaba en condiciones de ser usadas en reacioneﬁd
subsiguientes. El producto descrito en este ejemplo es_;
tipico del precursor polimero de la presente exposioi&g.
Ejemplo 29

En un reactor de vidrio de fondo redondo, con
4 golletes y una capacidad de 5 litros, provisto de ca~-
lentamiento & enfriamiento externo, termbmetro, agita-
dor, condensador enfriadc por hielo seco, y embudo cuen-
tagotas, se introdujeron 1529 g de metanol y 549 g de -
solucibn acuosa que contenifa un 50% de monometilamina. A
esta solucidén se agregaron de a gotas 855,3 g de epiclo-
rohi=~drina, de modo de mantener la temperatura de la reac
cibn entre 283 y 303K, Se agregaron entonces otros 800 g
de epiclorohidrina, de modo de mantener la temperatura -
de la reaccién entre 328 y 333K. Se continué egitando a
esta misma temperatura durante tres horas, después de -
completar la adicibn de la epiclorohidrina. La solucibn
metanélica de la bis(3-cloro~2-hidroxipropil)metilamina
parcialmente polimerizada se enfrié hasta 298K, y estaba
en condiciones para ser usada en reaccilones subsiguien-

tes.
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Ejemplo 3¢

Se sigulid sl procedimiento del ejemplo 12, -
empleando como solvente orgénico el l-propanol. EL pre-
cursor polimero obtenldo con éste solvente era compara}n
Ble al obtenido en el ejemplo 12, segin se comprobd é'jf
mediante andlisis del espectro infrarrojo.
Ejemplo 4°¢

Se siguibé el procedimiento del ejemplo 1Q,V;'
con menores cantidades de reactivos y solventes, usando
como solventes organicos etanol, 2-propanol y acetonz.
El precursor polimero obtenido con estos solventes era
comparable al obtenido en el ejemplo 12, segin se COm= -
probd mediante andlisis del espectro infrarrojo.
Ejemplo 5¢

Se éiguié el procedimiento del ejemplo 22, =
haciendo variar la cantidad de monometilamina dGes@e una
solucibn acuosa al 35% hasta el 100% de monometilamina
anhidra,
Ejemplo 6¢

Se siguib el procedimiento del ejemplo 22, -
con menores cantidades de reactivos y solventes, y reem
plazando la monometilamina con las siguientes aminas:

etilamina ciclohexilamina
n-propilamina etanolamina

igopropilamina  bencilamina
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n~butilamina estearilamina
t-butilamina tris(hidroximetil )metilamina
t=octilamina 3-hidroxi-2-metilpropilamina

n-hexilamina 3—-cloro-2-hidroxipropilamina

Ejemplo 72

En un reactor de 378,5 litros, provistos de .
camisa y revestimiento interior de vidrio, se introdu{h»
jeron 111,13 Kg de solucibn metanbdlica que contenia uﬁ‘
51,4% de bis(3-cloro-2-hidroxipropil)metilamine parcidl '
mente polimerizada (preparada de la manera descrita en
el ejemplo 12). El reactor se dispuso para destilacién
en vacio. El metanol (aproximadamente 40,823 Kg), se sa
pard por destilacibn bajo presibn reducida de 122 hasta
50 mm de mercurio, a una temperatura de 313 hasta 323K.
Seguldamente se introdujeron en el reactor 24,04 Kg de
agua y 46,72 Kg de solucibn acuosa que contenia un 59,149
de N,N,N', N'=tetrametil-l,2-diaminoetano. El contenido
del reactor se calentd con agitacibébn a 348 hasta 368K,
hasta escaparse la mezcla de reaccibn. Se introdujeron
195,04 Kg de agus durante una hora, en porciones de -
14,969 hasta 50,802 Kg, para diluir el contenido del -
reactor., Entre cada dos adiciones de ague, la masa de -
reaceibn se dejd espesar. Durante la adicién del agua,
la temperatura de la reaccidn se mantuvo entre 363 vy 368

K. Después de agregar la Ultima porcién de agua, el cop-

O
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tenido del reactor se enfrib hasta 303-308K, El producto
final tenfa una viscosidad de 1292 centipoises, medida
con el viscosimetro Broorkfield, La viscosidad de la so-
lucién aumentd con el tiempo, notablemente hasta 3000 év
centipoises después de 24 horas, y finalmente la éolucié
se gelifiecd completaﬁente en cuatro dias. ‘
Ejemplo 8¢

En un reactor de vidrio con fondo redondo y 4
golletes, que tenia una capacidad de un litro y estada
dotado de calentamiento externo, agitador, termbmetro,
condensador, y embudo adicién, se introdujeron 260,5 de
solucidn metanéliéa que contenfa un 49,75% de big(3-clo-
ro-2-hidroxipropil)metilanina parcialmente polimerizada,
73,1 g de agua y 93,6 g de solucidn acuosa que contenia
un 67% de N,N,N',N'-tetrametil-l,2~diaminoetano. El con-
tenido del. reactor se calentd con agitacibn a reflujo
(348 hasta 363K), y 94,2 de metanol se separaron por -
destilacibn, Se agregaron 320 g de agua y el contenido
del reactor se mantuvo a 328-333K hasta llegar la visco-
sidad de la solucibn, medida con el viscosimetro Brook-
field, a 1500 centipoises; se agregaron entonces 130 g
de agua. La mezecla de reaccidn se enfrid hasta 298-303K
y el pH de la solucibn se ajustd a 4,0 por adicibn de ~
dcido svlfirico concentrado. La viscosidad final era de

1575 centipoises y quedd estable durante largo tiempo.
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Ejemplo 9¢

En un reactor de vidrio de 4 golletes, con
fondo redondo y una capacidad de un litro, provisto dz
camigs de calentamiento, agitador, termébmetro, conden-
sador, y embudo cuentagotas, se introdujeron 132,2 g de
solucibén acuosa que contenla un 96,5% de bis(3-cloro-2-
hidroxipropil) metilamina paercialmente polimerizada, =
84,5 g de agua, y 112,8 g de solucibn acuosa que con~”7“
tenfa un 59,51% de N,N,N',N'-tetrametil-l,2-diaminoete~
no. El contenido del reactor se calentd durante dos ~ .
horas a 328-353K, y seguidamente se agregaron durante
media hora 250 g de agua. La temperétura de la reaccidn
se mantuvo en 348~353K durante dos horas mids. Se midib
la viscosidad de la solucibn y resultd ser de 90 centi-
poises. A la mezcla de reaccidn se agregarbn 6,6 g de -
solucibn acuosa que contenfa un 96,5% de bis(3-cloro-2-
hidroxipropil)metilamina parcialmente polimerizada, y la
temperatura de la reaccidén se mantuvo en 348-353K duran~
te cuatro horas, Se agregarbn 96,6 g de agua, y el conte~
nido del reactor se mantuvo durante seis horas y media
a 333~338K. El pH de 1o solucidn se ajustd a 4,0 por -
adicién de 19;6 g de 4cido sulfirico concentrado. La Vig
cogidad final de la solucibn era de 2029 centipoises.

Ejemplo 10¢
En un reactor de vidrio de 4 golletes, con -~
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fondo redondo y una capacidad de un litro, provisto de

camiga de calentamiento, agitador, termbémetro, condensa~
dor, y embudo cuentagotas, sge introdujeron 134 g de_sof
lucibn acuosa que contenia un 97,5% de bis(3~cloro~2}ﬁi%
droxipropil)metilamina parcialmente polimerizada (prépa~
rada de ls manera descrita en el ejemplo 12), con sep@%'
racién del metanol por destilaciébn); 123 g de agua, &:'~
63 g de solucibn acuosa que contenia un 98,7% de N,N,N!,
N'~tetrametil~l,2-diaminoetano, La mezcla de reaccibn se
calentd durante dos horas a una temperatura de 343 hastsl
348K, y seguidamente se diluyd con 320 g de agua. La -

mezcla de reaccibn se calentd durante diez horas a 333K,

y st viscosidad Brookfield aumentd de 105 centipoises a
1865 centipoises. Se agregaron 128 g de agua para diluir
la mezcla de reaccibn, y la solucibn asi obtenida se -
enfribé hasta 303~308K. El pH de la solucibn se ajustb a
3,85 por adicién de 16,8 de acido sulfdrico al 96%. La
viscosidad final del producto era de 1280 centipoises.
Ejemplo 112

Se siguid el procedimiento del ejemplo 89,
empleando como solvente orginico otanol, l-propanol 6
2-propanol. Dado gue estos solventes necesariamente -
arrastran consigo agua durante su destilacidn, se intro-
dujo en el reactor agua en cantlidad equivalente a la -

eliminada por destilacibn azcotrbpica. Los productos -
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1imeras, cuyos grupos alguilo eran los siguientes:

obtenidos con estos solventes eran, en todo sentido com

parables al producto obtenido en el ejemplo 82.

Ejemplo 129 )
Se siguib el procedimiento del ejemplo 82 em-

pleando en lugar de la bis(3-cloro-2-~hidroxipropil)me-

tilamina polimers una cantidad molar equivalente de iag

siguientes bis(3-cloro-2-hidroxipropil)alquilaminas po~

etilo estearilo

n-propilo bencilo

isopropilo cieclohexilo

n-butilo 3~hidroxi-2-metilpropilo
t-butilo tris(hidroximetil)metilo

3=cloro-2-hidroxipropilo 2-hidroxietilo
Se siguib el procedimiento del ejemplo 82 en

pleando en lugar de N,N,N',N!'-tetrametil-l,2~diaminoceta
no una cantidad molar equivalente ds las siguientes -
diaminas terclarias:

bis(beta-dimetilaminoetil)éter

N,N,N',N'~tetrametil-l,3~diaminobutano

N, N, W', N!'-tetrametil~-1l,4~diaminobutano

N, N,N',N'-tetrametil~l, 6~diaminohexano

N,N,N',N'—tetrametilmetilenodiaming

1,3~bis(dimetilamino)-2-propanol
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N,N,N', ' ~tetrametil-1l, 3~diaminopropano
Ejemnlo 14¢
Se siguibd el procedimiento del ejemplo 89,
empleando en lugar de N,N,N',N'-tetrametil-l,2-diaminoets
no cantidades molares comparables de amines terciarias =-
equivalentes al contenido de cloro orgénico disponible ~
del procurador polimero. Ias siguientes aminas tercia~ -
rias son ejemplos de las que se usaron:
la trietilamina
la piridina
la trimetilamina
la trietanoclamina
dimetilalquil Cqg.poaminas
dimetilbencilamina
3~cloro~2-hidroxipropildimetilamina -
Ejemplo 15¢
En un reactor de vidrio de 4 golletes, con -
fondo redondo y una capacidad de 3 litros, dotadec en -
enfriamiento externo, agitador, termbmetro, condensador
enfriado por hielo seco, y embudo cuentagotas, se intro-
dujeron 1200 ml de metanol y 36,8 g de amoniaco anhidro.
Se agregaron lentamente 596 g de epiclorohidrina, de =
modo de mantener la temperatura entre 273 y 298K. La -~
mezcla de reaccibn se agitd durante la noche, y se dejd

calentar lentamente hagta temperatura ambiente. La solu~
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cibn de tris(3-cloro-2-hidroxipropil)amina parcialmen-
te hidrolizada estaba en condiclones de ser usada en ~
reaccliones subsiguientes.
Ejemplo 169

En un reactor de vidrio de 3 golletes, cég
fondo redondo y una capacidad de 250 ml, dotado de caé'
lentamiento externo, agitador, termbmetro y condensadgr
se introdujeron 44,3 g de tris(3-cloro-2-hidroxipropil)
amina, 30 g de agua, y 43,5 g de solucidén acuosa que -
contenia un 60% de N,N,N',N'—tetrametil—l,2—diaminoeté¥
no. EL contenido del reactor se calentd a reflujo duran-
te dos horas y se gelificd para formar un gel blando,.
hidrosoluble.
Ejemplo 172

En un recipiente de reacciébn de 4 golletes,
con fondo redondo y una capacidad de 500 ml, dotado de
calentamiento 6 enfriamiento externo, agitador, terméme
tro, condensador y embudo cuentagotas, se introdunjeron
16,0 g de soluclén metanbdlica que contenia un 46,2% de
tris(3-cloro~2~-hidroxipropil)amina, 152 g de solucibn
metanblica que contenfa un 39,37% de cloruro bis(3-clo-
ro-2-hidroxipropil)dimetilaménico, 46,3 g de solucidn
acuosa que contenia un 59,52% de N,N,N',N!'-tetrametil-
1,2-diaminoetano, y 76 g de agua. El contenido del reag

tor se calentd a 348-353K, y se separaron por destila-
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¢ibn 102 g de metanol. Seguidamente, el contenido del
reactor se calentbé durante tres horas a reflujo, y se
enfrid entonces hasta 298K. El producto era una solu-

cibn viscosa, de celor amarillo palido. ol

-
MY

Ejemplo 189 |

R

Composiciones catibnicas polimeras de esta
invencién se sometieron a ensayos para determinar sujtf:
oficacia en cuanto a la retencitn del pigmento didxide |
de titanio en una pasta de madera, segin un método des="
crito por XK. W. Britt en "Mechanisms of Retention Dufiné
Paper Formatibn" (Mecanismos de retencién durante la -,

formacién del papel), TAPPI 56 (10), (46-50), octubre ~
de 1973.

En estos ensayos se usd una mezcla 70/30 de -
pasta blanqueada, de madera dura y de madera blanda, -
molida hasta un refinado canadiense normalizado de 370
ml, con un molino Valley de laboratorio. Esta lechada -
gse diluyo hasta una consistencia del 0,6% y se mezcld
con dibxido de titanio a razén de un 10%, basado sobre
el peso de la pasta seca.

El aparato usado era un recipiente de desa-
glie dindmico, dotado de un agitador para proveer turbu-
lencia controlada y mucho cizallamiento dindmico., El -
recipiente de desaglie dindmico consta de dos partes. La

muestra a ensayar se introduce en una cémara superior,
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que tiene una capacidad de un litro. La cédmara inferior
es una cémara de aire, que se usa para impedir que la -
muestra salga de la cémara superior. Las dos cémaras -
estdn separadas por una criba revestida con niquel eiéb—
trodepositada, la que tiene perforaciones cbnicas de -
0,0762 mm de didmetro, en nimero suficiente para prof‘f;
veer un 14,5% de Area abierta. EL agitador en la cémara.
superior es una hélice de 5 cm. accionada por un motéf'
gincrénico de velocidad regulahle. En todos los ensayos
la velocidad del agitador se mantiene en 1000 r.p.m.'f‘

En estos ensayos, 500 ml de la lechada de pas—
$a~110, al 0,6% se mezclaran con la cantidad requerida
del adyuvante polimero de retencidn en la cémara supe-
rior. La mezcla se agitd durante un minuto, y seguida-
mente se retird un tapbn en la cédmara inferior. La mues-—
tra se filtrb a través de la criba, y después de haber
pasado 150 ml por la misma, se recogid una muestra para
andlisis. Este filtrado contenia particulas finas de ~
pasta de Ti0, que no habian quedado retenidas por la -
criba., Se filtraron 100 g del filtrado a través de pa-
pel Whatman n? 42, y el TiO, en la muestra se determin
por incineracibn del papel filtrante.

La mejora porcentual de la retencibn se calcu—
16 mediante la siguiente fbrmula: -

retencibn (g de ceniza en la muestra tratada - g de ce-

porcentual  niza en la muestra no tratada) x 100
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g de ceniza en la muesitra no tratada

Lgte procedimiento se usbd para someter a en-

sayos los materiales polimeros descritos en los ejemplos

7, 8, 9, 12, y 13. En cada caso, el aumento de la reféhﬁ

cibn era significante y se obtuvieron aumentos superio’
res 6 iguales a los que se obtienen con adyuvantes deli”

retencidn comerciales, en la mayoria de los casos. Los’ °

resultados se conslgnen en la tabla 1.

Tgbla 1

»

El

v

Me jora en la retencibn del didxido de titanio .

variable del polimero régimen de mejora de .
uso (Kg por la reten-—
tonelada de cibn (%)

R R R X pasta)

CH, - CHy (CHp)p 0,227 19,2

CoH; N CH, (CHp), 0,680 14,4

n-CyH, - CHy (CHy), 0,680 24,7

i-03Hy = CH, (CHy)p 0,680 6,5

n-Cpllg =~ CHy (CHp)p 0,680 21,7

-0y -  'CHy (CHp)p 0,680 19,1

n~CqgHyy = OH, (CHp), 0,680 10,6

Cglig~CHy ~ oHy (CHp), 0,227 10,7

Cclly, - CHy (CHp), 0,680 14,5

HOCH,CHy ~ CH3 (0H2)2 0,680 27,3

GH3 - CH3 (CH2)4 0,680 20,4

CHj - CH; CH 0,680 3,9
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CH3 - CH3 (CH2)3 0,680 28,9

CH3 CHB’ CHé - - 0,680 17,6
C18H37 ' .

Ejemplo 199 LAt

Se determinaron las propiledades floculantes
de los polimeros catibnicos de esta invencién, usando ;:
una mezcla de pasta de papel y arcilla. El prooedimien; .
to era el siguilente: B

En un recipiente de 800 ml se introdujeron =
550 ml de agua y 50 ml de lechada que contenia 0,3 g dé}
pino Spruce y 0,5 g de caolin. La pasta y el caolin e
habian dispersado por agitacidn de soluciones madre en -
una mezcladora Waring. Se introdujo entonces en el reci-
piente una paleta que giraba a 100 r.p.m. y una solucibn
dél polimero a ensayar se agregd hasta la concentracibn
deseada. La mezcla se agitd durante un minuto, y segui-
damente la paleta se decelerb hasta 10 r.p.m, Después -
de un minuto y cinco minutos se efectuaron observacio-nes
de los regimenes de sedimentacibn de la arcilla y de la
pasta. Seguidamente, la paleta se detuvo y la mezcla se
dejbé descansar durante diez minutos antes de efectuar -
las observaciones finales.

Este procedimiento se usbd para someter a en-
sayo, como floculantes, los materiales polimeros descri-

tos en los ejemplos 7, 8, 9, 12 y 13. Las propiedades ~
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floculantes de todos los polimeros eran significantes,
¥ en la mayoria de los casos los resultados eran supe~
riores 6 equivalentes a los obtenidos con agentes flocu-
lantes catldénicos comerciales. o
Liemplo 20
Se determind el efecto de dos de los polime-.
ros catlénicos de esta invencibdn, para inhibir las al- -

gas Chlorells pyrenoidosa y Phormidium inundatum, me-'

diante el procedimiento descrito en el ejemplo 29 de'Ig:
patente estadounidense nlmero 3.771.,989. El polimerd*ijf
gse prepard, haciendo reaccionar monometilamina con dos-
moles de epiclorohidrina para formar el polimero preéuj;
gor, que entonces se hizo reaccionar con un equivalente
0,9 molar de N,N,N',N'~tetrametil-l,2-diaminoetano, co-
mo ejemplificado por el producto descrito en el ejemplo
7¢. El polimero B se prepard, haciendo reaccionar el po~
limero precursor de monometilamina-epiclorohidrina, con
dimotilamina de sebo, como ejemplificado en el ejemplo
14, Los resultados se consignan en la tabla 2.

Tabla 2
Inhibicibn de algas por el polimero A y el polimero B,

después de 7 dias

concentracidn del ingrediente Chlorella Phormidium
activo, pep.m. pyrenoidose inundetum

A B A B




o L RN
TR e

10

15

20

25

33

v w O

10
15
.20
25

E)

oy

(@] O O (@} O o (o T~

o o o o o O O

O O O 0o O F &~ 4

C 0O O 0o o O N &
» f ; »’-

Ejemplo 21

Se determind el afecto, en cuanto a la inhibi

cibén de los hongos Chaetomium globosum y Penieillium're:

gueforti, de los dos polimeros descritos en el ejempld‘
20, usando el método descrito en el patente estadouniden
s6 3.356.706, que se modificd usando como substrato una
solucidén de sal mineral en lugar de pasta de papel. La

solucibén de sal mineral contenia los siguientes ingre-

dientes.
ingredientes ' g por litro
nitrato de amonio 3,0
fosfato de potasio, dibdsico 1,0
cloruro de potasio 0,25
sulfato de magnesio 0,25
"Tween 30" 0,5
agua desionizada hasta 1000 ml

Fl "Tween 80" es un derivado polioxialquilé-
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nico del monoaleato de sorbitano,

Los resultados se congignan en la fabla 3.

inhibicibn de dos hongos por dos polimeros catibnicos,, ..

Tabla 3

después de 7 dlas

hongo concentracidn desarrollo
del ingredien o
te ag?iYo, Do polimero A polimero 3
Chaetomiun 0 4 4
globosum 1 0 4
3 0 A
5 0 4
10 0 2
15 0 1
20 0 0
25 0 0
Penicillium 0 4 4
roqueforti 1 2 4
3 1 4
5 0 4
10 0 4
15 0 3
20 0 2
25 0 0
Ejemplo 22
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Se determind el efecto de los dos polimeros

descritos en el ejemplo 20 sobre la bacteria Enterocbac

ter aerogenes, en términos de destrucclén porcentual de
ésta, mediante el método deserito en el patente esté&b-
unidense ne 2,881,070, modificado por usar como substrg)
to, en lugar de pasta de papel, una solucibdn de salééif
bégicas enriquecidas con glucosa. La solucibn de saiéé;

bésicas contenfa los siguientes ingredientes:

ingredientes g _por 1itrs”
fosfato de sodio, dibasico 3,0 ﬂ;
fosfato de potasio, dibdsico 2,0 "
cloruro de amonio 0,5 -
sulfato de magnesio 0,01
sulfato de amonio 0,5
glucosa 4,5

agua desionizada hagta 1000 ml

Antes de esterilizarla, la solucibn se ajusté
al pH deseado con 4dcido sulflirico 1N, y no por la adi-
cidn de sales tamponadoras.

Los resultados se consignan en la tabla 4,

Tabla 4
Destruccibn porcentual de Enterobacter aerogenes en un
substrato de sales bédsicas a pH 6,0 después de 18 horasg
de contacto por dos polimeros catibnicos.

destruccidn porcentual

concentracibn del ingre
polimero A polimero B

diente activo P.P, M.
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0,5 69 0
1 0 13
2 96 56 ‘
3 - 25 ;
4 99,5 19
5 - 38
6 - 50
8 99,9 57
10 - 95
20 100 99,99 - ...
25 - 100 '

Aunque se han descrito formas especificas, de
realizacién de esta invencidn, ha de quedar entendido,
desde luego, que la invencidn no se limita a las mismas
ya que se pueden etfectuar muchas modificaciones; por lo
tanto, las siguientes reivindicaciones ha de amparar -
todas las modificaciones que estén comprendidas por el
vérdadero espiritu y alcance de la invencidn.

N 0 T A

En resumen, la presente solicitud recaerd so-

bre lag sigulentes:
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REIVINDICACIONES

1le,- Método de preparacibén de una composicidn
polimera de amina-epiclorohidrina, catidnica, hidrosoluf‘
ble, caracterizado porque comprende la reaccidbn de appo- 
ximadamente un mol de amoniaco con aproximadamente tresz
moles de epiclorohidrina y aproximadamente un mol de upa.
emina primaria que tiene la férmula RNH,, la cual se ha-
ce reacclonar con aproximadamente dos moles de epiclors;
hidrina en la presencia de un digolvente polar que com—'
prende un alcohol de alquilo que contenia de 1 a 3 4tomog
de carbbén y de agua, formando asi un precursor polimérico
y subsiguientemente reaccionando dicho cursor con una é@g

na terciaria que responde a la férmula

R! Rt 0
1 ‘/ \ Tt l ”
R -1l\r, N,R*' - N - CH, - CH, - C - NH,,
Rt S
0
Rt Rt
| \
N-X-N
1 i
Rll Rll

en la que R representa un grupo de alquilo de cadena ra-
mificada o recta, conteniendo de 1 a 20 Adtomos de carbono
y de 0 a 2 ligaduras dobles de carbono con carbono, up -
grupo de alquilo de cadena ramificada o recta, conteniendg

de 1 2 6 4tomos de carbono y uno o més sustitutos de clord




10

15

20

25

38

0 hidroxilo, un grupo de arilo saturado o0 un grupo de -
bencilo y en el que cada uno de los grupes R' representa
independientemente un grupo de alquilo de cadena ramifi~
cada o recta conteniendo de 1 a 20 4tomos de carbono ﬁ:;
de O a 2 ligaduras dobles de carbono a carbono, un grupo
de alquilo de cadena ramificadsa o recta conteniendo defi_
a 6 &tomos de carbono y uno o mis sugtituyentes de cloro
o hidroxilo, un grupo de arilo saturado, o un grupo de” -
beneilo; R'' representa un grupo de alquilo de cadena -
recta conteniendo de 1 a 6 4tomos de carbono; X represen
ta un grupo de polimetileno conteniendo de 1 a 12 Atomos
de carbono
- CH2 - fH - CH2 -y
OH
-~ CH - CHy -5 0o - CH

- CH2 - 0~ CH -~ CH=CH - CHZ;

2 2
y sales de polimeros, que tienen grupis de amina terita—
ria, haciéndose reaccionar una amina primaria de amonfa-
co con epiclorohidrina en la presendia de agua y un alcoho
entre los 25 y 90¢ para formar un compuesto precursor -
que tenga la estructura de
¢l - CHy - CH - CH2 - B - CH2 - CH ~ CH2 ~ Cl

OH OH

donde B representsa - N - 0 - N -
& ©
R R C1

proporcionando con ello la ramificacibn de la cadena de
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polimero; haciéndose reaccionar el compuesto precursor
dgspués como mono 0 amina di-terciaria a 50-100 2C de -
solucidn acuosa pudiendo ser utilizados uno o dos moles
para sustituir uno o los Atomos de clorina en precurser -
para hacer un grupo cuaternario, de manera que cuando:;
una amipa di-terciaria es utilizada, se emplean aproxi-
madamente moles de 0,75 a 1.0 de forma gue las cuotas =

poliméricas son

I 0" ?H
| :
- N weee N-CH, ~CH ~CH, - B -~ CH. - CH - CH
¢1®  Cle ' | (')
- N === N - CH, - CH - CH
P & | 2 2
cL® o¢1°

28.~ Método de preparaclidén de una composicidn
polimera de amina-epiclorohidrina, catiénica, hidrosolu~-
ble, seglin la reivindicacibn primera, caracterizado por-

que R es un grupo alifético de cadena recte o ramifica-

- da, conteniendo de 1 a 20 atomos de carbono, y A es, -

bien
CH CH CH CH
|3 |3 l 3 [ 3
@N o = CH, II\T 0 @N CH, - CE, @N Y
c1° CHy Cl@’ 0
c
CH, CH, H,

32,- Método de preparacibén de una composicibn

polimera de amina-epiclorohidrina, catiénica, hidrosolu-—
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ble, segin la reivindicacién 12, caracterlizado porque R

es metilo y A es, bien

EHE ;- omy (’}‘HB |
-0! - Oy - Gy =N o - M- Oy - Oy - N-Y
8 CH e &
o1
oy ’ Clag 1 g
3 3

48,~ Método de preparacibn de una composiciéﬁ'
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnicsa, hidrosolu~
ble, segin la reivindicacién primera, caracterizado por-

que R es etilo y A es, bien

¢ H
°E, CHy CHy 0t
-N-CH, -CH -~ o =~N=-CH, -CE ~N-7
o 27 "2 T a 27 "2 Ty
0 CH 6 8
c1 3 01 c1
CH, CH, CH,

58,- Método de preparacibdn de una composicibn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-
ble,, segin la reivindicacién primera, caracterizado por

que R es n-propilo y A es, bien

CH CH cH CH
| 3 | 3 |3 | 3
o = Oy = CHy - X 6 - M- CHy - Ci-T-Y
6 CH, 6 0
c1 c1 c1
CH, CHy oH,

68,~ Método de preparacidn de una composiciébn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-

bte, segin la reivindicacibn primera, caracterizado por-




10

15

20

25

41

que R es 2-hidroxietilo y A es, bien

fH3 CHs fs ?H3
- - - - - - CH, - CH, - -
@N CH2 CH2 ? i) @N 5 2 eN Y
e CHé e o
1 o1 a
CH3 CHé CH3

72,- Método de prefaracidén de una composicidn
polimera de amina-epiclorohidrina, catidnica, hidrosolii-
ble, segin la reivindicacibn primera, caracterizado por-

que R es 3-cloro~2-hidroxipropilo y A es, bien

CH CH CH CH
1 3 i 3 13 | 3
-@DT ~ CH, - CH, - Ilv 6 -@N - CH, - CH, —@N -Y
) CH 8 &
clL 3 c1 c1
CH, CH, CH,

88,- Método de preparacidn de una composiciébn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-~
ble, segin la reivindicacitn primera, caracterizado por-

gue R es estearilo y A es, bien

CH CH CH
[ 3 |3 3 [
-N-CH, ~CH, =N 6 ~-N-CH.-CH -N-Y
@ e T2 6 2 T2 ¢
) CH e ®
cL 3 c1l c1
c
Hy CH, CH,

98,- Método de preparacibdn de una composicibn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-

ble, segin la reivindicaclbn primera, caracterizado por-
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que R es metilo y A es
Rt
I
Rt - N -
9
e
Ccl
R!
donde cada uno de los grupos R' representan independien-
temente un grupo alifético de cadena recta 6 ramificada,
que tiene 1 hasta 20 &tomos de carbono y O hasta 2 enla-
ces dobles de carbono a carbono. '
108.~ Método de preparacibn de una COmposiciéh'
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-
ble, segin la reivindicacién primera, caracterizado pcr-
que comprende la primere reaccibén de un mol de amoniaco
o aminico primario teniendo la férmula RNH, con dos mo-
les de epiclorohidrina para formar un precursor polime-
rico y subsiguientemente reesccionando dicho precursor -
con un amino terciario teniendo la férmula:
] Rll O
2
I

N
\ .
) Bp''=N - CH, ~ CH, - C - NH,

2

en la que R, R', R'! y X se definen en la reivindicacibn

primera,
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112,~ Método de preparacidn de una composicidn
polimera de amina~epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-
ble, segin la reivindicacibn primera, caracterizado, por
que comprende la reaccibn de un mol de un amino primafio
teniendo la férmula RNHZ, con dos moles de epiclorohié?i
na para formar un precursor polimerico yusubaiguiénteéj
mente reaccionando dicho precursér con un amino tercia:j

ric teniendo la férmula:

Rt u 0
| |2 Il
R'-I)W __ M6 Ry" = N~ CH, - CH, - C - NHy;
RI

en la que la cantidad molar de amino terciario es iguai
a la cantidad molar de cloro orgénico en el precursor y
ademés caracterizada porque R, R!' y R" son como se de-
fine en la reivindicacibn 18,

128,.- Método de preparacidén de una composicibn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-
ble, segin la reivindicacibn primera, caracterizado por-
que comprende hacer reaccionar primero un mol de una -

amina primerio que tiene la férmula RNH,, con dos moles

21
de epiclorohidrina para former un precursor polimero y
hacer reaccionar seguidamente dicho precursor con una -~
emina terciaria que tiene la férmula
Rll n
i f
N-X~-N
l |
Rl! RH
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siendo la reacibn molar de la amina terciaria a la ami-
na primeria en el precursor desde 0,5 hasta 0,95, sien~
do el pH final del polimero ajustado a un valor de 2 a 5
con 4ecido mineral y teniendo R, R", y X el significado =
definido en la reivindicacibn primera. J
132,- Método de preparacibn de una composicibn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosdlﬁ—:
ble, segin la reivindicacibdn primera, caracterizado pof—
que comprende hacer reaccionar primero un mol de una amié
na primario gue tiene la férmula RNI—I2 con dos moles de- -
epiclorohidrina para formar un precursor polimero, y‘ha~

cer reaccionar seguidamente dicho precursor con una amni-

ne terciaria que tiene la fbérmula

Rll Rll
| |
N-X-N
I ]
R" R"

siendo la relacién molar de la amina terciaria a la ami-
na primaris en el precursor de aproximadamente 1, y hacer
reaccionar adicionalmente este polimero con dicho precur-
sor en una relacibén molar desde 0,0,5 hasta 0,25, del preg
cursor a la amina terciaria, y ajustar el pH final del -
polimero a un valor de 2 a 5 con 4cido mineral, teniendo
R, R" y X el significado definido en la reivindicacibn ~
18,

1l48,~ Método de preparacibn de una composicibn
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zado porque comprende hacer reaccionar primero un mol de|

polimera de amina~epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-

ble, de acuerdo con la reivindicacibdn primera, caracteri

menometilamina con dos moles de epiclorohidrine para fc:
may un precursor polimero, y hacer reaccionar seguidameg
te dicho precursor con una proporcidn molar 0,9 de N,N;n
N', W'-tetrametil-l-2-diaminoetano, y ajustar el pH finél
del producto a un valor de 3 a 4. . ‘

152,~ Método de preparacibén de una composicidn
polimera de amina~epiclorohidrina, catibnica, hidrosolbu
ble, seglin las reivindicaciones anteriores, caracteriza;
do porque comprende agregar al dispositivo de tabrican
cibn de papel uno 6 mds de los polimeros de amina-epiclo
rohidrina catidénicos hidrosolubles, de la reivindicaciébn
primera, en cantidad suficiente para eliminar el agua en
la medida deseada, aumentando el régimen de desaglie de -
hoja fibrosas mojadas, durante la fabricacibn de papel y
cartbn de papel.

162,.- Método de preparacibn de una composicidn
polimera de amina~epiclorohidrina, catidénica, hidrosolu=-
ble, segin las reivindicaciones anteriores, caracteriza-
dé porque comprende agregar al dispositivo de fabricacidy
de papel uno 6 més de los polimeros de amina-epiclorohi-
drina catibnicos hidrosolubles, de la reivindicacibn pri+

mera, en cantidad suficiente para lograr el aumento de
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la retencibn, mejorando la retencibn de los componentes
de una mezecla para fabricar papel, en la hoja fibrosa mo

jada, durante la fabricacldn de papel y cartdn de papsl.

178.~ Método de preparacién de una composicibn

polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-

ble, segin las reivindicamciones anteriores, caracteriza-

do porque comprende agregar al dispositivo de fabricas - -

cibn de papel uno 6 mds de los polimeros de amina-epicip

rohidrina catibénice hidrosoluble, de la reivindicacibn

primera, en cantidad suficiente para lograr el aument95;,

de la resistencia del papel y cartén de papel.
188,~ Método de preparacién de una composicibn

polimera de amina~-epiclorohidrina, catidnica, hidrosolu~
ble, segin las reivindicaciones anteriores, caracteriza-
do porque comprende agregar al dilspositivo de fabrica-
cibn de papel uno 6 més de los polimeros de amina-epiclo
rohidrine catiénice hidrosoluble, de la reivindicacitn
primera, en cantidad suficiente pars encolar dicho papel
o cartén de papel.

19e,~ Método de preparacibn de una composicidn
polimera de amina=-epiclorochidrina, catibnica, hidrosolu-
ble, segin lag reivindicaciones anteriores, caracteriza-
do porque comprende agregar al revestimiento aplicado a
la superficie del papel 6 cartén, uno 6 més de los poli-

meros de amina~epiclorohidrina, catidnicos hidrosolubles
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de la reivindicacibn primera, en cantidad suficiente pa-
ra hacer que la superficie sea electroconductora,

208.- Método de preparacibn de una composicifén
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosoiur
ble, segin las reivindicaciones anterdiores, caracteriéé—
do porque comprende agregar a un sistema acuoso un flo- .
culante qﬁe comprende uno o mas de los polimeros de ami—
na~epiclorohidrina catidnica hidrosolubles de la rei;‘;
vindicacién primera, en cantidad suficiente para causa#:
la floculacibdn de los sblidos suspendidos 6 disueltoé;fﬁ

21l2.~ Método de preparacibn de una composiéién
polimera de amina-epiclorohidrina, catiébnica, hidrosolu;
ble, segin las reivindicaciones anteriores, caracteriza-.
do porque comprende agregar a los fangos mojados uno 6
méds de los polimeros de amina—epiclorohidriné catibnicos
hidrosolubles, de la reivindicacién primere, en canti-
dad suficiente para aumentar el régimen de separacibn -~
del agua.

228,~ Método de preparacibn de una composicidn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-
ble, segin las reivindicaciones anteriores, caracteriza-
do porque comprende agregar a los adhesivos hidrosolu-
bles, uno 6 més de los polimeros de amina-epiclorohidri-
na catibnicos hidrosolubles, de la reivindicacidén prime-

ra, en cantidad suficiente para lograr el aumento de -
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las propiedades adhesivas.

23a2,~ Método de preparacidn de una composicibn
polimera de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu~
ble, segin las reivindicaciones anteriores, caracterize—
do porque comprende agregar 2l sistema de apresto uno 6
més de los polimeros de amina-epiclorohidrina catiéni%}y
cos hidrosolubles, de la reivindicacibén primera, en éan—
tided suficiente para aumentar la retencidn en la medi- .
da deseads, de colorantes y materiales impermeabilizan-~
tes e incombustibles por productos textiles. .

248 ,- Método de preparacién de una composiciéﬁ
polimera de amina-epiclorohidrina, catibénica, hidrosclu-
ble, segin las reivindicaciones anteriores, caracteriza-
do porque comprende hacer entrar en contacto algas con
un polimero de amina-epiclorohidrina catidnice hidroso-
luble, de la reivindicacibn primera, en cantidad sufi-~
clente para inhibir el desarrollo de las mismas,.

252, Método de preparacibn de una composicidn
polimers de amina-epiclorohidrina, catibnica, hidrosolu-
ble, segin las reivindicaciones anteriores, caracteriza-

do porgue comprende hacer entrar en contacto bacterias

con un polimero de amina-epiclorohidrina catibnico hidro-

soluble, de la reivindicacién primera, en cantidad sufi-
ciente para inhibir el desarrollo y la proliferacibn de

dichas bacterias.
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268,~ Método de preparacibn de una compogicidn
polimera de amina-epiclorohidrina, catidnica, hidrosoluf
ble, segun las reivindicaciones anteriores, caracteriﬁa--~
do porque comprende hacer entrar en contacto hongos cbn-
un polimero de amina-epiclorohidrina catibnico hidroso- .
luble, de la reivindicacidn primera, en cantidad suficiep
te para inhibir el desarrollo y la proliferacibdn de es~
tos hongos. N

272 ,~ METODO DE PREPARACION DE UNA COMPOSICION
POLIMERA DE AMINA-EPICLOROHIDRINA, CATIONICA, HIDROSOLU-
BLE.

Segin se describe en la presente memoria des-
eriptiva que consta de cuarenta y nueve hojas escritas
a mAguina por una sola de sus caras.

Madrid, 13 de Agosto de 1975

Francisco Javier Plaza
P. P.
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