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La presente invencidn se refiere a un procedimienta -
parg la preparacidn de una solucidn acuosa diluida de una
poliacrilamida catidnicamente modificada, a partir de una
emulsidn de agua en aceite de un polimeroc de acrilamida, -
soluble en agua, finamente dividido.

La patente de Estados Unidos 2,328,905 ensefia la reac
cidn de una amina secundaria con formaldehido y, segquida--
ments, la reaccidn del compuesto de adicidn asi formadao, -
con una acrilamida polfmera soluble en agua.

Este método de preparacidn de polimero de acrilamida
catidnicamente modificados es antiguo en la técnica y, de-
bide a problemas relacionados con la formacidn de un com-=-
puesto de adicidn de aminasecundaria-formaldehido, no ha -
sido ampliamente adéptada. El compuestode adicidn formado
de esta manera, es inestable y durante este procedimiento
pueden ocurrir varias reacciones secundarias. Frecuentemen
te, debido al hecho de que la mezcla previa debe ser alma=-
cenada durante perfodos de tiempo, ha de disponerse de fa~
cilidad de instalaciones de almacenamiento para la manipu-
lacidn de este material, asi como de las materias primaé -
iniciales. Por lo tanto, seria una ventaja para la técnica
si las scluciones de polimeroc de acrilamida modificado ca=-
tidnicamente, pudieran prepararse sin preparar primeramen-
te una mezcla previa.

También se han hecho intentos de preparar emulsiones
de agua en aceite estables, de polimeros de acrilamida ca-
tidnicamente cargados; sin embargo, surgen problemas a es
te respecto, debidos a la estabilidad del material en for-
ma de emulsidn y a los estabilizadores necesarics para - -

inhibir la inversidn de la reaccidn de Manmnich cuando el -
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polfmero esti presente en una forma concentrada.

El método de esta invencidn implica la formacidn de =
una corriente de agua de procedimiento continuo, y afiadir
a la corriente de procedimiento continuo una alcohilo infe
rior-amina secundaria, que contiene de 2 a 4 dtomos de car
bono, formaldehido, una emulsidn de agua en aceite de un -
polfmero de acrilamida finamente dividido, y un agente ten
sicactivo hidrdfilo capaz de invertir la emulsidn de agua
en aceite del polimero de acrilamida finamente dividido. -
Seqguidamente, la corriente de procedimiento continuc se sg
mete a una circulacidn turbulenta en un mezclador en la ==
conduccién, y se recupera después una solucidn diluida de
una poliacrilamida modificada catidnicamente, soluble en -
agua.

Por lo tanto, un objeto de esta invencidn es proporcig
nar un método mejorado para la preparacidn de soluciones -
diluidas de polfmercs de acrilamida modificados catidnica~
mente, solubles en agua.

Otro objeto de esta invencidn es proporcionar a la --
técnica un método de preparar convenientemente soluciones
diluidas de un polfmero de acrilamida, modificado catidni-
camente, soluble en agua, formando una corriente de proce-
dimiento continuo, que contiene agua, una amina secundaria,
formaldehido y una emulsidn de agua en aceite de un polimg
ro de acrilamida finamente dividido, seguida por el mezcla
do de la corriente de procedimiento continuo, de manera qgue
se obtenga un polfmero de acrilamida modificado catidnica=-
mente, soluble en agua.

La presente invencidn proporciona un procedimiento pa

ra la preparacidn de una solucidn acuosa diluida de una ==
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poliacrilamida catidnicamente modificada, a partir de una
emulsidn de agua en aceite de un polfmero de acrilamida, -
soluble en agua, finamente dividido, comprendiendo dicho -
procedimiento:

A+ Formar una corriente de procedimiento continuo, que
contiene:

i: De 1,0 a 15,0% en peso de una alcbhilo inferior-ami
na secundaria, soluble en agua, que contiene de 2 a 4 4to-
mos de carbonoj

ii: De 0,5 a 4,0% en peso de formaldehido, introduciép
dose dicho formaldehido en forma de una solucidn acuosa ==
que contiene de 1 a 40% en peso de formaldehido, caracteri
z8ndose la cantidad de formaldehido afiadida, por estar en
una proporcidn molar sustancialmente igual, con relacidn a
la cantidad de amina secundaria afiadida en i;

iii: De 1,4 a 9% en peso de un polimerc de acrilami--
da, estando contenido dicho polimero de acrilamida en una
emulsidn de agua en aceite, gue comprende:

a) una fase acuosa que oscila entre el 30 al 95% en -
peso de la emulsidn, definiéndose dicha fase acuosa como -
la suma de polimero y agua presentes;

b) De 20 a 50% en peso de polfmero de acrilamida fina
mente divididos

c) De 5 a 70% en peso de un 1l{quido hidr&fobo;

d) De 0,1 a 21% en peso-de un agente emulsificante de
agua en aceitej

iv. De 0,1 a 2% en peso de un agents tensioactivo hi-
dréfilo, soluble en agua, capaz de invertir la emulsidn de
agua en aceite de iiij vy

ve Aguaj;
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B. Someter dicha corriente de procedimiento continuo
a un mezclada turbulento en la conduccidn, con lo gue se -
invierte dicha emulsidn de agua en aceite de un polimero -
de acrilamida finamente dividido, y es afectada la reaccidn
de la amina secundaria, del formaldehido y del polimero de
acrilamida, entre si; y, seguidamente,

C. Recuperar continuamente una solucidn acugsa del ==

1,0 al 15% de un polimeroc de acrilamida catidnicamente mo=-
dificado.

Las emulsiones de agua en aceite de polimera de acri-
lamida finamente dividido, utilizables en esta invencidn,
son estables, aunque al mismo tiempo contienen cantidades
relativamente grandes de polfmero. Los polimeros dispersa-
dos en la emulsidn son muy estables cuando el tamafio de =-
particula del polimero estd en el margen de 2 milimicras -
hasta aproximadamente 5 micras., E1 tamafio de particula pre
ferido estd dentro del margen de 5 milimicras y 3 micras.

La emulsidn de agua en aceite estable comprende: l. -
una fase acuosaj 2. Una fase hidrdfoba; y 3. un agente - -
emulsificante de emulsidn de agua en aceite.

La emulsidn que contiene polimeroc, de esta invencidn,
estd compuesta por una fase acuosa que ascila entre 30 y -
95% en peso de la emulsidn, La fase acuosa se define como
la suma del polimerc o copolimero y el agua, presentes en
la composicién. E1 margen preferido es entre 70 y 90% en -
peso de la emulsidn. El margen mds preferido es entre 70 y
80% en peso de la emulsidn.

La concentracidn de polfmerc de la emulsidn oscila en
tre 10 y 50% en peso. Un margen preferido es entre 25 y 40%

4 .
en peso de la emulsidén. El margen mds preferido es entre =
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25 y 35% en peso de la emulsidn.

Como se ha visto, con relacidn al peso de la Fase —-
acuosa y al porcentaje de polimeroc contenido en la fase -
acuosa, la emulsidn que contiene polimerc puede contener
de 25 a 85% en peso de agua.

Para los fines de esta invencidn, el término ' poli
mero de acrilamida incluye los homopolimeros y copolimeros
de acrilamida que contiene por lo menos un 20% y, preferi
blemente, un 75% en peso de acrilamida. Los polimeros de
acrilamida mds comdnmente utilizados en la prictica de eg
ta invencidn, incluyen poliacrilamida y sus copolimeros -
solubles en agua preparadas por polimerizacidn de la acri
lamida con mondmeros tales como, por ejemplo, fcido acri-
lico, 4cido metilacrilico, dcido itacdnico, acrilonitrila,
metacrilato de dimetilaminometilo. Un polimero de acrilami
da utilizable también en la prictica de esta invencidn, =~
es la poliacrilamida hidrolizada, que tiene del 1 al 50%
de los grupos carboxamida originales, en forma de grupos
carboxilo hidrolizados. Los pesos moleculares de tales pg
limeros y copolimeros exceden de 500,000, |

El peso molecular de los polimeros de acrilamida des
critos anteriormente, puede variar a lo largo de un amplio
margen, por ejemplo, de 10,000 a 25 millones. El polimero
de acrilamida preferido tiene un pesoc molecular de mds de
500.,000.

La fase orgdnica u olecsa de la emulsidn, esta com--
puesta por un lfguido hidrdfobo inerte. E1 liquido hidrd-
fobo comprende entre 5 y 70 por ciento en peso de la emul
sidn. E1 margen preferido es entre 5 y 40 por cienta en -

pesa de la emulsidn., E1 margen mds preferido es entre 20
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y 30 por ciento en peso de la emulsidn,

Los aceites utilizados en la preparacidn de estas -=
emitlsiones pueden ser seleccionados de un gran grupo de =-
1{quidos orgdnicos, que incluyen hidrocarburas l{quidos e
hidrocarburos liquidos sustituidos. Un grupo preferido de
1{quidos orgdnicos son los lfquidos hidrocarbonados alifd
ticos, cue incluyen mezclas de compuestos hidrocarbonados
aromdticos y alifdticos, que contienen de 4 a 8 dtomos de
carbono. Por lo tanto, se pueden utilizar liquidos hidro-
carbonados orgdnicos tales como benceno, xileno, tolueno,
aceites minerales, querosenos, nafta y, en ciertos casos,
petrdleo. Un aceite particularmente utilizable desde el =
punto de vista de sus propiedades Fisicas y quimicas, es
el disolvente isoparafinico de cadena ramificada, vendido
por Humble 0il y Refinery Company bajo el nombre comercial
"Isopar M". En la tabla I siguiente, se exponen especifica
ciones tipicas de este disolvente isoparafinico de estre-

cho margen de ebullicidn.
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TABLA 1
Propiedades de la
especificacidn Minimo M&ximo Método de ensayo
Densidad API a
15,56/15,569C 48,0 51,0 ASTIZ D 287
Color, Saybolt 30 — ASTH D 156
Punto de anilina, .
aC 85 — ASTM B 611
Azufre, ppm. - 10 ASTM D 1266
(qu. nefelomé-~
trica)
Destilacidn, 2C
PIE 204 210
Punto seco - 257
Punto de inflama- .
cidn, 2oC ' 71 - ASTM D 93
(Vaso cerrado
Pensky-fartens)

Se puede utilizar cualquier agente emulsificante de -
agua en aceite, convencional, tal como monocestearato de =-
sorbitdn, monocoleato de sorbitdn, y los denominados mate~-
riales de bajo equilibrio hidrdfilo - lipdfilo, que estdn
todos ellos descritos en la bibliografia y se resumen én el
Atlas HLB Surfactant Selector,. Aunque los emulsificantes ~
mencionados se utilizan para producir buenas enulsiones de
agua en aceite, se pueden emplear otros agentes tensioacti
vos, en tanto sean capaces de producir estas emulsiones, -
El agente emulsificante de agua en aceite se presenta en -
cantidades que oscilan entre 0,1 y 21,0% en peso de la =--
emulsidn. El margen preferido es entre 1,0 y 15,0% en peso
de la emulsidn. El margen mds preferido es entre 1,2 y 10%
en peso de la emulsidn's Es importante el que el agente ~ -

emulsificante seleccionado no reaccione: con el formaldehi




io

15

20

25

30

Hoja nam. 9 1705_7_

do ni con el compuesto de adicidn de formaldehido.

Los polimeros considerados para ser utilizados en es-
ta invencidn, se pueden sintetizar en forma de emulsidn, -
como se describe en la patente de Estados Unidos 3.284.393,
de Vanderhoff y otros, la cual se incorpora aqui como refe
rencia., La técnica de polimerizacidn expuesta en la paten-
te de Vanderhoff, se sigue generalmente para la preparacidn
de 14tex polimeros utilizados en esta invencidn.

También se considera en la prdctica de esta invencidn,
la preparacidn de emulsiones adecuadas de agua en aceite -
de polfmeros solubles en agua, por los métodos descritos -
en las patentes de Estados Unidos 3.624.019 y 3,734.873, -
de Anderson y otros, incorpordndose ambas aguii como refe--
rencia,

La emulsidn de agua en aceite utilizada en la prédcti-
ca de esta invencidn, muestra la aptitud desudada de diso}l
verse rdpidamente en solucidn acuosa. La emulsidn que con-
tiene polimero libera glnpolimero en el agua, en presencia
de un agente tensioactivo, en un periodoc de tiempc muy cor
to., Esta técnica de inversidn se describe en las patentes
de Estados Unidos 3.624.,019 y 3.734.873, de Andersan y =~ -
otros,

Los agentes tensioactivos utilizables generalmente pa
ra invertir las emulsiones de agua en aceite de los polimg
ros de acrilamida finamente divididos, son hidrdfiles y se
caracterizan, ademds, por ser solubles en agua. Se puede -
utilizar cualguier agente tensiocactiveo de tipo hidrdfilo,
tadl como nonilfenoles etoxilados, resinas de nonilfenol -~
etoxilado-formaldehido, ésteres dioctilicos de sulfosucci-

natos sddicos,y octilfenolpolietoxietanoles, Estos agentes
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tensicactives u otros, se describen completamente en la -
patente de Estados Unidos 3.624.019, la cual se incorpora
aquf en lo gue sigue como referencia a esta solicitud, -~
Una clase preferida de agentes tensiovactivos utilizables
en la préctica de la presente invencidn, son los nonilfe-
noles etoxilados,

Aunque los agentes tensioactivos necesarios para la
inversidn del polimeroc de ldtex, pueden affadirse a la co-
rriente de procedimiento de modo separadoc, aquellos pueden
combinarse también en solucidn, bien éea con la amina se-
cundaria, con el formaldehido, o can la emulsidn de agua -
en aceite del polimero de acrilamida finamente dividido ==
propiamente dichos Cuando se afiade el agente tensicactivo
como emulsidn de agua en aceite, debe tenerse cuidado de =~
evitar la inversidn de la emulsidn de agua en aceite, an--
tes de ser afiadida a la corriente de procedimiento. En los
casas en los que el agente tensicactivo se afiade a la emul
sidn de agua en aceite, la emulsidn se hace invertible por
si misma en la corriente de procedimiento continuo.

Las soluciones de formaldehido utilizables en la pre-
sente invencidn para la preparacidn del polimero de acrila
mida catidnicamente modificado, soluble en agua, contienen
generalmente de 10 a 50% de formaldehido y, preferiblemen-
te, de 20 a 40% de formaldehido. Estas soluciones se pue--
den adguirir en el comercioc y no necesitan ser elaboradas.
Adicionalmente, estd dentro del alcance de la presente in-
vencidn el disolver el paraformaldehido en agua, para pro-
ducir una solucidn de formaldehido adecuada para ser utili
zada en la presente invencidn.

La amina secundaria preferide utilizada para preparar
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el polimero de acrilamida soluble en agua, catidnicamente

modificado, dentro del alcance de la presente invencidn, -
es la dimetilamina. Sin embargo, se pueden emplear otras -
aminas secundarias, tales como la N,Nemetiletilamina y dig
tilamina, que son solubles en agua y gue se caracterizan -
generalmente por ser alcohilo inferior-aminas secundarias.
Tifiicamente, estas aminas secundarias contendrdn de 2 a &

dtomos de carbono., En lo que se refiere a la amina secunda
ria preferida de la presente invencidn, la dimetilamina, -
se pueden adquirir en general en el comercio soluciones =~
acuosas con una concentracidn que oscila entre 15 y 60 en
peso. Con frecuencia es conveniente, dentro del cursc de -
la presente invencidn, utilizar una solucidn acuosa lo mds
concentrada que sea posible, debido al hecho de que son ng
cesarias menores instalacicnes de almacenamiento,

Como la corriente del procedimiento de la presente ipn
vencidn puede ser formada por adicidn de la emulsidn de ==
agua en aceite del polimero de acrilamida finamente dividi
do, formaldehido y amina secundaria, en cualquier orden, =
la invencidn se describird en términos de agua y reaccionan
tes, Estos reaccionantes incluyen la emulsidn de aqua en -
aceite, el formaldehido, la alcohilo inferior-amina secun=
daria, y el agente tensiocactive hidrdfilo utilizado para -
provocar la inversidn de la emulsidn de agua en aceite. El
orden de adicidn de reaccionantes a la corriente de agua =
del procedimiento continuo no es esencial, y los familiari
zados con la técnica verdn que el producto final obtenido
serd el mismo, independientemente del orden de adicidn. =-
Debe sefialarse que aunque el agente tensicactive hidrdfilo

ha sido enumerado camo unc de los reaccionantes, éste pue-
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de incorporarse fdcilmente a uno de los otros reaccionan-
tes, como los que se han descrito anteriormente.

El método de la presente invencidn para la prepara=-
cidn de una solucidn acuosa diluida de un polfmero de acri
lamida modificado catidnicamente, implica generalmente un
mezclado en la conduccidn, de los diversos ingredientes en
tre si, seguido por el almacenamiento del productc acaba-
dos

La figura 1 muestra un diagrama de flujo que descri=-
be el procedimiento de la presente invencidn.

Con refersncia al dibujo, la invencidn puede ser des-
crita de la manera siguiente:

El agua procedente de una fuente gue no se muestra, -
se dirige a través de la conduccidn 2, pasando por la bom-
ba 4, la vdlvula de control 6, el medidor de caudal 8 y la
vdlvula 10. El medidor de caudal 8 indica el caudal de - =
agua que estd siendo bombeado por la bomba 4, utilizdndose
las vdlvulas 6 y 10 para regular el caudal, Un segundo - -
reaccionante procedente de depdsitos de almacenamiento que
no se ﬁuestran, se dirige a la conduccidn 14 y pasa por la
bomba 16, la vdlvula 18, el medidor de caudal 20 y la vdl=-
vula 22, Las vdlvulas 18 y 22 se utilizan para regular el
caudal de combinacidn con el medidor de caudal 20, Al sa--
lir de la vdlvula 22, el segundo reaccionante entra en la
conduccidn 24 y se pone en contacto con el agua contenida
en la conduccidn 2, en el punto 12,

Un tercer reaccicnante procedente de depdsitos de al-
macenamiento que no se muestran, entra en la conduccidn 26
y pasa por la bomba 18, la vdlvula 30, el medidor de caue~-

dal 32 y la vdlvula 34, saliendo a la conduceidn 3G. La -~
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vadlvula 30, el medidor de caudal 32 y la vdlvula 34, se -
utilizan para regular el caudal del tercer reaccionante -
que estd siendo bombeado por la bomba 28. Desde la condug
cidn 36, el tercer reaccionante entra en contacto con la
corriente acuosa del procedimiento, que contiene el segun
do reaccionante y agua, en el punto 40,

Un cuarto reaccionante procedente de depdsitos de al
macenamiento gue no se muestran, sntra en la conduccidn -
42, y pasa por la bomba 44, la vdluula 46, el medidor de
caudal 48 y la vdlvula 50, saliendo a la conduccidn 52. =
Las vdlvulas 46 y 50 se utilizan para regular el caudal -
desde la bomba 44, y se utilizan en combinacidn con el mg
didor de caudal 48, Desde la conduccidn 52, el cuarto reac
cionante entra en contacto con la corriente acuosa del --
procedimientoc que contienerlos reaccionantes segundo Yy --
tercero y agua, en sl punto 54,

El quinto reaccionante procedente de depdsitos de al
macenamiento gue no se muestran, se dirige a la conduccidn
56, en la que pasa por la bomba 58, la vdlvula 60, el me-
didor de caudal 62 y la vdlvula 64, a la conduccidn 66, -
Las vdluulas 60 v 64 se utilizan en combinacidn con el mg
didor de caudal 62, para regular el caudal del quinto reag
cionante que estd siendo bombeado por la bomba 58, Desde
la conduccidn 66, 8l quinto reaccionante entra en la co--
rriente acuosa del procedimiento, gue contiene los reace-
cionantes segundo, terceroc y cuarto,.

La corriente del procedimiento continuo, inmediata--
mente despuds de pasar por el punto 70, se dirige al mez~-
clador 72. Este mezclador sirve para la funcidn de provo-

car la inversidn de la emulsidn de agua en aceite del po-
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limerc de acrilamida finamente dividido, e inicia la reac-
cidn entre el polimero contenido en la emulsidn de agua en

aceite y los otros reaccionantes, La corriente acuosa del

procedimiento sale del mezclador por la conduccidn 74} y la
solucidn acuosa de un polimero de acrilamida catidnicamente
modificado as{ formada, se hace pasar por el punto 76 a las
instalaciones de almacenamiento o de envasado no mostradas.

La alcohilo inferior-amina secundaria alifdtica utili-
zable en la presente invencidn, se aflade a la corriente acug
sa del procedimiento, en una cantidad suficiente para prepa
rar una corriente acuosa del procedimiento, que contiene de
1,0 a 15% en peso de la amina secundaria, en cualguier pun-
to 12, 40, 54 o 70, Generalmente, una realizacidn preferida
de la presente invencidn es afiadir un ligero exceso molar -
de la amina secundaria al formaldehido affadido en una etapa
posterior., Este exceso estd presente, generalmente, en una
concentracidn de 1 a 10% molar, y su finalidad es inhibir -
la reticulacidn del polimerc resultante por el formaldehido,
durante el almacenamiento del products finall,

El agente tensiocactivo soluble en agua, capaz de iﬁ-—
vertir la emulsidn de agua en aceite, se afiade a la corrien
te acuosa del procedimiento continuo, en cualquier punto =~
12, 40, 5S4 y 70, Este agente tensiocactivo debe ser soluble
en agua y los tipos de agentes tensicactivas utilizables =
en esta solicitud, se describen en general en las patentes
de Estados Unidos 3.624.019 y 3,734,873, de Anderson y - -
otros. Una clasg de agentes tensioactivos, particularmente
dtil, son los nonilfencles etoxilados, tales como Triton -
X=114, un agente tensioactivo que puede adquirirse en el -~

comercio, de la Rohm Haas Company.
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Como se ha indicado anteriormente, el agente tensio--
activo debe estar presente en el sistema en una concentra-
cidn de U,1 a 2% en peso y, como se ha expuesto anterior--
mente, puede incluirse en la emulsién de agua en aceite. -
Esto es para asegurar que la emulsidn de agua en aceite qug
ha de ser afiadida en un punto posterior aguas abajo, serd
invertida con éxito cuando se esté mezclando con los otros
reaccionantes.

El formaldehida afiadido al sistema en los puntos 12,
40, 54 y 70, se afiade en forma de una solucidn acuosa, que
generalmente tiene una concentracidn que oscila entre 10 y
40% sn peso. Preferiblemente, el formaldehido se utiliza =~
en una forma lo mds concentrada posible, con el fin de eli
minar problemas de almacenamiento, y se:prefiere utilizar =~
soluciones de formaldehidec que contienen de 35 a 40% en pe
so de formaldehido. A titulo de ejemplo del procedimicnto,
cuando se afiade el formaldehido por el punto 54, se ajusta
la vdlvula 46 segdn las indicaciones del medidor de caudal
48, para proporcionar una proporcidn molar de formaldehido
a amina secundaria comprendida entre 1,0 ¢ 1,0 y 1,0 ¢ 1,1.

La emulsidn de agua en aceite finamente dividida, de
un polimero de acrilamida soluble en agua, se trata de nug
vo de un modo muy semejante, y se afiade a la corriente acug
sa del procedimiento por los puntos 12, 40, 54 o 70, en --
una proporcidn melar de funcicnalidad amfdica presente en
el polimerc de acrilamida, a formaldehido afiadido o que ha
de ser afiadido, comprendida preferiblemente entre 0,9 : 1
y 1,0 :+ 0,9,

Debe sefialarse que en el procedimiento de la presente

. s P 4 . .
invencion, se puede preparar un polimero de acrilamida ca-
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tidnicamente modificado, que tenga un grado conocido de ca
tionicidad, haciendo reaccionar una cantidad mayor o menor
de la dimetilamina y del formaldehido con la acrilamidas -
Es decir, por ejemplo, se pusde prepérar un polimero catid
nice gue tenga cualquier grado de cationicidad comprendida
entre 0 y 100%, variando la cantidad de formaldehido afiadi
da a la cantidad de funcionalidad amidica presente.

Sin embargo, debe tenerse en cuenta que debe afiadirse
suficiente cantidad de polimers de acrilamida, y que el ==
procedimiento en su conjunto debe hacerse funcionar con ==
una concentracidn mediante la cual el producto final que -
sale por el punto 76, tenga una viscosidad controlada. Es-
to dependerd del peso molecular del polimero de acrilamida
particular empleado, habiendo presente una mayor viscosi-=
dad para pesos moleculares mayores, para una concentracidn
equivalente. Desde el punto 780, la corriente acuogsa del ==~
procedimiento continuc se hace:* pasar por el mezclador 72.

Los mezcladores empleados en el curso de la presente
invencidn, pueden ser cualquiera de entre varios tipos..ﬂg
tos incluirian mezcladores de tipo de hélice; mezcladores
inyectores, véase por ejemplo la patente de Estados Unidos
2.531.547, mezcladores de orificio y de tobera, mezclado--
res de chorro, mezcladores de conduccidn agitada, véase ~=
por ejemplo la patente de Estadas Unidos 2,183.859; y mez-
cladores del tipo gensralmente conocido caomo Kenics. En el
curso de la presente invencidn, se prefiere utilizar, en
general, un mezclador de tipoKenics. Estos mezcladores se
describen, de un modo general, en las patentes de Estados-
Unidos 3.286.9925 3.297.305; 3.664.638; y 3.704.006. Los -

pardmetros de funcionamiento de estos mezcladores depende-
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#dn, en general, de la velocidad de flujo o caudal que es-
td pasando por elles, y los pardmetros de este tipo pueden
determinarse fdcilmente en el campo de la ingenierfa quimi
ca.

Después de pasar por el mezclador 72, se forma un po=-
1fmero de acrilamida catidnicamente modificado, soluble en
agua, que contiene de 1,0 a 15% de sdlidos. La temperatura
de la corriente del procedimiento puede mantenerse entre -
15 y 502C, provocando la temperatura mds alta una reaccidn
con la amina secundaria y con el formaldehido,mucho mds rd
pida que el polimero de acrilamida invertido, _

Es importante, dentro de la presente invencidn, el quo
se empleen algunos medios de regular el caudal de los reac
cionantes gue entran al sistema. Las vdlvulas 16, 18, 30,
46 y 60 regulan el caudal de reacclonantes que entran en -
la corriente del procedimiento continuo, ajustdndose las -
vdlvulas mediante el caudal indicado en los niveles de cau
dal 8, 20, 32, 48 y 62, Las vdlvulas 10, 22, 34, 50 y 64 =
estdn presentes como dispositivos de control auxiliares vy
como medio para desconectar una o mds conducciones por com
pleto, en el caso de que sea necesaria una limpieza. Los ~-
medidores de caudal empleados pueden ser ajustados para --
que se lean de cualquier manera conveniente; sin embargo,
se prefieren laos galones o litros por minuto, debido a la
facilidad con gue puede determinarse la concentracidn de
los reaccionantes que estdn siendo alimentados en el sistg
ma.

Cuandoc se incorpora el agente tensiocactivo hidréfilo
soluble en agua a la emulsidn de agua en aceite del polimg

ro de acrilamida finamente dividida, serd innecesario un -
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punto de adicidn descrito anteriormente. Debe sefialarse -
que no es esencial sl ndmero de puntos de adicidn en esta
invencidn, en tanto que los reaccionantes se introduzcan

en el sistema de cualquier forma para la preparacidn del

polimero de acrilamida catidnicamente modificada. Un ejem
plo es el hecho de gue el orden de adicidn no es esencial

para la emulsidn de agua en aceite del polfmero de acrila

mida finamente dividido, afiadiéndose esta emulsidn a la -

corriente del procedimiento que contiene agqua, bisn sea -

primero o al final o en la parte media, en tanto que aqué

1la esté presente en la corriente del procedimiento antes

de su paso por sl mezclador.

La solucidn acuosa acabada de un nolfmero de acrila-
mida catidnicamente modificado, soluble en agua, produci-
da de acuerdo con la presente invencidn, permanecerd esta
ble durante su almacenamiento a lo largo de un periodo de
tiempo de varias semanas. Con el usoc del presente procedi
miento y su relativa sencillez, el sistema puede ser ins-
talado en el lugar del usuario Final,'para producir el po
l{mero, si es necesarioc. Ademds, el polimero producida de
acuerdo con la presente invencidn, puede frecuentemente no
alcanzar una actividad completa: (es decir, una carga ca-
tidnica) en un per{ddd:: de 4 a 20 horas, de tal modo que
puede ser necesario un punto de retencidn antes del uso.

Con el fin de ilustrar la presente invencidn, pero -
no de limitarla, se presenta el siguiente ejemplo:

Para un sistema, en general como ss ha descrite en -
la figura 1, se establecerfa un caudal de agua de 38 li--

tros por minuto. A este caudal de agua se affadirfa, en un

primer punto aguas abajo, un caudal de 6.,056,5 g por minu




10

15

20

25

30

Hoja naGm. 19 17057-_

to de una solucidn acuosa al 60% de dimetilamina. Esto es~
tablecerfa una concentracidn de dimetilamina de 8,25%. Por
un segundo punto aguas abajo del primer punto aguas abajo,
seaiadiria entonces 439,1 g por minuto de agente tensicac-
tivo del tipo de nonilfenol etoxilado, tal como Triton - -
X-114,

Por un tercer punto aguas abajo del punto en sl que -~
se afiade sl agente tensioactivo, se afadirfan 6.,220,2 g -~
por minuto de una solucifn acuosa con un contenido de 37%
de formaldehido. Esto proporcionarfa un exceso del 5% mo=-~
lar de dimetilamina con relacidn al formaldehido, introdu-
ciéndose 80,75 moles por minuto en comparacidn con los = =
76,715 moles de formaldehido por minuto. Por un cuarto pun
to aguas abajo del punto por el que se habia afiadido el --
formaldehido, se afadirfan entonces 21.444 gramos de una -
emulsidn de agua en aceite de poliacrilamida con un conte-
nido de 25,4% de polimero y con una viscosidad intrinseca
de 8,5. Esto proporcionaria una proporcidn molar de 1l:1 de
polimerc a formaldehido presentes en la corriente acuosa -
del procedimiento.,

La corriente acuosa del procedimiento se haria pasar
entonces paor un mezclador Kenics de una longitud de 1,2 we
metros y que funcionarfa a una temperatura a 259C,. Durante
el paso de la corriente acucsa del procedimiento por el --
mezclador, la emulsidn de agua en aceite se invertirfa, =--
creando una solucidn acuosa diluida de poliacrilamida. Es=
ta poliacrilamida serfa hecha reaccionar, seguidamente, --
dentro del mezclador, con la dimetilamina y el formaldehi=-
do, de tal modo que, al sali® del mezclador, la solucidn =

acuosa diluida contendria 10,6% en peso de una N-metilolpg
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liacrilamida, Este material se dirigirfa seguidamente, a
su almacenamiento o a envases. Este polimero as{ producido
tendria um valor de carga catidnica elevado, tal como se
determina por valoracidn coloidal, y serfa utilizable en

el campo de la carga del papel y de la deshidratacidn de

residuos industriales y urbanos.

REIVINDICACICOKES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se presen
tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de -
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen en las reivindicaciones siguientes:

l2,~ Un procedimiento para 1la preparacién'de una so~
lucidn acuosa dilufda de una poliacrilamida modificada ca-
tidnicamente, a partir de una emulsidn de agua en aceite -
de un polfmerc de acrilamida soluble en aqua, finamente di
vidido, comprendiendo dicho procedimiento: A. Formar una -
corriente de procedimiento continua, que contiene: i. 1,0
a 15,0% en peso de una alcohilo inferior-amina secundaria,
soluble en agua, que contiene de 2 a 4 dtomos de carbaonog
ii. de 0,5 a 4,0% en peso de formaldehido, introduciéndose

dicho formaldehido en forma de una solucidn acuosa que can

Vs
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tiene de 1 a 40% en peso de formaldehido, caracterizdndose
ademds la cantidad de formaldehido afladida por estar en -
una proporcidn molar sustancialmente igual que la cantidad
de amina secundaria afiadida en i; iii, de 1,4 a 9% en pe-
so de un polfmero de acrilamida, estando dicho polimero -
de acrilamida contenido en una emulsidn de agua en aceite,
que comprende: a) una fase acuosa comprendida entre 30 y
95% en peso de la emulsidn, definiéndose dicha fase acuosa
como la suma de polimero y de agua presentes; b) de 20 a
50% en peso de polimera de acrilamida finamente divididoj
c) de 5 a 70% en peso de un lfquido hidrdfoboj; d) de U,l
a 215 en peso de un agente emulsificantc de agua en acei=-
te; ive. de 0,1 a 2% en peso de un agente tensioactivo hi-
drdfilo, soluble en agua, capaz de invertir la emulsidn de
agua en aceite de iiij; y v. Aguaj; B. Someter dicha corrien
te de procedimiento continuo a un mezclado turbulento en
la conduccidn, con lo que dicha emulsidn de agua en acei=-
te de un polimero de acrilamida finamente dividido, es ip
vertida, siendo afectada la reaccidn de la amina secunda-
ria, del formaldehido y del polimero de acrilamida, entre
si; v, seguidamente, C. recuperar continuamente una solu-
cidn acuosa del 1,0 al 15% de un polimero de acrilamida ca
tidnicamente modificado,

28,~ "UN PROCEDIMIEWTO PARA LA PREPARACION DE UNA S50~
LUCION ACUOSA DILUIDA DE UNA POLIACRILAMIDA MODIFICADA CA-
TIONICAMENTE™,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede,
representado en los dibujos que se acompafian y para los --

fines gque se han especificado.

S
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Esta Memoria consta de veintidds hojas escritas a ma-

quina por una sola cara.
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