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Esta invencidén se relacions con un procedimiento me-
jorado para preparar:un:polimero de dimetileminometilacrilemi-
da custernizado de hajo peso molecular, de utilidad como agen-
te clarificante de aguas brutas,

Los recientes desarrollos en el campo de los polimerds
solubles en agua han conducido 2 materiales gue son eficaces
en el tratamiento de agua para separar materias indesesables
suspendidss en la misma. La separacidn de particulas suspen-
didas de suspensgiones acuosas de la misma se denomina generzl-
mente "floculacidn". Dicho término general puede incluir una
amplia gama de sistemas acﬁosos gue oscilan desde una cantidad
menor de sélidos inorgdnicos en suspensidn acuosa, tal como
agua bruta, hasta concentraciones elevadas de residuos orgéni.-
c0S en suspensidn acuosa, tales como lodos residuales. Debido
a esta naturaleza ampliamente diversa de los varios sistemas
sdlidos-agua, los agentes proporcionsdos pars tal utilidad son
normalmente proporcionados en una forms que ofrezca un rendi-
misnto versdtil, es decir, que resulten adecuados para utilizaz
se con una smplia variedad de sistemas de solidos-agusa.

Pars ciertos sistemas de sélidos-agua, tales como
aguss brutes, estos cgentes poliméricos se utilizan para cla-
rificar el agua por separacidn de los sdlidos inorgénicos sus-
pendidos en la misme. Para otros sistemss de sélidos-agua,
tales como lodos residuales, los agentes poliméricos se uti-
lizan principalmente para desaguzr el lodo de modo que los sd-
lidos puedan ser facilmente distribuidos sin estar asociado
a los mismos cantidades prohibitivas de ague. Estzs aplicacio-

nes distintas de los agentes poliméricos dan lugsr a2 necesidades
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diferentes en cuanto a la naturaleza de los agentes empleados

Una de las ensefianzas derivadas de ciertos flocu-
lantes de la técnica anterior es que, en general, la mayor efi
cacia surge del mayor peso molecular _del agente polimérico
utilizado, vedse, por ejemplo, patente USA n2? 3.738.945. Otra
ensefianza derivada de otro tipo de floculantes de la técnica
anterior, es que existe un cierto valor de alto peso molecular
en donde se presenta la mdxima eficacia, por encima de cuyo
valor la eficacia .permanece pricticamente sin alterar, vedse
por ejemplo la patente USA n? 3.897,333. En consecuencia, vaia
encontrar un floculante eficaz paras los diversos sistemas de
gélidos-agua contemplados por dicha solicitud, se deben soli-
citar agentes poliméricos de una gama de alto peso molecular. |

Normalmente, los agentes poliméricos que se utilizan
en aplicaciones de floculacidén tienen pesos moleculares supe-
riores a 200.000 apfékimadamente;mnormalmente del orden
de 500,000 a varios millones aproximadamente y en sistemza de
s¢lidos-agua dificiles, tales como lodosresiduales, la gamz es
frecuentemente mayor, en funeién de la naturaleza quimica del
agente polimérico. La mayor parte de los productos disponibles
en el comercio para utilizarse en dichas aplicaciones, estdn en
gana de altos pésos moleculares al objeto de proporcionar una
utilidad versdtil en la amplia variedad de aplicaciones para
las cuales son de utilidad. Adnque los productos comerciales
poseen cierto grado de versatilidad en cuanto a utilizacién,
los mismos no proporcionan necesariamente el rendimiento
6ptimo en cualquier aplicacién dada,

Ciertos floculantes poliméricos se pueden preparar.

directamente a partir de reactantesadecuados, tales como los

productos de reaccién de epiclorhidrina y dimetilamina o los

la



10.

15.

20.

25.

30,

3=

productos de polimerizazcién de radicales libres de monomeros
tales como cloruro de dialildimetilamonio. Otros floculantes
poliméricos se pueden preparar obteniendo un polimero a partir
de un monomero reactivo que no contiene ciertas funcionslidades
deseadas y modificando a: continuacién el polimero preformado
para proﬁorcionar las funcionalidades deseadas. En este pro-.'
cedimiento, la funcionalidad del polimero “preformado se puede'
variar en ciertos aspectos pero el grado de polimerizacién,
2l afectar al peso molecular del polimero modificado, se deter-
mina por el polimero preformado.

La acrilamida es un mondmero altamente reactivo qﬁ?l:
se utiliza ampliamente para proporcionar polimeros preformadds

que pueden modificarse quimicamente de forma fdcil para prd-.
porcionar otras funcionalidades o funcionalidades adicionales
para usos finales especificos.

De este modo, los polimeros de acrilamida pueden
hidrolizarse de forma controlada parz proporcionar funciones
dcido acrilico sobre la estructurmpolimérica y proporcionar un
polimero aniénico.Por otra parte, se puede hacer reaccionar
formaldehido y dimetilamina con los grupos amida del polimero,
para proporcionar en el mismo una funcionalidad dimetilaminomef]
sustituyente y proporcionar un polimero catiénico. Debido a la
elevada reactividad del mondémero acrilemida, la poliacrilamida
preformada para la ulterior modificacidén quimica es normalmente
de un peso molecular del orden de 200,000 a 5.000.000, puesto
que tal es el gradode polimerizacién normalmente obtenido, Pars
obtener poliacrilamidas de pesos moleculares fuera de esta
gama, se necesitan procedimientos de preparacién especiales.

Para las poliacrilamidas de mayores pesos moleculares, por

ejemplo, se requiere un mondémero altamente purificado. Alnque

ilo
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puede disponerse de procedimientos para la obtencién de polia-
crilamidas de peso molecular inferior, la utilizacién de tales |
técnicas no se considera normalmente con respecto a las apli-
caciones de floculacidn, debido a la preferencia hacia poli-. |
meros de peso molecular elevado. ol

La viscosidad intrinseca de un polimero se obtiene |
midiendo la viscosidad de diversas concentraciones del poli~
mero en un disolvente especifico y extrapolando a un valor de
concentracién 0, que es el valor designado como "viscosidad
10. intrinseca". Pa viscosidad es la resistencia de las formas
liquidas del polimero a fluir y es una propiedad caracteristicu
que mide los efectos cémbinados de adhesién y cohesién. A par-
tir de la viscosided intrinseca se puede calcular el peso mo-
lecular de un polimero mediantela utilizacidén de ecuaciones
15 adecuadas. Como es evidente, la relacidén viscosidad intrinseca-
peso molecular de uno de los tipos de polimero diferird de la
relacién de otro tipo de polimero. En consecuencia, la viscosi-
dad intrinseca de una poliacrilamida de un grado especifico
de polimerizacidén diferird de la viscosidad intrinseca de una
20. poliacrilamida quimicamente modificada del mismo grado de po-
limerizacién. Sin embargo, permanece el hecho/gemque 8 medida
que aumenta el peso molecular o grado de polimerizacién de un
polimero, lo hace también la viscosidad intrinseca del mismo
en cualquier serie particular. '

05, Con anterioridad se ha descrito ya una dimetilamino-
metil poliacrilamida cuaternizada para el tratamiento de lodos
residuales, vedse patente USA n? 3.897.333. El polimero dtil

deserito es uno que tiene una viscosidad intrinseca de al menos

0,5 decilitros por gramo: y los ejemplos empleados para ilus-

30.! trar la invencién utilizan polimeros que tienen viscosidades
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intrinsecas de 1 y 2,5 decilitros por gramo., Para que una di-
metilaminometil poliacrilamida cuaternizada gque contiene al
menos 50 moles por ciento de dichos grupos cuaternizados tenga
una viscosidad intrinseca de al menos 0,5 decilitros por gramo,
la poliacrilamida preformads debe tener un peso molecular de
130,000 aproximadamente como minimo y para adaptarse a lag '
especies ejemplificadas debe tener un pesomolecular de 350,000
a 1.500.000 aproximadamente. En esta gams de grados de polime- |
rizacidén, los polimeros de la reférencia se dice que exhiben
un rendimiento equivalente en el desaguado de lodos residuales,
independientemente del grado de polimerizacién real en dicha -.
gama. En ausencia de cualquier ensefianza adicional de dicha
referencia, podria llegar a creerse que la misma gama de vig-
cosidades intrinsecas seria la gama mds eficaz para otras apli-
caciones de floculacién. '
De acuerdo con la presente invenecidén, se proporcionsz
una poliacrilamida quimicamente modificada para obtener um
polimero que consiste esencialmente en unidades recurrentes en

la estructura:

\f [ CH, CH ] r-CHZ CH—] A

CH ———'%:L R AC:)

L CH3 -t - -l ¥ n

-

en la que A(") es un anidn, R es un grupo alquilo de 1-3 4dtomos
de carbono o hidroxialquilo de 2 a 3 4dtomos de earbono, x es

una fraccidén molar de hasta 50% aproximadamente, y es una fra-

cidén molar de hasta 50% aproximadamente, y representan uni-
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dades acrilamida sin modificar y n es un entero del orden de
100 a 1,600 aproximadamente, para proporcionar la poliacrilamid
quimicamente modificada'por una viscosidad intrinseca del orden
de 0,1 a 0,45 decilitros por gramos aproximadamente.

La presente invencién proporciona ademds un proce-

dimiento para la clarificacidén de aguas brutas que contienen‘ ,

hasta 10,000 ppm aproximadamente de sélidos inorgdnicos suspenL.

didos de un tamafio de particula de hasta 2 micras aproximada-

mente, que comprende: mezeclar dicha agua bruta con 0,1 a 20 ppm

aproximadamente de una poliacrilamida que tiene un contenido de
2l menos 50 moles por ciento aproximadamente de grupos amida
quimicamente modificados para contener grupos dimetilaminome- -
tilo, estando modificado adicionalmente los grupos dimetilamino
metilo por cuaternizacidén con un agente alquilante, teniendo
la poliacrilamida quimicamente modificada una viscosidad ine
trinseca del orden de 0,1 a 0,45 deé¢ilitros por gramo apro-
ximadamente, medida en cloruro sédico 3 molar a 309C, para
formar floculos suspendibles de una porcidén de los sélidos pre-
sentes; mantener los floculos suspendibles en suspensién en
dicha agua hasta que se adsorbe una porcidén sustancial de los
sélidos restantes en la misma; ysedimentar a continuacién los
floculos resultantes formados.

La presente invencién proporciona una poliacrilamida
quimicamente modificada para contener grupos dimetilaminometilo
cuaternizados y de bajo peso molecular. Sorprendentemente, di-
cho tipo de polimero exhibe un rendimiento Sptimo en la clari-
ficacidén de aguas brutas a valores de peso molecular mds ba-
jos y el rendimiento es superior al exhibido por otros tipos

de polimeros y al exhibido por otros polimero del mismo tipo

{

y de mayor peso molecular. Debido a que los polimeros altaménte
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eficaces de la presente invencién son de bajo peso molecular,
surgen numerosas ventajas, entre las cuales, se incluyen:

1.=~ Los polimeros de la presente invencidén desarrollan
una eficacia mdxims en la clarificacién de aguas brutas a un
peso molecular bajo, eliminando as{ las désventajas asociada§ |
con la provisidén de polimeros de alto peso molecular.

2.- Debido a que la preparacién de los polimeros de
bajo peso molecular necesita menos tiempo que la preparacién.-
de polimeros de alto peso molecular, se logra uma mayor produc-—
tividad para un reactor de capacidad dada en un tiempo espew-
eifico.

3.~ Debido 2 que los poli{meros de bajo peso molecular
proporcionan una Baja viscosidad en solucién, se pueden conse-
guir médificaciones quimicas en mayores concentraciones de
polimero que en el caso de polimeros de alto peso molecular,

4.,- Debido a que la modificacién quimica se puede
conseguir a una elevada concentracién de polimere, dicha modi-
ficacidn quimica se efectua de un modo mds facil y completo.

5.= Debido a que el polimero de la presente inven-
cién se proporciona en una elevada concentracién de polfmero,
se reducen los costos de transporte por unidad de peso de
polimero,

6.~ Los polimeros de bajo peso molecular de la pre-
sente invencién proporcionan vequefios floculos absorbentes gue
adsorben sdélidos suspensidos adicionales del agua bruta y pro-
porcionan una mayor clarificacién que la exhibida por polimeros
de alto peso molecular que proporcionan floculos no adsorbentes

y grandes,

T+~ Los polimeros de la presente invencidn ofrecen

ventajas en cuanto a costo-rendimiento en relacidn con otros
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floculantes polimericos a causa de sus ventajas de procesado,

Al objeto de preparar los polimeros de la presente

invencién, es necesario en primer lugar preparar una poliaeril
amida de bajo peso molecular en solucidn acuosa. Por el térmiho
5, "poliacrilamida" se quiere dar a entender un polimero que con~ |
sigte esencialmente en unidades recgrrentes de aerilamida. Adq;ﬁ
que en general sé prefiere proporcionar un homopolimero de
acrilamida para lograr resultados éptimos en la utilizacién,
es posible también sustituir partes de lgs unidades acrilamida
10. con otro monomero en cantidades que no interfieran con las ..
ventajas proporcionadas por el polimero en la clarificacién‘.,'
de aguas brutas. Otros mondémeros que pueden reemplazar a parte
del monémero acrilamida incluyen acrilonitrilo, metacrilato de
metilo, estireno, clorurc de dialildimetilamonio, metacrilamidal,
15. N,N-dimetilacrilamida y decido aerilico. Si se emplea un monémerp
acidico éste deberd constituir menos_de 10 moles por ciento del
- polimero. En general es preferible ' introducir un elevado grado
de modificacién quimica en la poliacrilamida y, por tanto, la
. cantidad de comondmero empleada deberd . reducirse al minimo
20, al objeto de conseguir dicha preferencia., En consecuencia, la
poliacrilamida consistird esencialmente en al menos 50 moles
por ciento de grupos acrilamida que han sido quimicamente mo-
dificados para proporcionar grupos dimetilaminometilo cuater=-
nizados en los mismos y con preferencia el resto de grupos
25, acrilamida sin modificar o de unidades de comondmeros que no
afectan de modo adverso al rendimiento del polimerc en la cla~
rificacién del agua bruta. Tanto las unidades de acrilamida sin
modificar como las unidades derivadas de otro comonémero pueden

estar presentes con el contenido requeridoe de grupos acrilamida

30. dimetilaminometil-cuaternizados.
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En la preparacién de la poliacrilamida, se emplea
una solucién acuosa dé 10 a 50, preferiblemente 15 a 30, mds
preferiblemente 20 a 25% en peso, aproximadamente, de acrilamid
o de mezcla monomérica., Se conocen diversas técnicas que pueden
ser utilizadas para proporcionar el polimero de bajo peso mo-
lecular deseado, El empleo de contenidos en iniciadores de al.
menos 0,1% en peso aproximadamente resulta eficaz. El empleo
de elevadas temperaturas de reaccién, tales como de al menos
502C,preferiblemente de 70 a 1002C aproximadamente, es también
eficaz en la utilizacidén de la concentracién de iniciador es-
tablecida, Resulta también eficaz, adnque no necesario, la
pre§encia de un agente de transferencia de cadenas, tal como
isopropancl, En aquellos casos en donde estd presente una imf
pureza, tal como cobre idnico, se puede utilizar un agente de
quelacibn, tal como dcido etilendiamina tetraacético, para
combinarse con esta impureza. Sin embargo, la presenciade impu-
rezas y la utilizacién de agentes quelantes no es necesario
para preparar el polimero de bajo peso molecular.

Tniciadores de radicales libres dtiles en la concen-
tracién especificada incluyen, por ejemplo persulfato de
amonio, persulfato de potasio, peréxido de benzoilo, peréxido
de bromobenzoilo, hidroperéxido de t-butilo y peréxido de hi-

drégeno, en presencia de ién ferroso.

Como se ha indicado, la solueidén de polimero inicia-

da se calienta a 50¢C o mds vy se mantiene a la temperatura se-
leccionada hasta que se obtiene la poliacrilamida del peso mo-
lecular deseado. La poliacrilamida debe tener un grado de
polimerizacién del orden de 100 a 1600 aproximadaﬁente. En el

caso de un homopolimero de acrilamida, esto corresponderd a wn

a

peso molecular de 7000 a 110.000 aproximadamente, Una vez obte-
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nida la poliacrilamida deseada, la solucién de reaccién se en-
fria a unos 402C para efectuar la modificacién quimica con
formaldehido y dimetilamina.

El formaldehido se puede emplear como una solucién
5. acuosa al 20-60% en peso y la dimetilamina se emplea como una
solucién acuosa al 20-65% en peso. La cantidad molar de for-"
maldehido empleado deberd ser suficiente para modificar qui-
micamente un mimero suficiente de grupos acrilamida al objetb
de proporcionar al menos 50 moles por ciento de grupos acrila;
10. mida modificados en el polimero final, pero la cantidad de for—:
maldehido empleada debe ser suficiente para obtener un poli-‘ﬁif
mero que consista emencialmente en grupos acrilamida modificadds,
con preferencia un polimero que contenga 60-90 moles % de gri-
pos acrilamida modificados.
15. La cantidad de dimetilamina empleada en la modifica-
cidén quimica de los grupos acrilamida constituird la cantidad
equivalenté molar de dimetilamina méds un exceso de 1 a 10 moles
por ciento aproximadamente, con preferencia un exceso de 5 mo-
les por ciento aproximadamente., La reaccién para proporcionar
20, | la modificacidn quimica se efectua preferidblemente a unos 40¢C
durante un tiempo suficiente para completar la reaccidén, general-
mente en unas dos horas. Se pueden efectuar mo@ificaciones de
temperatura y tiempo adecuadas segin los procedimientos conven~
cionales, para proporcionar esta-modificacién quimica, la cual
25. | se denomina también formacién de la base de Mannich.

Una vez terminada la reaccién con formaldehido y

dimetilamina, el producto de reaccién se cuaterniza con un
agente alquilante a un pH del orden de 4 a 7 aproximadamente.

Agentes alquilantes preferidos son sulfato de dimetilo y clorurg

30. | de metilo, pero pueden emplearse otros agentes alquilantes. Ia
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cuaternizacidn se efectua preferiblemente haste implicar esen-

cialmente a todos los grupos dimetilaminometilo proporcionados,|

perom se requiere una reaccién completa en tanto o en cuanto
se proporcione la cantidad minima de grupos cuaternizados, En
el caso de que no se cuaternize la totalidad de los grupos
dimetilaminometil acrilamida, la dimetilaminometil acrilamidé:
sin cuaternizar representard una parte de la composicién poli-
mera. Con respecto a las etapas individuales de la preparacidn
del polimero, modificacién quimica de la polizcrilamida para
proporcionar la modificacién de la base de Mannich y cuaterni-

zacidén del producto de reaccién, se conocen las condiciones Ae

reaccidn y reactantes dtiles, El proceso de preparacién del -

producto es sin embargo la combinacidén especifica de las etapas -

iﬂdividuales que implican una poliacrilamida de bajo peso mo-
lecular como polimero que experimenta modificacién quimica,lo
cual se traduce en un nuevo polimero que posee propiedades
inesperadas cuando se utiliza en la clarificacién de aguas brut
proporcionando ventajas de procesado sorprendentes no posibles
cuando se procesan adecuadamente las poliacrilamidas de alto
peso molecular convencionales,

El producto obtenido por el proceso de la presente
invencidén es un producto estable que contiene de 50 a 100 moles
por ciento aproximadamente de grupos dimetilaminometil aecrila-
mida cuaternizados,

El grado de polimerizacidén de la poliacrilamida
gqimicamente modificada serd sustancialmente el mismo que el

de la poliacrilamida repartida puesto que se desconoce cual-
quier aumento en el peso molecular de la espina dorszl del

polimero que surga como consecuencia de la modificacién quimical

realizada, En consecuencia, el grado de polimerizacién del po-
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1imero producto de la presente invencién serd de 100 a 1600
aproximadamente. Como resultado de la modificacién quimica de
la poliacrilamida,el peso molecular de las unidades recurrentes
se aumentard en funcidén del gzrado en el cual se efectue la mo-
dificacién quimica y, consecuentemente, el polimero producto
tendrd un peso molecular mayor que la poliacrilamida de partida
atdnque no se altere el grado de polimerizacién. Igualmente, y
como resultado de la modificacién quimica de la poliacrilamida,
el producto resultante tendrd propiedades reollsicas diferentss

de aquellas de la poliacrilamida de partida y, en consecuencia,

de partida y polimeros producto.

La viscosidad intrinseca del polimero de la inven-
cién serd del orden de 0,1 a 0,45 aproximadamente, con prefe-
rencia de 0,2 a 0,4 aproximadamente, decilitros por gramo, cuan
do se mide en cloruro sédico 3 molar a 302C.

Las aguas brutas.para las cuales el producto de la
presente invencidn es un agente de clarificacién superior,.son
aquellas que contienen hasta 10,000 partes aproximadamente de
gélidos inorgdnicos suspendidos con un tamaflo de particula de
hasta 2 micras aproximadamente. Esta gama debe cubrir a la
mayor parte de las aguas brutas encontradas, puesto que la
sedimentacidn gravitacional se presenta generalmente con aguas
de mayores contenidos en sélidos.

En la realizacidn de la clarificacidén de un agua
bruta como se ha definido anteriormente, se mezcla una cantidad
eficaz del producto de la presente invencién con el agua a cla-
rificar. Por el términé * una cantidad eficaz" se quiere dar

a entender la cantidad que produce una clarificacién deseable

2

del agua a tratar. Dicha cantidad variard ampliamerte en fun-—
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cién de la naturaleza del agua a clarificar, naturaleza del
polimero quimicamente modificado de la presente invencidﬁ,

grado especifico de clarificacién deseado y similares. Como
norma general, los agentes de clarificacién pueden emplearse

en la gema de 0,1 & 1000 partes por millén (ppm) basado en la |

cantidad de agua a tratar. EL polimero de la presente inyenciqﬁ{

a resultado ser en general eficaz en la gama de 0,1 a 20 ppm-f~
-a ).

aproximadamente. - o

Después de haberse mezclado el polimero quimicamentd

modificado con el agua bruta a tratar, se forman inmediatamentsq.

pequefios fldculos absorbentes que implican a parte de los sé~ ‘I,

lidgs suspendidos. Estos fldéculos, debido a su naturaleza, ..
pueden mantenerse en suspensién por aplicacidén de una agitacidr
adecuada, normalmente a baja velocidad, y mientras se encuen-
tran en suspensién adsorberan mds sélidos suspendidas, para
efectuar un grado de clarificacién mayor que en el caso de que
los fldéculos iniciales sedimenten inmediatamente y se separe
el licor sobrenadante. Iia duracidén del tiempo en el cual se
mentienen los fléculos iniciales en suspensién variard amplia-
mente en funcidén de la naturaleza del agua a clarificar y con-
tenido en sélidos en la misma, polimero particular emplead6

en la clarificacidn, grado en el cual se desea la clarificacidn
Y similares. En general es deseable separar una cantidad sus-
tancial de los sélidos suspendidos que permanecen en el agua a
clarificar mediante adsorcidn sobre los fldéculos iniciales
formados. Con preferencia, los fldéculos suspendibles se mantien
en suspensién hasta que la turbidez del agua tratada es infe-
rior al 20% aproximadamente de la turbidez de agua sin tratar.
Una vez que los fléculos suspendibles han adsorbido !

una cantidad adecuada de los sélidos restantes en suspensién,

len
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sé dejan sedimentar los fléeulos resultantes, proporcionando
asi agua clarificada sobrenadante y un sedimento de sdlidos
inorgdnicos floculados. El agua clarificada se puede decantar
o recuperar de otro modo del sedimento de acusrdo con procedi-
S mientos convencionales. El agua clarificada obtenida mediante
el empieo del proceso de clarificacidén de la presente invencion
tendrd una turbidez residual inferior a la turbidez delagua
clarificada por cantidades iguales de otros floculantes poliméu'
ricos, una turbidez residual igual, para una dosificacién in-
10. ferior de floculante polimérico, a la requerida con otros
floculantes polimér;cos, 0 las necesidades de costo-rendimientn
para el nivel deseado de clarificacién serd sustancialmente
infer;or para el proceso de la presente invencidn que para
otros procesos, ‘
15. La invencidén se ilustra mds detalladamente en los
ejemplos siguientes en donde todas las partes y porcentajes
se ofrecen en peso, a menos que se indique lo contrario. Los
sigﬁientes ejemplos son formas de realizacién preferidas y
no han de ser considerados como limitativos del alcance de la
20. invencidn. |
EJEMPLO 1

El siguiente ejemplo ilustra un proceso para la
pr§ducci6n de un polimero que contiene grupos acrilamida amino-
metilados y cuaternizados con sulfato de dimetilo.
25. A un reactor limpio se cargan 10,2 kg de agua des-
ionizada, 0,042 kg de dcido etilendiamina tetraacético, sal di-
gédica dehidratada, y 0,42 kg de alcohol isopropilico, y se
sella a continuacién el reactor. Se inicia la agitacidén y la

carga se calienta a 70 ¥ 29C, bajo una corriente de nitrdgeno.

30. A 700C, se afiadetan rapidamente como sea posible una solucién



~15=

acuosa al 5,16% en peso de persulfato aménico (es decir, 15000
ppm basado en la acrilamida), reajustandose la temperatura a
%OQC si es necesario, y a continuacidén se introduce una so-
lucién acuosa de acrilamida al 50% en peso en el espacio de

5, dos horas, mientras se mantiene la temperatura en 70¥ 290, La- |-

i

-

cantidad de acrilamida cargada se calcula para dar una solucidn|.

[}

-

acuosa de polimero al 20% en peso. Una vez afiadida toda la .|
acrilamida, el lote se mantiene a 709C durante otra hora all |
objeto de completar la polimerizacién, trds lo cual se detiene
10. el flujo de nitrégeno y se destila el aldohol isopropilico a ,_J.
una temperatura del Jlote de 70 - 752C y una presién de 225 mm::}

de mercurio. La destilacién de 0,8 a 0,9% en peso de la carge. |

. .

separa 90-95% en peso del alcohol isopropilico como una so- . °:{
" lucidén acuosa al 22% en peso ( densidad especifica 0,967). Des-
15. pués de reducir 1la temperatura de la masa a un valor por de-
' bajo de 502€, se ajusta el peéb de la masa afiadiendo una canti-
dad de agua desionizada igual al peso de solucién de aleohol
isopropilico separada durante la destilacidén. A continuaciénm,
se aflade tan rapidamente como sea posible uha solucién pre-~
20. mezclada de 100 moles por ciento de formaldehido y 100 moles
por ciento de dimetilamina, basado en la cantidad de acrilamidﬂ
conteniendo 5 moles por ciento de exceso de dimetilamina, La
solucién de dimetilamina~formaldehido debe premezclarse y en-
friarse por debajo de 402C, Después de mantenerse durante dos
25, horas, la temperatura de la masa se reajusfa a 359C y a con~
$inuacién se bombea en la misma, tap rapidaménte como sea po-
sible, 100 moles por eiento de sulfato de dimetilo basado en
la cantidad de dimetilamina, mientras se mantiene la masa a una
temperatura de 35 - 402C a un pH final de 6 s 0,2. Una vez afia-

30, dido el sulfato de dimetilo y una vez estabilizado el pH en 6
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-+ 0,2, se introduce en bidones la masa.
EJEMFLO 2
El siguiente ejemplo ilustra otro procedimiento

para la produccidén de un polimero de esta invencidn sin el

5. enpleo de un agente de transferencia de cadenas y sin purgar ’
el reactor con nitrégeno. ]
A. Preparacidén de la Espina Dorsal de poliacrilamide,

A un reactor limpio se cargan 332,2 kg de agua
desionizada y 17,2 kg de EDTA (dihidrato disddico, 1000 ppm
10. con respecto al mondmero) y el pH se ajusta a 4,5 con solucidén
de dcido sulfdrico al 10%. El reactor se sella y la masa Se cax
lienta al reflujo durante una hora. Después de una hora, se afid.-
deﬁ.0,099'kg de persulfato aménico iniciador y a continuacidn
se dosifican 0,91 kg del iniciador y 423,5 kg de solucidn de
15, mondmero de acrilamida al 39,7% (a pH 4,3) simultdneamente
durante 90 min, mientras se mantiene un reflujo constante. Des-
pués de haberse afiadido las soluciones de mondmero e iniciador,
la masa se mantiene a reflujo durante 30 min hasta completar 13
polimerizacidn y a contimuacidn la temperatura de la masa se
20. ' réduce a 35 - 409C.

B. Preparacién del polimero de poliacrilamida amino-

metilado y cuaternizado.

A 35¢C, se afiade tan rdpidamente como sea posible,
sin enfriamiento, una solucidén premezclada de 240 kg de una
25. solucidén de formaldehido al 37% en peso y 351 kg de una solu-
cién de dimetilamina al 40% en peso (relacién molar 1:1:1,05
de amida: formaldehido: amina). Ia masa se mantiene tres horas,
A continuacién la temperatura de la masa se reduce a 209C y se
introducen en la misma 314,5 kg de sulfato de dimetilo a una

30.
' temperatura de 35¢C hasta que el pH se reduce a 5 + a 0,5. Una |vez
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afiadido el sulfato de dimetilo y estabilizado el pH, la masa

se introduce en bidones.

ENSAYO DE FLOCULACION DE CAOLIN

La determinacidn de la dosificacidn normalizada

relativa (RDZO) para los floculantes catidnicos, se efectud ;ﬁ

por el ensayo de floculacién de caolin, conocido también cOmé::

ensayo en jarra. Este ensayo representa una simulacidn del usé-

real de los floculantes catidnicos como coagulantes primarios’y.
en el tratamiento de agua bruta de efluentes de agua naturales,
La turbidez presente en la mayoria de las aguas naturales es

CRILY

similar a la representada por las suspensiones empleadas en:‘;,
este ensayo. La exactitud de este ensayo se encuentia den£r0~;;
+ 5%. ’

Una medida dél grado de cuaternizacidén de un poli-
mero catidnico puede obtenerse por floculacidén de suspensiones
con cloro presente. Ia presencia de cloro inhibe la acecidn
de las funciones amina tefciarias dentro del polimero, mientras
que los puntos cuaternarios permanecen sin afectar por la pre=
sencia de cloro.

La presencia necesaria de cloro para efectuar este
ensayo puede obtenerse con hipoclorito sédico.
a El agua usada en este ensayo es solamente tamponada
de forma suave y se presentardn variaciones diarias debido a
la absorcidn de didéxido de carbono atmosférico. Por consiguiente
deberd ejercerse un control cada dfa para evaluar la variacidén
de la calidad del agua.

Los resultados obienidos se describen en los siguien-—

tes ejemplos 3 y 4.
EJEMPLO 3

Este ejemplo ilustra la eficacia de los floculantes |
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catidnicos de esta invencidn cuandd se clarifican aguas brutas
que contienen arcilla caolinica. |

. Se emplea el polimero preparado por el proceso del
ejemplo l. Como medio de ensayo formalizado se emplea una sus-

pensién de arcilla caolinica con cargas negativas sobre las

particulas en agua, ya que esta suspensién se aproxima estre- |
chamente a muchas aguas de rio. Se prepara una suspensidén madr+
de arcilla mezclando 25 gramos de caolin en un litro de agua :
desionizada durante 24 horas y permitiendo entonces la sedimers
tacién en un cilindro graduado durante 24 horas. La porcidn

se decanta, de modo que el tamafio de particulas de esta frac-
cidén no sea sustancialmente superior a 2 micras. Esta concenw-
traéidn se diluye luego con agua para producir un agua de en-
sayo que contiene 70 ppm de caolin. Se colocan muestras de |
un litro en agua de ensaye en un agitador de laboratorio de
seis plazas y se afiaden diversas cantidades del compuesto norma-
lizado diluido a 30 ml, manteniendo el mezclado a 100 r.p.m.

durante un minuto. 4 contimnacién se efectda la floculacidn a
40 r.p.m. durante 1% min. y la sedimentacidén durante 15 min.

Bl lfquido sobrenadante se extrae y se analiza en relacidn a 13
turbidez residual y movilidad electroforética. Los valores de
turbidez son representados en un gréfico y se anota la dosificﬁ-
cién cuando la turbidez es del 20% de la turbidez del agua sin
tratar. Se lleva a cabo una serie similar de ensayos sobre la

muestra del producto de interés y se calcula la dosis relativa
en comparacidén con el compuesto normalizado. la dosificacidén

es la cantidad de floculante necesaria para producir la turbi-

dez que es del 20% de la turbidez del agua sin tratar y varia

con los distintos floculantes. Ia dosificacidn del floculante

normalizado dividido por la dosificacidn requerida del floculante

»
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de Interes y multiplicado por 100 representa la eficacia rela-
tiva del producto de interes a un nivel de dosificacién, que
produce 1la turbidez del 20% del agua sin tratar RDy e

Log resultados son los siguientes:

Viscosidad intrinseca (d1/em.) RD,q x
0,7 (control) 1 {:
0,33 0,81 T
0,25 | 0,79 S
0,12 0,89 .
0,06 (comparativo) 1,01 ...

Bstos resultados demuestran que los polimeros de’
dimetilaminometilacrilamida cuaternizados de la gama de valores
de viscosidad intrinseca de la presente invencién son inespera~
damente superiores en cuanto a las necesidades de dosificaciénl
a2 la hora de proporcionar un niyel especifico de clarificacibn’
de aguas brutas, que los polimeros similares de viscosidades
intrinsecas fuera de esta gama.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento
asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-~
ceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren su

principio fundamental,
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 REIVINDICACIONES

l.—*frocedimiénto de modificecién quimica de una
poliacrilamida pars dotarlas de naturaleza catidnica, caracte-
rizado porgue comprende lasg etapas de:

(2) hecer reaccionar uns poliacrilamida que contiene
de 100 a 1.600 unidaedes recurrentes de acrilamide sproximada-
mente, con formaldehido y dimetilamina, de maners gue 2l menos
reaccione 50 moles % de los grupos zmida de dicha poliacrilamidas
a una temperaturs de 40°C aproximadesmente, pars formsr la base
de Mannich correspondiente; y

(b) slquilar la base de Mannich a un pH de 4~7, con
sulfato de dimetilo o cloruro de metilo.

2.~ Procedimiento de modificacidén quimic: de una
poliacrilamide pars dotarla de naturaleza catidnica, tal y co-
mo queda sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoris consta de 20 hojes escritas a mdquina

por una sola cara.
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