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La escasez aguda del agua potable en éiguﬁéa
regiones del mundo es un problema para ¢l cual se cohsl-
qeFa el agua del mar como una solucibn. Sin embargd,~su
conversibn en agua dulce por medio de varios procedimien
tos de desalinacién se ve afectada por un problems tecno
16gico que deriva de la naturaleza e las sales incrgfni
cas contenidas en el agua de mar. Dichas sales son poco
solubles en agua, y sus precipitados pueden entorpacer
el mecanismo o la manera en que se lleve a cabo el pro-
cedimiento de salinacidn que se-aplique en' particular.
Ejemplos de dichos efectos ?e observan’gn el bloqueo de
las membranas-semipermeablgg de un p&écédlmlento osmbti-
Co, Y en la reduccibn de la transfgrencia détmlca de un
procedimiento de destilgcién, 1o cual hace que disminu-
ya la eficjencia de la desalinacibn y, por (1timo, ocaw
slona tal deterioro funclonal que el proaxdimiento de
deuaiinacién ticne que suspende:se,‘y el aparato limplar

se ¢ reponersec. -

Dichos precipitados salinos se conocen comfin-
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mente como costras, y la investigacibn para controlarlas
se ha basado en el uso ‘de agentes quimicos, de polf{meros
por lo general, para controlar el depdsito de costras,
aunque algunos agentes hfﬂ incluido agentes tensoactivos.
Un rasgo com@in de la mayorfa de los agentes de control
reside en que es muy pequefia la proporcifn, entre el

1

agente y la sal inorgénica, necesaria para contener:f
retardar la precipitacibn. As{ pues, se geduce que él%
afecto del control es producido porque en el sitio del
crecimiento del cristal se forma un complejo que recha-
za a lés nficleos entrantes, y no por la quelacién de .
los cationes inorglnicos de la sal.

Los polimeros mis comunes, segeccionaddé:ébrqgii

usarse como agentes de control de la costra son el-fci~ :

do polimetacr{lico, el 8cido poliacr{lico y el &cido
polimaleico, as{ como sus copolfmeros con monﬁmgrbs, o
como la acrilamida y el acetato de vinilo. Algunos de';iag
los polfmeros controladores de la costra, que se han
producido m&s recientemente, son los siguientest Anhi-
drido Polimaleico Hidrollizado (patente astadunidense
3.,810,832); Copolimero de Anhidrido Malelco y Acetato

de Vinilo (patente estadunidensc 3.715,307); Cppolimero
lildrolizado de Anhidrido Maleico y Mondmero Monoetilé-

nicamente Insaturado, o sus Mezclas (patente briténica

1.414,918); Copolimeros y Terpolimeros de Anhidridc
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Maleico (falicitud de patentc hofhndesa Oel.Ne. 7506874);
Polfmeros de Acildo Acrtlico (patento estaﬂunidanae':~?‘f; “:
3.514,376); Polfmero de Actdo netuczinco (patente esta- e

‘,n.'x .

dunidense 3.444,054); Copoﬂmuos de acs.do Maleico (pa—

tente estadunidense 3,617 517); Copol!meros de Estlreno
Y Anhidrido Maleico (patente estadunldense 3.289, 734) y

Acldo Poliacrflico (patente eatadunidenae 3.293, 15?)%
Una comparacién entre la naturaleza del polf-
mero y la actividad controladoraxde la costra, como qe ffﬁﬂ'

describe en la técnica anterior mencionada, sugiere que

el hecho de disminuir la pt;poidi6n molar de la mitad-5
anhidrido maleico con reepecto a otras mitades moromérix
cas contenldas en 108 copolimaboa o terpolimeros asl com
puestos, hace que se redugcan tento la densidad Jde lu’;
corga como la actividad para controlar la costra. Par
ejemplo, los dutos sobre el control de la costra, que_s3
registran en cuanto a loa pol(meros en 1a pqtente bl:l.t:&fj
nica 1.414,918, revelan }a accl&n contra la preciplt :
ci6n del carbonato de calcio dlsminuye cuando se avanza
a través del conjunto de actividades que se asoclian: al
polimero de anhidrido homomaleico. pasando por el copoQ;
1fmero de anhidrido maleico y acrilamida. hasta llegur :
al terpolimero de anhidrido malelco, acetato de vinilo’ *-,
acrilato de etilo. La mlama tendencia se hace evidente * .f.'ﬁ

a partir de una correlacién de 148 actividades controla- }_"5
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doras de la costra que muestran lda'pdlimeros a que se
reflere la sol..itud ﬁolandeta 7506874, Cuando disminu-
ye la proporcidn entre la porcibn de anhidrido maleico

y otra porcibn monomériék del ﬁolfmero experimental que
se forma conforme a dicha solicitud, se reduce la aceibn
contra la precipitacibn del carbonato de calcio. Por:
tanto, la bibliograffa demuestra que ¢l uso de monSmé;.

i
ros de 8cido no carbox{lico, junto con un monbmero dai

[
POy

anhidrido maleico, para formar un polfmero o una coﬁpo- ;

sicibn mixta, origina una reduccibn en la actividad de

dicho polfmero para controlar le costra, con respecto - .-

al anhidrido polimaleico hidrolizado.
Al igual que con la mayorfa de los polimoros,;vgu
el método que s¢ emplea para preparar el poliuero Je -
control de la costra influye en gu naturalesa y en sv "
actividad, independientemente de las proporcionds Eesf ;”:
pectivas de lus monbmeros que so utiliceﬁ. En 1na patfd;ffg
tes estadunidenses 3,755,264 y 3.359,246 se describen .
nétodos generqlﬁs para preparar polfmeros para el cone
téol de la costra, ademfs de los nBtodos que se conties
nen ¢n las patentes que describen cu usoy anten cltadas,
S1 bien dicha t&cnica anterlor proporciceua stusdantes
informes sobre la manera’9e prcpararllos polisoras de
anhidrido maleico y/o défﬁcldo acrldiao, en ia prictica,

estos métodos de preparacién rodundan, a miuin, on
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velocidades de polimerizacién incontrolables, o sea, el
efecto Tromsdt fF, gelificando y espesando los polimeros
durante la polimerizacidén; en una incapacidad para con-
trolar la magnitud y la escala del peso molecular del
polimero; en tiempos de polimerizacién prolongados a
irrazonables y en la naturaleza insegura de la reaccion.
Al considerar los métodos de preparaciéon y »
las sugestiones de actividad de la técnica anterior, qer
prende descubrir que una accion reciproca entre la com-
posicion del ntonOmero, la temperatura y el disolvente de
la reacciéon, de acuerdo con el presente invento, permita
preparar un novedoso terpolimero granular de anhidrido/
malcico, que tiene una escala controlada* de peso molecu-
lar y de poco contenido en anhidrido maleico y que, no ;°

obstante, posee una actividad de control de la costra ~

que se aproxima a la del anhidrido polimaletco hidro=*; """

zado. K1 novedoso procedimiento puede emplearse también-f
para preparar ¢ tiles copolimeros de anhidrido maleico *
que son granulares y que se elaboran con facilidad. "
Segon el presente invento, ce proporciona un
terpolimero, cu forma hidroliaado, y las solas alcalino-
metalicas, de amina y de amonio de la forma hidrolisada,
que contiene: a) de 30 a 55 por ciento de moles de an-
hidrido malcico; b) de 30 a 65 por ciento de moles de

acrilamida o metacrilamida y c¢) de 5 o 15 por ciento
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nbmero sin reaccionar. N

dé moles de un tercer monbmero seleccionado de entre
estireno, alfa-metil estireno, acrilatos de alquilo y
metacrilato de alquilo que tiene de 1 a 8 Stomos de car-
bono en ei grupo alquilS} Y l=alcuecno que tiene de 4 a- -
10 Stomos de carbono. ' ‘
Agimismo, de acuerdo con el invontn, se suéi—.};
nistra un copolimero que contienc: a) de 30 a ?5i§3;1kv~ﬁ
ciento de moles de anhidrido maleico y b) de 30 a 7021§;F
por clento de moles de acrilamida o metacrilamida. Ei‘.Lglr
terpolimero o copolfmero se caracteriza por tener dn;;’;H?

V.
.

viscosidad relativa que varfa entre 1,02 v 1.10 an.éulﬁﬁ“;f'L

f6xido de dimetilo, a una concentracién de 0.5 gtamo‘ft
por decilitro; por una solubilidad meno? de 0.10 g. por
g. de la solucién (agua) a temperatura ambiente y. d§ E

preferencia, por estar csencialmante desprovisto de mo-

PR
Wt

Los terpoli{meros del presente invento tienqnzwfff i
una solubilidad inferior a 0.06 g. por g. de la soluﬁiggi‘;'
clén (agua). ' "f:
' Se prefiere una compoaiéi&n de terpolfmero en o
la cual el tercer monbmero seca el estireno, en virtud deiﬁT
equilibrio favorable entre la actividad de control de la -
costra y la hidrofobicidad de su forma hidrolizada.

Una proporcién monomérica preferida do este terpollmero

es la de 30 a 50 por ciento de molas de anhidrido
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maleico, de 40 a 55 por clento de moles de acrilamida y
de 5 a 15 por clento de moles de estireno. En particue
lar, se prefiere una proporcidn monomtrica de 41 a 45

por ciento de moles de aqhidrldo malelco, de 45 é 49 ‘
por clento de moles de ac;ilamida y de 9 a 13 por cien—zfi
to de moles de estirenoc. Uﬁa composlciba copollm@rica.-:
preferida consiste en un copolfmero que coniicne de 95}1,;;
& 55 por clento dé moles de anhidrido mulefc: y d3 45 \f o

a 55 por clento de moles de acrilamida. 'y *{“;'

Adem$s, el precente invento lncluye un mété§;;
pira evitar la formacisn de costras, cuando el calenga;g
micnto o lu desalinacidn de un agua que contience costraé
forma impurezas, slendo dicha agua agua dc mar, agua»@é:
caldera, agua con tatliones de calcio y de magnesioly :@ °
otras formas similarmente impuras de agua. El métod0t§§g
siste en meczclar con esa agua la forma hidrolizadafdg}uhm
terpolimero, o una sal alcalinamet&lica, de amina Q.déf
amonio de 8ste; contenlendo el terpolimeros a) de 30?5;
55 por clento de moles de anhidrido malelco; . b) de 3b_§f
65 por clento de-moles de acrilemida o metacrilamida_y

~

c) de 5 a 15 por ciento de moles dc un teccer monhaero o
comn los que se describan con anterlaridad, para produ-

cir una concentracibén minima de 2 partes por mllléﬁ de

la forma hidrolizada o salina del terpolfmero en agua,

caracterfzindose el terpolimero por lo que se indica
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prgviaﬁentg. Un métbdo,pfeferido de tratamiento ehplea-iiﬂ

un terpolimero cuyo ge;éer monSmero es el estirenoc. Un -1"
método mhs preferlble:de tratantento emplea un terpél!-;‘x-'i
mero queAcontiene, esenc{almente, de 41 a 46 por ciqntbaf;j
de moles de anhidrlgé'maleico, de 45 a 49 por clentofdef’?f

moles de acrilamida y de 9 a 13 por clento de moles de_%'”w

estireno.

Otra caracterfstica del presente invento éé,
triva en el procedimiento éue 8e usa para preparar_ids&f
terpolfmeros y copolfmeros antes descritos. Dicho proce-
dimlento permite aislar el polfmero como un pracipitgdq
granular en lugar de una goma, una resina o un .ceigg,
y hace que el polfmero rpsultante sea insoluble é;?aguhf
a la temperatura ambiente. Se cree qua este inaolﬁbiiio
dad resulta de un reac§modo Ja 1a estructura qu!mgég'dqx
pol'mero; pero, sin rebatir ese punto de vista, ‘3'?P?'
solubilidad se relaciona definitvamente con la acciéﬁj
reciproca que se cstablece entre el calor y el disdlﬁéﬁ%
te ¢n el proceso de la reaccl.fn. Muy probablemente, el‘ﬁ
proceso funclona de manera de formar un rfimero consideollf{ ,E
rable de mitades imida a lo Largo de la estructura fun—f}f |
damental del polfmero, al recombinar la mitad anhidrido
dc log fragmentos de anhidrido maléico con la mitad |
amida de los fragmentos'&g acrilamidas A su vez, las

nitades imida teSricas ocasionan la insolubilidad que
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se ha nbservado. La insolubilidad adicional en la serie
de terpolfmeros es producida por la hidrofobicidad del
terder monbmero. '

Para obtener la insolubilidad conveniente en
agua, a temperatura ambiente, asf como la formaciéh del -
precipitado granular, es necesario aplicar temperaturas .
ge reaccién minimas de 120°C. y un disolvente de;tygﬂg-'._
ferencia de la cadena, o una mezcla de disolvcntés;;qﬁq
muestre una propensibn hacla la scparacién del radical,
libre, que tenga una polaridad superior a la del toﬁdéq
no, que participe de la reaccién de polimerlzacién en

cadena, y que no permita la dilatacibn o aglomeraéién i

del polimero que se forme 'en partfculas. ”,;,_’{;?ﬂ'

La insolubilidad del péliéero en agua pqéég ,fé?:‘
aprovecharse en la purificaci&h. La operacibn de mezé '
clar el polfmero crudo de la reaccifn en agua fria‘hace ﬂ
quoe se disuclvan loa monbmeros solubles en agua,'é;jan-:gfi’
do al polimero materialmente exento de monbmero sin -
reaccionar. De esta manera se evita la contaminacibn
potencial del procedimiento dé:aésglinaciﬁn por el moné-i.:.
mero residual. o~ B ,

Los compuestos del presente invento poseen
caracterfsticas inesperadas que, segin se considera,:

derivan de la presencia de un nGmero considerable de

-
mitades imida a lo largo de la estructura fundamental
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del polfmero, y dec) efecto hldroflbico dec la mitad con- |

sistente en el tercer condmero. Esanclalmente, la suposi
clén reside en que los geupos iidday que se encuentran a

lo largs de la cadena ded polimor cors enillos de cinco
. .

&

y scin mlembros, v a travls de Ian cadmmas del pollmero.

comp puentes, re orkginon, mediantc el prozsedimlento del
1

presenice invento, nor una recombiuo. i18&n de las mitades |

‘ . "
anhldrido y amida del polfmero, durante la formacibn de =

Este.

La o velesa fousolublildad en wgua, a tcmpqraQ3f

ra awblents, aur emestran los terpolimezros del presente
SF s

invents, puade producirse en 103 copollnercs de anhideie
do malefco y otvilombda del pregsente inveato, asf com

empleands ¢) procedimiento de &ste. La observacibn ¢

dicho efaats o Lo copolimeros epoya la lden de d00-1§
Insoluntlidad v cvalquier tlipo do polimero del preS@éé&
Inventa es ameotonada, princiﬁﬂlmantn, par la prescnéia
de la miban o, v gue el evidonte efclio hldwﬁfahdi
del torcer monfinern del tecpolfnero os fuplemqnhapic;i:-i;
bes 7w bron e la reerrdilo, nocesarton paxﬁ1f
obtener lg bian:icaacldn convenlente durante la ﬁﬁllmqu
rlzacibo, corcin’ Lot cantlldoing o gt aranizs ¥
semejanten ¢ 1oo pondmeros anhideido y asrilanida, la
temperaturs, o1 dic-lventa y, en cuaato al tecpolfmera,

1 e v b - - - . - 3 - H
Ia v e auter ol bewrey e i tae Lostos prabie

POOR
QUALITY
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métros son decisivoe para lograr un resultado satisfac-

“torio, y deparan las condiclones necesarlas para obtcner

la novedosa insolubilidad.

La temperatura qd& se requlere para el proce=
dimiento de la reaccidn es de 120°%C, cusndo menos, Yy pue
de slcanzarse aplicando presibn sl se emplean disolventes
que hiervan a menores temperaturas a presldn atmosférica.
El 1fmite superior de la escala dependo dcl grado con qué
se cOntr91e la velocidad de la reaccibn, y de la turpe-
ratura de reflujo del disolvente, 0 de la mezcla de di=-
solventes, siempre que el disdlvente quc se emplee, o
su mezcla, hierva a una temperatura mayor de 120°%C. La
temfleratura preferida es la del digolvoente quo refluye
Y, por }o general, est$ comprendida cntre 125° vy 150%.

El parfmetro tiempo de¢ la rewtelén varia de
acuerdo con los materiales de partida gue se utilicon
en particular. El curso usual de lu polimerizaclén puede
sequirs: ohservando la precipitacilin -l polinero en
forma dv grfnulos desmc.:.zados en partfculas fines, y
la‘polimcrizac16n se consuna materialmente al cusar la
precipitaclbn. Por lo qenosral, el perfcilo de tiveno Lo-
tal osclla entre 1 y 10 horas, y el Linso mbs frecuente
que se ha observado os’de alrededor dc¢ 2 horas.

Los disalventes de la reacclén que s usan en

el procedimiento del presente invento son reactivos; en
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otros términos, participan de las etapas de la pollme— B
rizacién que consisten en la propagaci&n y la termina—'i
cibn de la cadena. Incluyen bencenou aubstituidos con
alquilo, v.gr . tolueno, xileno, mesltileno, etll ben-
ceno y propil benceno, y cetonas aliffiticas y cetonaa_
de clcloalquilo, por ejemplo: metil etil cetona, aceto-
na, 4-metil-2.pentanona, ciclohexanona, dibutilcetona,
dipropilcetonz y otros disolventes semejantes orgénléou,
1{quidos, aronSticos y ceténicos. E1 procedimiento em='
plea una mezcla del disolvente afomﬁtico con el disol-
vente basado en cetona, en proporciones de 15 a 85 por
ciento por peso del disolvé;te de cetona por 15 a 85
por cliento potr peso del d1501Vente aromftico. Las pro-
porclones respectivas que se seleccionen en un caso
determinado dependen de la naturaleza del poli{mero que
se¢ forme en particular; aunque, en general; estas pro=
porcicnes asequran gue él polfmero no se aglomera ni
se dilata durante su formacibne

Una mezcla disolvente prefe:ida para la trans-
ferencia de la cadena es una mezcla que contlene canti~
dades materialmente lguales de xileno y de metil isobu-~

til cetona.

Cualquier iniclador de radical libre capaz de la
tniciacibn de un radical libre puede usarse en el proce-

dimiento. Los inicladores caracter{sticos incluyeni
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perbxido de ai»bdtilo'Earciarlé}wheréxi&;:dé';zsﬁib;xﬁ'ﬁ*ﬁ
isobutironitrilo, perbxido de dicumilo y perbxido de ':_fl
dilauroflo. Aunque la proporcldnken peso éntrb,el inl='
ciador y el n.ubmero varfa aeglin los mondmeros qué se -
utilicen en particular, la escala combin es'la de & 20
por ciento por peso, basada en los ﬁoﬁ&mer&a totuléé;.i:

Conforme a estos parfmetros de la reacciéd.ij
un terpolimero del presente invento ‘se fbrma poniendo -’
primero en contacto de 30 a 55 por ciento de molges de
anhidpido malelco con una proporciln de 30 a 6S'por'~-
clentc de moles de acrilamida o metacrilamida, en elgt'
dilsolvente epropilado de'la reaccibn. La mezcla se ca-
llenta a la temperatura adecuada, y tanta. el imiclador -
del raafcal !lbre, como una cantidad que varfa de 5 a
15 por clents de moles del tercer mondmero, antes dose
crito, s disuelven ¢n el disolvente de la reaccidn y
lueyo se incocporan a la mezcla de reaccibn, de prefe-
rencla a una veiccldad suficiente para consumar la incag
poracibn en un perfodo de tiempo combreadido entre 15 y
180 minutos. El perfodo de tiempo ueual‘parq la incorpo-
rasibn es de 30 a 60 mimuikes.

fara tormac un copolfmero del presente invento,
de 30 a 70 por ciento de moles de anhidrido malelco =se
pone en contacte con 30 u 70 por ciento de moles de

scrilanida o Jde metacrilamida, de ls misma manera que se
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describe en cuanto a los tarpol(mero, excepto que se

"

omite el tercer monémero. ' : "

De preferencia, la reaccibén se desarrolla ‘en’
una atmbsfera inerte, nitrbgeno, por ejemplos " L

La agitacién de la mezcla de reaccl&éjaé ménJ.m‘
tiene en todo el curso de &sta, agitando o rociando,i:.

El aislamiento del pqlimero puede lograrsi
por cualquiera de las t&cnicas normalns disponibles y
conocidas en el ramo. El1 método usual consiste en con-
centrar el medio de reaccidn bor evaporacibn, filtracibn .
y por la mezcla subsecuente de los s81ildos filtrados con
agua frf{a, para disolver el monbmero que no ha reaccio= .-
nado, lo cual produce un polfmero materialmente desproQQ;
visto de mondmero sin reaccionar. Otros métodos incluw
yen el lavado del material dé reaccidn riltrado con di- -
solventes orgnicos, vegres Bter, teirchlidrofurano, €lo=
roformo, tetracloruro de carbono y con disolventes orgfe
nicos semejantes, no hidroxflicos y no polares. » ‘

En seguida, el polfmero se brcpara para Cone-
trolar costras medfante una hidebllisis en agua de refly.
jo. El1 procedimiento psra conver ¢l poifimero iInsoluble
en un polimero hidrolizado soluble ¢ - . lire, por 10 Qew
neral, de sels a diez horas. Alteractivamente, el pol{.
mero puede hidrollzarse aglt8ndolo ¢ui hidrbxido de so-

dio acuoso 0.1 a 4 molar, a tempersturus comprendidas
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entre 25 y 100%. ST _

Las sales alcalinometflicas y'&e amonio del
terpolimero bid?olizadohpueden foémarae si la base al=-
calinometilica, el amonfaco o la amina orgénica se in-
corpora a la solucién acuosa del terpolfmero hidrollza-
do, o 51 se emplea la base directamente para hidrolizar
al terpolfmero no hidrolizado. La evaporacibn subrecuen
te del agua facilita el aial;mlentdtde 1la sal convenfqg
te del terpolimero, o puede usarse directamente en un;
solucién acuosa, sin aislamiento. Las bases alcalinome- °
thlicas comunes incluyen hidréxido de sodio, hidr8xido
de potasio & hidr8xido de 1itio. Las bases ds amonio y
las aminas comunes incluyen hidedxido de amonio, amcnfi«
co, aminas de mono-, di- y trlalquilo que tienen de 1 a
5 8tomos de corbono en cada grupe alquilo, piridina,
morfolineg y lutidina,

Los terpolimeros hidrolirados dal invento, y
las suales correspondlentes; pueden usarse para prevenir
la formacidn de costras al calentar o desalinar un agua
due contenga lmpurezas formedoras de costras, como las
gue se encuentran en el agua de mar, en el agua de cal-
d2ra, en el agua que tiene lones de calcio y de magne~
sto y 2n otras formas similarmente lmpursas de sgua. El
terpollmero s8lido hidraiizado, o ads sales, puede in-

troducirse alrectamente en el agua que contlene impurezas



10

15

20

25

o ]1’!'(( ’!v ,“, ,\""-.,"c,“ . ot | 'u".,‘. o

formadocras de costral. de manera de producir una concen- f'

tracién minima de 2 partdi por nfil&n en el agua. Alter~

. hatlvamente, ~1 terpol!mero hidrolizado, o asus aaloa,

puede introduclrse en eI agua que contiene meurezua for

madoras de costras medlante al uao de una ﬂoluc16n ucuo~

sa concentrada, para formar una concentracidn mtnima de

2 partes por mili8n en el agua. Como lo comprandarﬁnf
los famillarizados con la t8cnica, este tratnmlento pua~

de llevarse a cubo de cualquler manera compatible con.

los procedlmicntos que se empleen pata erarat el agua

Por tanto, si se efectfia unas oparaci&n de daaalinacIGn

por tandas, e] agente para controlar la costra se- intro- i

duce por tandas. En camblio, s1 se llava‘'m cabo un& ope~

raciébn de desalinacibn continua, el agente controlgdo

ra los expertos en la téenica, la operacidn inpone parar

-

de vez en cuando para remover las impurezmas concentradas
Y que Se encuentran suspendidas en 13 olla v caldera pqr.

.‘-‘/ ; : .'V o
la accibn del agente. Sin embargo, 1 cparacifa de lim- -

pia censiste, por lo general, en una aecncilla QVacuaclénf
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o lavado de la olla o caldera, m&s que en la dificil
limpieza necesaria para eliminar el depésito;de costras.
La insolubilidad caracteristica en agua, a. =/1;:
temperatura smtiente, de loa terpollmeroa y copolimeroa *
del presente invento, se muestra en la Tabla I. Se de=*" 1

termind agitando una mezcla del 2S por ciento por peso .

del polimero en agua destilada, a temperatura ambiente y*
durante 3 horna, a lo cual siguié la remocién de la fase
liquida. En seguida, el polimero dizualto se recuperoé-de
la fase liquida secando por congelaciéon la soluciéon™ y
tanto ecte material como el polimero incolsbla oe sesa®
son &n un hovao a 25°, en pentdxido de fésforo, a un va-
ci6 de Q,,i mm, durante doa dias aproximadamente. Loa pe-,
sos de 4o:< polimeros, disuelto e inaoluble, se compara- .
ron en nu jf.to al equilibrio con contrapeso, y se registra
ron an.; comportamiento de solubilidad en gramas da poli-
mero di®.unito pe- gramo de solucién, para dicha compoai- ;
ciéon pdrrcular. El polimero del motodo A, seleccionadgs
para la comj)ararlon, se preparé da acuerdo con ol m&tdao
general -portado por la patente brit&nica 1.414,916*

i"nra demostrar que la insolubilidad no guarda
relaclc-. ron el tiempo, el terpolimero listado en la
Ta™a 1 Re agindé dos dias de la manera y en las proporcio

nes descritas. Después de dos dias de agitar a la

tempernt-t-K ambiente, el polimero se aisldé del modo que
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que se Indica previamente, y mostr8 una solubllidad de
0,04508 g. por g. de la solucifn.

Una cbmparacién (Tabla I) del comportamiento
do notublilidad de los polfmeros del presente invento
¢ =1 del poifmero del MBtodo A muestra las caracterfs-
1i.'s dc solubilidad, espectacularmente diferenies,}de
. poifmeros del presente invento. La explicacibén en
Sviadio a la Fulta de insolublliidad en agua del polfméro
" abtodo A es evidente al establecer una comparatiﬂn
¢noe'el procedimiento para elaborar dicho polimera y
us .ocedimfento del presente invento (cump&reaﬁ ol
Mtr.-ia A con el Ejemplo 8). La temperatura de la polime-
sl. .bdn en mhy alta en el mbtodo de este invento {cuane
g wiaon de 1207, en comparaclén con la escala da 70°

a 32 del método A), y se emfilea una mezcla de disol-

vi te, avomfticos y cetPolcos. E1 pesultado eabriba éﬁ:*
Gu- 4 procisTimiento del presente invento depains lauf’ 
cevesdongs necesarias para produci} la novedosa Lngolu=
biis 'l en acug w temperatura ambiente, la cual,‘ﬁeéﬁn ‘
éu S.uy B¢ anucla a la producclbn de mitades imida en
Lo pelimeros v oen los terpolfmercs.

POOR
QUALITY
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TABLA 1
Insolublilidad dal Pol

Composicibn del Polimero Ejemplo No.
{porcentaje molar basado :
en el anflisis)

.,

N

49 enhidrido maleico é:i
51 acrilamida

29 anhidrido maleico 10

71 acrilamida

46 anhidrido maleico . 9

54 metacrilamida

43 anhidrido mxlelco .

46 acrilamida 1

11 estireno

58.4 anhidrido maleico método &

4i.7 accllamida

L.

Comportamiento de

Solubilidad {g.d=}
polfmgro disueltos.
por ? de la sclu-

0.058 ,5‘

0,060
S\

t-
T

0,073 -

0.050

~ polfmero complatauf

mante d&sueltq

(Laa soulubllidades de los polimeros ¢ los Ejemplos 2 & -

7 fuerca inferiores a 0.050 g. por . ¢e la solucifn),

La actividad inhibidora dz coatras de los ter- .

polfmeros hidrolizados del presente invento se detormingd

midlendo la cantidadd del precipitade que se formé al

calentar, & presiba, una soluciba Aorawl de agua de mav

sintdtica que contenfs el terpolfsnro iacorporado inhie

bidor de las costras. El procediminnio ¥ 1los resultados
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se presentan en el Ejemplo 11, y se comparan con doa tl~ ',‘
pos de controles, uno de los cuales no utiliz. nlngﬁn i E
agente, y el otro empie6 &cido polimaleico (que se form&

de acuerdo con los métodos que aa deacriben en la paten-; i
te britfnica 1.414,918),. Estos resultados demuestran” :|:.l
que aunque la densidad de la carga de los presentes ;ei;;'(
polimeros hidrolizados se ha roducl do con respecto a\ ~ ;
la del 8cido polimaleico, Y que su hidrofobicidad hq gu-;
muntedo, log Lerpolimeros hidroiizades del presenta in~ 41 
vento mucstran una considerable actividad 1nh1bidora de i;_"

las costras, que 8 aproximadamenee igual a la del tcidof?E(

e e

polimslelco. Se protende que los tarpolfmeros hidroliaa~:”g

dos del presente invento operan a travis de un mecaniahaf"

de urbral de control de las costras; ynor el cual. ia:

o e

unibn del terpoiimero hidrolisado al altio du crec;ﬁg
to de lus nlicleos de los cristales inhibe un crecimientd
cristaiino ulterior en dicho sitlo, Y que la hidrof

didad del tercer mondmero contenido en el terpolimere

Lo e . . . L
AN i o et WA AN by » 41 . . eley

unido rocheza o ls clmara de agua polar entrante que con

tienc o lous laiivs inorgfnicos solubillzades.

“r Cersaeete

Los sigulentes ejempios 1 2 11 son meramentgﬁé;;.
flustzatives a1l tnvento y de manersa cliing deben 1ntebﬁff
pretarse cuid limitativos del alcanzy de léu c1ﬁugu1a327 T
(Bl Ejenipiu A ed un ejeﬁblo compnrakiva),

Todus las temperaturas se expcesan en grados
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centigrados, Y si no‘ae'especiflcan

< . i

e -:‘_-..-

Lado do acderdo con el mBtodo de la gnggnge bglgsnic;
Mo, 1.914,918, L S .;1,; S

~ .
oo

Una solucién de 46.5 g (0.474 moles, 71.4% de
moizs) de anhidrido malelco, 13.5 g (0.190 moles, 28.6%

de moles) de acrilemida y 143.0 g da tolueno. sa agit& y

calent5 en una atm&sfera de nlkrbgeno, hasta que se

alcanzd una temperatu:a de 70°. A la eolwaldn sg Re 1n-"_

corpord luego una soluci&n de 12.0 g (20% por peso) de;:fii

v a e PN W pl Sem

R R AR L W
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perdxido de benzoflo on 70.0 g';e toiueﬁ;,hen un lapso .
de cinco minutos. En segulda. 1. noluci&n retluy& a una
temperatura de 110°C, a 113° dnrnnte 6 horas. Deapu&s de
enfrisr, la rolucidn de tolueno ae decantG del material
resinoso, el cual se purlfic& tritur&ndolo con benceno.
Se obtuvo un rendimiento del 6§$ qel copolfmero A, qﬂc~
tenis una viscosidad relativa de 1.04. : ‘:._TEL'
La composicién del copolfmerc A se deteémin& a
mediante un anfilisis con CHN¢ .. BN - :
$6.4% de moles de anhidrido maleico

41,7% de moles de acrilamida.

EJEMPLO : ;
Terpolimerc (1) de Anhidrido Malelco, Acrilamida.y Jj

-
Estireno

En un matraz de fondo zedando. da cuatro cue~ o

1log y 2000 w1 de capacldad, equipado con un condensador}hk
de reflujo y un agitador meclnico, se intxodujeron 150. 0?;l
gn (1.53 woles, 45% de moles) de anhidrido maleico,.:‘34jl'.
108.8 gn (1,52 mcles, 45% de moled) de acrilamida, 2$s.oi' '
gm de metil isobutil cetona y 235.0 gm da xileno. El 3
slatuma se cocl® con nitrbgeno y, en aequida, el matraz.,
bajé & un bafio de acelte que se mantuvo a4 150 Cy, a me-_

dida que se calentaba la ‘mezcla de raauciun, se formb

una solucidn. Al llegar a un reflujo madaersdo, a una
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temperatura de la mezcla de reaccion de 126 a 130°, la .
——A A A

solucion del iniciador de radical libré/ que cd%fiene
14.71 gm de peroxido de di-butilo terciario, 16.0 gm de
metil isobutil cotona y 16.0 gm da xileno, ae incorporé
en forma continua a una velocidad suficiente para consu-
mar la incorporacién en 30 minutos. Simultaneamente, una
solucién del tercer monémero, que contenia 3S.4 gm (0,340
moles, 10% de moles) de estireno, 29.0 gm de metil iso-
butil cetona y 29.0 gm de xileno, ae incorporé continua-
mente a una velocidad suficiente paira completar la incor
poracién en 60 minutos. Dujrante y despuOs de la incorpo-
racion del tercer mondémero, al polimero precipitdé como
una mezcla de reaocion floida. Después de que se consumo
materialmente la polimerizacién, o aea en 2 horas, la
mezcla de polimerizacion se enfrié a temperatura ambien-
te, se Filtro y el precipitado se lavd con éter dietili-
uo y iK secé en un horno al vacio, a 60°C. durante 17 ho

Alternativamente, el precipitado puede lavarse con
agua y secarse en un horno ai vacio. El terpolimero pul-
verultmto, Tflfido, de color castafio 1, que resulté se
obtuvo con un rendimiento del 87.6%, y mostré una visco-
sidad relativa de 1.04.

La composicion del terpolimero ¢ se determind

mediante un analisis con CMM!
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. lugar de la proporcibn que se ci.t'.a en ol Ejemplo 1.;.

46% molar de acrilamida
11% molar de estireno.

RI (en KBr)t- 209" 3-02' 50‘2. 5.64. 5.80
5.86, 6,05, 6,22 y 8.40. . . . C _';;

proporcibn de disolventes que conslatib en 75% pot P

so de metil 1sobut11 cetona y 25% porx peso de xileno en

Se obtuvo un rendimiento del 81.5% del terpolfmero pulu

verulento fliido 2, que tenfa una viscosidad telatlv‘

e U e, AHAING s S B G AT D SRR UL IR, 35 S e

de 1,04,

La composicxbn del terpol!mero'g se determlnﬁi}

por medio de un an&llsis con CHN3
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43% molar de anhidrtdo malelco
47% molar de acrilamida -r; . '

. 10% molar de estireno

El1 .spectro IR-(en KBx) fue 1d6nt1co al del

terpolimero l. . E ::_-i,-._.'_ . “': - "::-f s {'. "
EJEMPLO 3. ¥ P . ..
Estireno R ?f .j.f' R i%ﬂ? ?:

E1l terpolimero 3 se prepard de 'acuerdo con el

procedimiento del Ejemplo 1, empleando las proporcibnes

monoméricas de §5% molar de anhidrldo malelco, asx molnr‘
de acrilamida y 10 por clento molnr de eatlreno, en subs )

titucién de las proporclones que se mencionan en el Ejem

plo 1. Se obtuvo un rendimlento.dei 88.1% del terpolime-
ro yranular f1@ido 3, que mostr8 una viscosidad relativa
de 1.04. -

Ls composiciln del terpolimaro ) se determind
mediante un andiiasis con CHN3

50.98% molar de anhidrido malefco

35.5 % molar de acrilamida

13.4% molar de estireno.

£l espectro de RY (en Kig) resultd idéntico

al del terpolimero l. _~

-

D’ SN NN

EREIS XN 2

Seon
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EJEMPLO 4 - -

Terpolimero (4) de Anhidrido Méleico, A~rilamide v
Bstireno n ,

El terpolimero 4 ae preparé conforme el proce-J

dimiento del Ejemplo 1, empleando le miame proporcién de
los monémeros, pero empleando el peréxido de dlcumllo en
substitucion del peréxido de di-butilo terciarlo, en uUna
base equimolar. Se obtuvo un rendimiento del 88*2% del

terpolimero granular que tenia una viscosidad relati-

va de 1.03 g.

La composicion del terpolimero jt ae deteunin®

N ]

por un analisis con CHN:
44 5% molar de anhidrido aalelco
44_6% molar de acrllamlda
10.9% molar de estireno.
El espectro de RI (en KBr) resulté idéntico

al del terpolimero

EJEMPLO 5
Ternolimero (6) de Anhidrido Maleteo, Acrilamjda y
1-Octeno
En un matraz se introdujeron 183.4 gm (1.871
moles, 55% molar) da anhidrido malaico, 72.5 gm (1.021
moles, 30% molar) da acrilamida, 215.0 gm de metil iao-

butil cetona y 215.0 gm de xileno. El alaterma se rocid



.

20

i'd7.0 gm de metil 1aobut1; citona y 41.0 gn de xlleno.

":}zse agre96 a gotas en un per!odo ae’ 0.5 hora. Deapb§J 1

con nitrdgeno duranto 1.5 hor;n y; en oegulda. baj& a :

un baflo de acelte que se mantuvo a 1soqc. Al llegaé a'”‘

un reflujo moderado, a una ﬁemperatura de noscla de :j
reaccidn de 126° a 130°, unn :oluci&n consistente en. |

31.3 gm de perbxido de dicumilo, 35.0 gm de netil 1:0—-

butil cetona y 36.0 gm de xileno, ae 1ncorpor8 a gotan : '
en un lapso de 1 hora. Slmult&nenncnte, una soluctén . \A

que contenfa 57.3 gm (0.510 mo!, 15& molar) 1-octeno."’;*'

.f'l Ky

" de consumarse materialmente la poltaerlzncibn. -] saa;'i . i
despuls de 4.0 horas, la reaceién no ‘enfrib. E) terpn-ft{}* 3?
1{meroc desmenuzado en part!cnlas sc filtrb, se lavd con. = %g
un exceso de bter dietflico 'y . aecb en un horno al - 3?m;:§;
vacto a 90°C., apraximadamente.‘Sa ‘obtuvo un rendtu-:n«l'f" g;
to del 56% del terpolimero pulVefié;do,_flﬁiQo'y de cé;'l?_ fé
lor castafio 5, que mostrd una viscosidad r;lativa de'f’;¢ igg
1.04- e

La composicién del terpolfmerc S se determin$
por un anflisis con CHN: ‘
50.9% molar de anhidrido maleico k
41.2% molar de acrilamida ’
7.85% molar de l-octeno
El espectro dé RY (en KBr) fue semejante al

del terpolfmero 1.



Lt e g e G g s Pt 3 e rm e s e e

e agncm e nm et

a
rx

10

15

20

25

'-28:-

EJEMPLO 6 1.

Zerpoldmero (&) d Anhi da
Estireno “-{.; f~fﬁ) :
El terpol!nero,% se prépax& de

" R
erdo con el.<

procedimientc del Ejemplo 1, enplcando -ctncrilanida gn

l;i_. LA
. -

mediante un anflisis con CHNS -
42.8% molar de anhidrtdo nalctco '
46¢7% molar de notuc:tlun&da o

10.3% molar de estireno, ; ' - S

EJEMPLOT o

1fmere (7) ¢ n Maleice ' } S ‘.‘
I ER+ g

Alfa-Metil Estireng T S ;?4 r
L e i

El terpolimero 7 se preparﬁ conlo:ma ul prac" 5%

¥a

centaje molar. Se obtuvo un rendimiento del 89.4# dai
terpolimero granular I, que mostrd yna.v;acoaidad :elgj"
tiva de 1.044. an , .4;;.-. ' :

La compoaicibnldel t.:pol!ncro se deterniqé‘“

por medio de un an&lisia con CHNg
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. 44.5% molar de anhidrido nalelco o
T .. 44.9% molar de acrilanidn ;,htzf‘f,“zv"‘

.‘)|

10 9% molar de alfu netil’qaéireno. .

._4,.'.'.0.'. e,.‘ :,.

(Rl
- e

EIEMPLO 8 ;.. T .

Copolfmero (8) de Anhidrido H@fg;cg‘x Acrl}inldg ?

En un matrag de fondo'redondo, de cuatro cuew
llos y 2000 ml de capacidad, eqﬁipado con un agitado m?-
chnico, una entrada para el Npy un ‘condensador para'ela'
agua fria y un termbmetro, se {ntroéujeron 150.0 gn
(1,53 mbles, 50X molar) de anhidrido maleico, 10§.V'QJ
(1.53 moles, 50% molar) de acrilamida, 223.0 gm de o
4-metil-2-pentanona y 224.0 gm de xileno. La mezcle ce
agitd a temperatura ambiente y se rociB.con nitrégeno
durante.l5 minutos. En seguida, el sistema bajd a un ba~
flo dé acelte que se mantuvo a 150°, y a 60%C. se disol~
vieron los materiales s8lidos de partida. Cuando lz colu
clén refluyd moderadamente, a una temperatura de 126° a
130”, una solucién de 12.98 gm (0¥ por peso) de perdxi-
qo de di-butllo terciario, 16.0 gm de metil isobutil
cetona y 16 gm Go xileno, se 1ncor§or6 a gotas en un
perfodo de 30 minutos. Despuls de agregar el lniciasdor,
ocurrid la precipltacién del polimero. Una hora despuls,
unazolucibn que contenfa;12.98 gn da perdxido de dibutllo
terclario y 112.5 gm &;’xileno, Be agregd a gotas al

medio golimerizante, en un lapso de 2 horas. Se dejd que
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la polimerisacién continuarl pnr una hora n&a, dalpu&s
de 10 cual la mezcla con aapocto de’ dlapetat6n gse en~
£rid a la temperatura amblcnte, el prec&pitndq ge fil--

tré, se lavd con &ter dietflico y ae aec6 en un horno

al vacfo a 90°%. Alternativanentq, el precipltado puede

lavarse con agua Y secarse en un horné al vacio. Se ob-:A

tuvo un rendimiento del 89. 6% del copolImaro pulverulen '

to fllido 8, que tenfa una vtscoatdad relativa da 1. os.ff
La composicibn del copollmero se determln&

por medio de un andliais con CHN:

49% molar de anhidrido maleico S K

51% molar de acrilamida. '

El espectro de RI (en KBE) fue de’ 2.94, 3.02, < " .
5043’ 5.65. 5 86’ 6 02, 6.20 y a.‘s. ) ’ ..',:—;';.'." -_'

den sintelizarse de acuerdo ‘con el pracadlmienbo del,[

Bjemplo 8, empleando los nomémeros opropiados, en ka pro~“ji

porcibn adecuada, en substitucibn de los que e mencionan

en el Ejemplo 8,

EJEMPLO 9

Copolfmero (9) de Anhidrido Malelco y Metacrilamida

E1 copolimero 9 se prepard seglin el procedimien
to del Ejemplo 6, omitieﬁho el monbméfo gotireno. Se obe

tuvo un rendimiento dél 85% del copolimsro pulverulento
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fldido 9, que mostrd una viecosidad relativa da 1.05.
La composicibn del copolimero se determind
por un anflisis con CHN:
46% molar de anhidrido maleico
54% molar de gélacrllamidn'
El espectro IR se mecch en 2.96, 3.03, 5,45,
5.65, 5,80, 5.86, 6.02, 6.25 y B.23. L o '
S i
EJEMPLO 10 ' N

Copolimero (10) de Anhidrido Mpleico x'Ang;amggg

El copolfmero 10 se prepar$ de acuerdo czr el
procedimiento del Ejemplo 8, ampleando 25% molar de An— ':?
hidrido maleico y 75% molar de acrilamida, en substitu- .
cibédn de las proporciones de los monbmeros que se descri-
ben en &l Ejemplo B. Se obtuvo un rendimiento del 96.7&:
del copolimero pulverulento fléidc 10, que mostrd una
viscosidad relativa de l.10. “-

La composicibn del copolimero mediante un anf 3
1isis con CHN fue la slgulentes

71.8% molar de acrilamida

28.2% molar de anhidrido maleico.

EJEMPLO 1)

Actividad Inhibidora de Costrp:u deg los Polfmeros

Hidrolizados que se desgfibggﬂan los Ejenplog 1 a 10

Se elabord un agua <2 rar sintética disolviendo
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los siguientes pesos de sales 1norg§n§cas en un litro de
agua destiladas NaCl, 26.5 gm; MgCl,, 2.4 gn; MgsO,, 3.3
gm;} CaCIZ. 1.1 gm; KCl, 0.72 gm} uaucoa, 0.245 gnm y
NaByr, 0.08 gm. . , .' ! 5
Para llevar a cabho la prﬁeba 1 parte alfcuota
de 1.0 il de una solucibn acuosa al 0.1%'del pol!mero{
hidrolizado se lntrodujo en un vaso de boca ancha que ;
contenia 166 ml de agua‘:e mar sintétiéa y 6.4516 cm2 E
de laminilla de metal monel. E1 vaso de Loca ancha,'de
la prucba, y un vaso de boca ancha da control positivo,
que contenfa 166 ml de agua de mar, 1.0 ml de una §olu-
cibn acuosa al 0.1% de hcido polimaleico (que se prepacd
confocrme al método de ia patente britfnica 1.414,918) y
Ged516 cmz de lawinilla de metal monel, se colocaron en
un autoulave vulla express) que coptenfa una soluc&én
agitable de clocuce de litlc, acucsa y al 10%.. La vElvue
la de regurddad uel autoclave pe instald a 0.7 atmbafe-
ras, de o que el punto de abullicibn de la nuestra
de agua de mur se wlevara a 115°C.. y el autoclave se
cerrb y se coleard hasta que empezd a escapar vapor a
través ae la vélvula de seguridad (de 20 a 30 migutos).
El culentamients contlnud dursnte 45 minutos, despuls
de lo cuwl se dejé enirlar el autoclave. Cuando ia pre-
s81én interna del autoaliie disminuy8 a la presién atmon-

férica, se retirvaron los vasos de control y de muestra y
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se enfrisron en un baﬂo de agua a 25 C. Cada vaso se ana-
1126 por separado, como sigue: la laminilla de metal mo=-
nel se separd y se enjuagd con 50 ml de HCI 6N para eli~

minar la costra formada. El volumen final del agua de _;'

mar ge midid y se calculd la cantidad evaporada. El agua :,

de mar se filtr$ a través de un filtro de membrana cely--

168ica de 0.2 de micra ‘para colectar el precipitado que .

se fornd, y el fcido que se utiliz8 para lavar la laiin ;

X
lla de metal monel pasb lentamente a través del filtroi

para digolver el precipitado. En seguida se midl& el vo- ;?7
lumen de la solucibdn acida, y los compuestos de c;lcio y/o ?
dd magnesio que precipitaron se midid mediante 1a tituLQa-:
cibn con EDTA de una parte alfcuota del-lavado con &éi&é;r‘“

Se manejd un total de cuatro muestras de prueba y cuatrd}g;ﬁ

mueslras da contrul positivd, ¥y se computaron los pramejg‘
dios y lus desviaclones normales. También se promedid ’
la cantidad de agua perdida y se encontrb la desviecibni'
notmal. Se calculd como porcentaje de la cantldad total
Yy se expresd como porcentaje de la evaporacién. Los pro; .
medics de controi positivo y el porcentaje de sus evapo-
raciones se compararon con una tabala de depbsitos de
costrus versus el porcentaje de evaporaclones correspon-
diente &l &cido pulimaleico, el cual fue de! mismo tipo

y fuente que log que figuran en la Tabla II1l que se

incluye en la presente. La comparacién se empled para
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cerclorarse de que nada anormal’ habla ocntrido durante

la prueba. v ‘RJ'*Q ““ﬁ‘f‘f “, - .';.7'

A N R DI

Los resultados pronedio dc 1- prueba de control -

de costras, utilizando cada uno de loa pollueros del pren 7

sente invento que se deac(iben eﬁ lou divcrsoa Ejemplos,
se registran en la Tabla IX cono mtliequivulentea de un

complejo de calcio/magnesio con EDTA, junto con los te-lc'

sultados de una prueba efectuada en un control cero h;\;‘
(prusba que no utiliza polimero control.dor de la ~o¢t§a).:f

El porcentaje de la evaporacién se registrd en la.Tahlu

II, junto con el resultado promedio de costras. )

Para comparac la actividad de los bollméro;;
experimentales en cuanto al control de costras con la’
del control positivo, o sea el &cido polimaleico, fué’ne;l
cesario determinar primero el efecto de la cantidag dei
la avaporacidn sobre el depdsitu de -costras. Suponiendé
que la norma positiva para establecer la comparacibn ﬁﬁp?

ra el fcido polimaleico, y que al porcentaje de la evapos

racién representars principalmante una funcibn del agafaﬁ %
to, y de las condiciones de la pruecba, y no de la ident;ﬁl',' ;
dad del agente controlador de costras, dicha determinanh‘ﬁﬁ- %

cibn se hizo experimentando repetidamente el fcido polﬁ-\:[
maleico como un agente controlador de costras, en ias
cundiciones experimentales antes descritas. Las cantidn—ff

LS :
des del depdsito de costras, resultantes de cada prueba,
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que se incluyeron dentro de cada incremonto de 0 6 por
ciento de evaporaci&n, partiendo de uns evaporaci&n del"‘

12%, se promediaron, y se calculd 1a denviac16n media

" de cada promedio. Estos p:omedios y sus escalas reapec-'j

tivas de evaporacién se presentan en la Tabla . ‘:‘ '

Utilizendo los datos de ‘la Tabla III, el tun-':
clonamiento de los pol(neros del Ejemplo como agonéeé.\tff
de control de costras puede compararse con el funclona«‘:
miento del &cido polimaleico. Deapu&a de seleccionar el

incremento de la escala en cuanto al porcenta]e de eva-*-f”

voeplde v

[y

poracibn que se asienta en la Tabla IIX, en el cual _¢ijf”

se incluirfa el porcentaje de evaporacibn correapondiéntqi;

al polinero del Ejemplo en cuestiln, el promedio de cds-“"“

Ve E B 0 T

tras relativo al incremento de la escala que aparecs nn
la Tabla III se compara con el promadio de costras ds la
Muestra que corresponde al pol!mero dal Ejemplo en cuna-
t1bn, que aparece en la Tabla IX. Si el valor del "Préma
dio de Costras de la Muestra” del pol!mero del Ejemplo.
es menor que el valor Promedio de Costras correnpondieﬁfﬂ_fi
te al &cido polimaleico, se deduce que el polimero del - f' :
Ejemplo es un agente de control de costras m§s active |

que el fcldo polimalelca. Al tonsiderar esta comparacibn,

debe tenerse en cuenta la extensibn tanto de los valores
promedio de costras de 14 Mueatra como de 10s valores de |

costras del Bcido polimaleico, con el fin de juzgar los
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méritos de los polimeros dcl Bjemplo cono agenten de con

trol de costras, con respecto ‘a los n&rltoe del ﬁcido

polimaleico positivo normal._gv

TABLA IX vf;';gn
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ACTIVIDAD DE LOS POLINEROS HIDROLIZADOS oau sasnpno‘
PARA CONTROLAR COSTRAS ‘i :
Polimero del Muestra ‘ s
Ejemplo No. Promedio de Costras Prom. de svaporacldn’
y Fozen™ Y PR w0 Dageiadito
1 0.102 0.028 15.1 1.5
2 0.158 0.039 13.6 1.8
3 0.080 0.008 13.0 0.6
a 0.079 0.028 13.6 0.6
5e 0.143 0.023 15.4 1.4
2 6 0.149 0,046 14.9 i.6
7 0.073 0.026 12.3 0.7
a- 0.149 0.015 15.3 1.2
’ 9 0.110 0,060 15,9 1.2
2 10 0.115 0.032 15.5 2.4
Control Cero 0.200 0.005 ° 15.0 2.4

* Tanto la cantldad de costras de la muestra como la can

tidad de costras del control positive (8cldo polimalei

co) depositadas durante las pruebas, con relacibn a

25 estos Ejemplos, fucron anormalmente altas, v.gr.t para
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el pollmero 2, el promedio de cohtras depésitndaa; corres

pondiente al fcido poliﬁaleico,duraﬁée‘diqﬁa prueba en

. particular, fue de 0.12 7; para al bpllmé?o's,ftug de

0.148 y para el polimero 8 fue de 0.15.7 '3

mBLA TIT . i L
DEPOSITO DE COSTRAS COMO FUNCION DEL PORCENTAJE DE LA, - :

EVAPORACION, UTILIZANDO ACIDO POLIMALEICO COMO AGENTE
DE CONTROL DE COSTRAS Lo

t
'

.
[
3

Escala ge Porcenta~ Promedio de Costras Desviacién’

Jes de Evaporacifn encontrado (meq.) Media
12.0-12.6 0.065 +0.013
12.6-13.2 0.075 40,003
13.2+13.8 0.081 " 40,007
13.8-14.4 0.106 40,010
14.4~15.0 ' 0.117 +0,009
15.0-15.7 0.119 40,004
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~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencién en Lspafia, por VEINTE afios, son los que se recogen
en las reivindicaciones siguientes:

la.- Un procedimiento para preparar un copolimero
que consta de 30 a 70 por ciento molar de anhidrido maléiéo,
y de 30 a 70 por ciento molar de acrilamida o metacrilaﬁida;
el copoliméro se caracteriza por tener una viscosidad :ela-
tiva de 1.02 a 1.10 en sulféxido de dimetilo, a una concen-
tracibn de 0.5 g. por decilitro, y una solubilidad inferior
8 0.10 g. por g. de la solucién (agua), a temperatura ambien-
te; dicho procedimiento consiste en: calentar una mezcla de
anhidrido maleico y acrilamida o metaclilamida en una mezcla
disolvente de transferencia de cadena, a 1202C., cuandcv me-
nos; introducir de 2 a 20 por ciento de un iniciador.&é'ra-
dical libre, y seguir manteniendo la mezcla a una temperatu-
ra minima de 1202C., hasta consumar esencialmente la polime-
rizacifn; la mezcla disolvente de transferencia de cadena

estd compucsta por el 15 al 85 por ciento por peso de un

. disolvente aromltico que se selecciona del grupo que cons-

ta de benceno substituido con un monoalquilo y con un

dialquilo, que tiene de 1 a 4 &tomos de carbono en cada

’
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grupo alquilo, y de benceno substituido con trialgquilo,

que tiene de 1 a 2 atomos de carbono en cada grupo alqui-
lo; y por el 19 al 85 por ciento por peso de un disolven-
te basado en cetona, que se selecciona del grupo que
consta de dialquil-cetona que tiene de 1 a 5 &tomos de
carbono en cada grupo alquilo, y de cicloalquil-cetona
que tiene de 5 a 8 &tomos de carbono en el grupo ciclo-
alquilo.

2~ .- Un procedimiento segln la reivindica-
cion lei, el cual incluye las etapas que consisten en®
aislar el copolimero después de la polimerizacion, y
tratar el copolimero con agua, a una temperatura menor
de aproximadamente 3030., para remover el monémero que
no ha reaccionado.

37.- Un procedimiento segln cualquiera de
las reivindicaciones la y 2a, segun el cual, el copoii-

/\y

mero contiene de 45 a 55 por ciento molar de anhidrido
maleico y de 45 a 55 por ciento molar de acrilamida...

4a.- Un procedimiento segun la reivindica-
cién la, caracterizado porque una parte del anhidrido
maleico y una parte de la acrilamida o metacrilamida,
se reemplaza por un monémero seleccionado de estireno,
alfa-m etilestireuo, acrilato de alquilo o metacrilato
de alquilo que tiene de 1 a 8 atomos de carbono, en el

grupo alquilo o un l-alqgueno que tiene 4 a 10 atomos de
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carbono, teniendo el polimero obtenido las mismas propieda-
des fisicas que el copolimero de la reivindicacibn 12, y
efectulndose el procedimiento del mismo modo que en la rei-
vindicacibn 1z,

5.~ Procedimiento segfin la reivindicacibén
42, en el que el tercer monbmero es estireno.

6i#,- Procedimiento segfn la reivindicacién
42, en ¢l que el terpolimero consiste en 35 a 50% en moles
de unhidrido maleico, 40 a 5% en moles de acrilamida y 5
a 15% o¢n moles de estireno.

. 74.- lrocedimiento seglin la reivindicacién
4#, en donde el terpolimero consiste en 41 a 45/% en moles
de anhidrido malcvico, 45 a 49%% en moles de acrilamilda y 9
a 13% en moles de¢ estireno. -

8% .- Irocedimiento segin unu cualquiers. de
las reivindicaciones 44 a 74, que comprende ademés hidro—
lizar el terpolimero con agua o una buse acuosa,

94, - Procedimiento segfin una cualquiers de
las reivindicaciones 4 a P#, que comprende ademés fbrmar
una sal de metal alcalino de umina o de amonio de la for-
ma hidrolizada del terpolimero.

10i#.~ Un procedimiento segln una cualquiera
de las reivindicaciones 44 a 78, que incluye las operacio-~

nes de sislar el terpolimero después de la polimerizacién

¥y tratar el terpolimero con ggua a una temperatura inferior
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a aproximadamente 30SC para eliminar el mondmero que no ha

reaccionado.

[0 .- Procedimiento seg&n una cualquiera de
las reivindicaciones 43 a en el que la mezcla disolven-
te de transferecia de cadena esta constituida sustancialmen-
te por cantidades iguales de xileno, y metil-isobutil-ceto-
na.

12a.- Un procedimiento para preparar un copo-
limero.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cuarenta y una hojas

escritas a maquina por una sola cara.
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