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La presente invención se re fie re  a un procedimien 

to de preparación de soluciones de monómeros destinados en 

especial a  l a  fabricación  de polímeros orgánicos u t i l iz a -  

b le s, por ejemplo, como flocu lan tes.

Es bien conocido preparar flocu lantes por fotopo 

lim erización de monómeros a c r ílic o s , en especial de a c r ila  

mida, metacrilamida, ácidos ac r ílic o  o m etacrilico eventual 

mente sa lif ic a d o s , y sa le s  de amonio derivadas de (met)acri 

la t  os de d iale  ohilamino ale oh ilo .
í-
í Se requiere habitualmente de estos floculantes oí 

gánicos que sean solubles en agua, que tengan un peso mole 

cular a lto  (por tanto una viscosidad in trín seca a l ta ) ,  que 

se disuelvan rápidamente en e l agua, y que no dejen re s i- ' 

dúo insoluble cuando se disuelvan.

Sobre e l plan del procedimiento de preparación 

de estos flocu lan tes orgánicos, se busca a  este respecto 

que l a  polimerización tenga lugar de modo continuo con so­

luciones tan  concentradas cómo sea posible, pero buscando 

también evacuar del mejor modo posible l a s  ca lo ría s  que se 

desprenden durante l a  fotopolim erización.

Estas exigencias d iversas, y o tras más han condu 

cido a  preparar polímeros orgánicos flocu lantes por mi pro 

cedimiento en e l que una solución acuosa de monómeros que 

contienen un fotoin iciador se deposita en capa delgada so­

bre un soporte móvil y se somete a l l í ,  de modo continuo, a 

irrad iación  por rayos u ltra v io le ta  (UV).

La realizac ión  de l a  solución acuosa de monóme­

ros con anterioridad a l a  irrad iación  plantea algunos pro 

blemas técn icos. En efecto, además de l a  disolución propia 

mente dicha de lo s  monómeros en el agua, es necesario in-



- corporar a dichas soluciones un fot oiniciador y, en c ie r­

to s casos, un agente alcalin o  t a l  como l a  sosa para aumen 

ta r  el pH de dichas soluciones.

Además, cuando se busca irrad ia r  en ausencia de 

oxigeno, es necesario privar a estas soluciones de monóme 

ros, del oxigeno disuelto que pueden contener (este  oxige 

no ha sido introducido frecuentemente con anterioridad y 

voluntariamente, con un contenido elevado, con el objeto de 

bloquear l a  polimerización en el momento del almacenamien­

to previo).

Si l a  realización  de ta le s  soluciones de monóme- 

ros se efectúa sin  precaución especial o según modalidades 

inadecuadas, pueden intervenir diversas consecuencias ne­

fa s ta s : lo s  monómeros sen sib les a l a  acción de lo s  agentes 

a lcalin os pueden comenzar a saponificarse, -lo que conduce 

a productos floculantes de calidad poco constante o mal de 

terminada; la s  soluciones mal desoxigenadas corren-el r íe s  

go de ser difícilm ente polim erizables; finalmente, y sobre 

todo, ex iste  a l a  inversa e l riesgo de polimerizaciones pre 

maturas e intempestivas en e l in terio r del aparato, siendo 

esta s  polimerizaciones tanto más peligrosas porque son pro 

pagativas; e stas polimerizaciones prematuras e intempesti­

vas son asimismo tanto más n efastas ya que, estando dispues 

t a  l a  in sta lac ión  y l i s t a  para operar de modo continuo, 

ex iste  e l riesgo de bloqueo de. toda l a  in stalación , en es­

pecial por obstrucción de la s  canalizaciones; e stas polime 

rizaciones prematuras e intempestivas pueden no desencade­

narse mas que tardíamente (por ejemplo después de varios 

d ías de funcionamiento); por consiguiente es particularmen 

te  necesario suprimir toda causa que tienda, poco o mucho,
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- a in ic ia r  o favorecer estas polimerizaciones prematuras.

Hasta e l presente-los principales medios u t i l iz a  

dos para l a  realizac ión  de soluciones acuosas de monómeros 

son, por una parte, l a  mezcla d irecta  de lo s  constituyen- 

' té s  de e sta s soluciones, y por o tra parte, l a  u tiliza c ió n  

de una se rie  de mezcladores sucesivos.

Pero l a  mezcla d irecta  no conviene cuando se ha 

preparado por anticipado una solución acuosa de monómero y 

cuando, para poder almacenarla sin  polimerización prematu­

ra , se ha oxigenado esta  solución acuosa.

La u tiliz a c ió n  de una serie  de mezcladores suce­

sivos a pesar de sus ventajas (mezcla perfecta de un reac . 

tivo  antes de l a  adición del reactivo sigu ien te), tiene di 

versos inconvenientes, en especial, e l tamaño excesivo. de. 

l a  in sta lac ión  empleada, el.tiempo de permanencia demasia­

do largo de lo s  reactivos; l a  u tiliza c ió n  de agitadores o 

cualquier otro sistema de piezas m etálicas móviles no es 

tampoco oportuno porque puede favorecer l a s  polimerizacio 

nes prematuras.

Un objeto de l a  invención es proporcionar un pro 

cedimiento perfeccionado de preparación de polímeros orgá­

nicos por irrad iac ión  UV.

Otro objeto de l a  invención es remediar lo s  in­

convenientes de lo s  procedimientos conocidos.

Otro objeto de l a  invención es proporcionar un me 

dio perfeccionado de re a liz a r  rápidamente soluciones acuo­

sa s de monómeros destinadas a ser sometidas a  irrad iación  

UV.

Otro objeto de l a  invención es proporcionar so­

luciones de monómeros dispuestas para l a  irrad iación  UV.
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Otro objeto de l a  invención es proporcionar solu-¡ 

ciones de monómeros bien desoxigenadas y que tienen un pH j

constante. ¡
t

Otro objeto de l a  invención es proporcionar solu ' 

ciones acuosas de monómeros dispuestas para irrad iación  UV 

sin  u t i l iz a r  sistem as de agitación  mecánica de piezas mó­

v ile s .

Otro objeto de l a  invención es reducir a l mínimo 

e l tiempo de transformación entre l a  solución acuosa de me 

nómeros estable durante e l almacenamiento y l a  solución 

acuosa de monómeros dispuesta para l a  polimerización.

Otros objetos de l a  invención aparecerán todavía 

en el curso de l a  descripción que sigue.

Se ha encontrado en l a  actualidad que se pc-dian 

alcanzar estos fin es gracias a l procedimiento que consti­

tuye el objeto de l a  invención. Este procedimiento es un 

procedimiento de preparación de soluciones acuosas de mu 

nómeros insaturados olefinicamente, destinadas a ser some 

tid a s , de preferencia de modo continuo, a irrad iación  UV 

a l estado de capa delgada, y este procedimiento e stá  ca­

racterizado porque una solución acuosa de dichos monómeros 

se introduce por l a  parte superior de una columna, porque 

-se introduce en esta  misma columna un fotoin iciador, por­

que se introduce por l a  parte in ferio r  de esta  columna un 

gas inerte, porque en l a  columna el gas c ircu la  de modo as 

cendente y lo s  líquidos de modo descendente, y porque el 

gas inerte sa le  por l a  parte a l ta  de l a  columna y l a  solu 

ción de monómero dispuesta para el uso (es decir dispues­

t a  para l a  irrad iación  UV) se r e t i r a  de l a  parte in ferio r 

de l a  columna.
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La columna u tiliz a d a  en el procedimiento de l a  in­

vención es, de preferencia, una columna de relleno.

La solución acuosa de monómeros que se introduce 

por l a  parte superior de l a  columna es generalmente una so-
i

lución se n c illa  que comprende esencial y simplemente e l agua 

y lo s  monómeros; lo  más frecuente es que se tra te  de una so 

lución estab le durante e l almacenamiento, es decir que po­

see un elevado contenido de oxigeno d isuelto , generalmente 

próximo a  l a  saturación. ¡
Cuando es deseable tener una solución de monóme- 

ros con un pH alcalin o  determinado, e l procedimiento de ,1a 

invención es completado porque se introduce por l a  parte s u . 

perior de l a  columna una solución acuosa de agente alcalin o , 

y e l pH de l a  solución dispuesta para l a  fotopolim erizastón 

re tirad a  de l a  parte in ferio r  de l a  columna se mide conti­

nuamente y porque un sistema de dependencia regula e l caudal 

de solución acuosa de agente alcalin o  para f i j a r  e l pH en e l 

valor deseado.

Como agente alcalino  se u t iliz a n  de preferencia 

hidróxidos, en especial de sodio (so sa ), de potasio (pota­

sa ) , o de amonio (amoniaco); también se pueden u t i l iz a r  sa  

le s  a lc a lin a s .

El foto in iciador se introduce en l a  columna gene­

ralmente en forma de solución; puede ser introducido por l a  

parte superior de l a  columna pero, preferentemente, se in­

troduce en l a  mitad in ferio r  de l a  parte de l a  columna pro 

v is t a  de relleno ; de cualquier manera.se prefiere  introdu­

c ir lo  en l a  columna por encima de l a  parte b a ja  del relleno, 

a una a ltu ra  correspondiente por lo  menos a  l a  quinta parte 

de l a  a ltu ra  to ta l  de este  rellen o .
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La columna de relleno puede ser de cualquier tipo 

conocido. No obstante se prefiere una columna in stalada y 

u tiliz a d a  de t a l  modo que su retención esté comprendida en 

tre  e l 5 y e l 50% del volumen de l a  columna en la s  zonas 

que comprenden el relleno y situada por encima del relleno, 

de preferencia entre 10 y 40%. La retención de l a  columna 

es l a  cantidad de liquido presente, durante l a  destilación , 

en la s  partes de l a  columna que comprenden e l relleno y s i

tuadas por encima de este relleno .
/-
¡ Además, se prefiere u t i l iz a r  columnas desprovis­

ta s  de zonas muertas, es decir zonas donde un liquido pue­

de estancarse. Como relleno se puede u t i l iz a r ,  por consi­

guiente, cualquier relleno que asegure a l a  vez un buen con 

tacto  gas-liquido, una ausencia de zonas muertas y que per 

mita una buena circulación  de lo s  líqu idos y de lo s  gases; 

son especialmente u t i liz a b le s  lo s  re llenos de m ateriales no 

porosos ta le s  como, por ejemplo, e l v idrio , l a s  p o lio le fi-  

nas, la s  po liflu oroo lefin as, la s  poliamidas, lo s  p o liéste- 

re s , lo s policarbonatos, o la s  polisulfonas; como formas de 

relleno especialmente u t iliz a b le s  se pueden c ita r , a t i tu ­

lo  de ejemplo, la s  bolas, la s  e sp ira le s, lo s  cilin dros de 

paredes parcialmente vaciados, y lo s  arrollamientos en hé 

l ic e .

El conjunto del relleno reposa adecuadamente so­

bre una r e j i l l a  que permite mantenerlo bn su lugar; la s  ma 

l i a s  de esta  r e j i l l a  tienen una dimensión mínima que es, po}r 

lo  general, superior a 0,5 mm, y de preferencia, superior 

a 3 mm.

Segdn una variante preferente, el relleno compren 

de en su parte superior elementos finos (relleno fino) y
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-e n  su parte in fer io r  elementos de mayor tamaño (relleno 

grueso). Estas dos partes pueden e star d isociadas (es de­

c ir  separadas por una zona s in  re.lleno). El relleno grueso 

tiene un tamaño generalmente superior en 1 ,2  veces a l  re­

lleno fin o , y de preferencia superior en 1,5 a 5 veces. No 

obstan te ,, se pueden u t i l iz a r  también dos rellenos que ten­

gan elementos del mismo tamaño.

Las paredes de l a  columna de relleno son ventajo

sámente l i s a s  por e l in terio r; se prefiere también que sean;
opacas p que se hagan opacas; s i  están constitu idas por una 

materia transparente se prefiere entonces recu brirlas con 

una materia opaca, negra por ejemplo, p rov istas, llegado el 

caso, de m ir illa s  móviles (es decir que pueden abrírselo  ce 

r ra r se ) . Como m aterial apropiado para l a  columna de relleno 

se pueden c ita r , a  t itu lo  de ejemplo, e l vidrio y l a s  mate­

r ia s  polímeras (incluyendo e sta  expresión lo s  policondensa 

d o s).

Segdn una modalidad preferida pero no obligatoria, 

l a  alimentación de lo s  diversos líquidos y gas en l a  colum 

na se hace por tubuladuras que se sumergen, es decir que 

tienen un extremo que penetra en e l in terio r de l a  columna, 

- -  y d ir ig id as hacia abajo.

Sobre e l plan de funcionamiento, se tiende a res 

petar todavía c ie r ta s  otras condiciones operatorias. Es a s i  

como se hace generalmente que e l espacio situado justamen­

te  por debajo de l a  r e j i l l a  que soporta e l relleno esté pro 

v isto  de una fa se  gaseosa (incluyendo e sta  expresión lo s  va 

pores); en e sta s  condiciones, descendiendo por l a  columna 

se encuentra sucesivamente: e l  relleno, l a  r e j i l l a ,  una zo 

na p rov ista  de una fase  gaseosa, y después, en e l fondo de
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monómero dispuesta para l a  irrad iación  UV. Se prefiere ade 

más que l a  parte superior del relleno no está  recubierta 

por una fase  liq u id a .

También se prefiere que l a  alimentación de l a  ban 

da móvil en solución dispuesta para l a  irrad iación  UV des­

pués de l a  columna de relleno se haga sin  bomba. Esto se ob 

tiene adecuadamente por una canalización acodada que cons­

tituye un sistema de tipo sifó n  que funciona como rebosade 

ro; en t a l  sistema, e l fondo de l a  columna de relleno está  

ocupado por l a  solución dispuesta para l a  irrad iación  UV y 

e sta  solución es re tirad a  permanentemente por medio de un 

tubo acodado, estando l a  parte superior del codo a una a l­

tu ra in fer io r  a  l a  de l a  r e j i l l a  que soporta e l relleno, lo  

que permite mantener una fase  gaseosa sobre esta  r e j i l l a ;  

además lo s  diámetros de lo s  tubos se ajustan  de modo que l a  

circulación del liquido en e l tubo acodado no se haga de gol 

pe, sino de manera regular.

Se ha representado en l a  figu ra  adjunta uno de 

lo s  d ispositivos posibles que permiten l a  realización  del 

procedimiento segdn l a  invención.

En este d ispositivo  l a  columna (1) está  provista 

de un relleno (2) y de un relleno (3 ). El relleno (2) puede 

ser fino y e l relleno (3) puede ser grueso; pero se puede 

u t i l iz a r  también un mismo relleno en (2) y en (3 ). Por la  

parte superior de l a  columna, se alimenta en (4) una solu­

ción acuosa de monómeros insaturados olefínicamente que con 

tiene oxigeno d isuelto ; en (5) se alimenta sosa; en (6) se 

alimenta e l foto in iciador' en (7) se alimenta nitrógeno que 

sa le  de l a  in stalación  en (8 ); l a  r e j i l l a  (9) soporta la
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-p a r te  in ferio r  (3) del relleno; puesto que e l relleno está  

en este caso netamente separado en dos partes d istin ta s , 

una segunda r e j i l l a  (10) soporta l a  parte superior del re­

llen o . La parte in ferio r  de l a  columna comprende una fase
i

gaseosa (11) y, abajo del todo, l a  solución (12) dispuesta 

para l a  irrad iac ión  UV. El tubo acodado (13) asegura l a  .c ir  

culación de e s ta  solución en l a  dirección (14) de l a  cubier 

t a  móvil sobre l a  que se efectuará l a  fotopolimerización UV 

en capa delgada. EL d ispositivo  (16) permite por una parte

10 medir e l pH de l a  solución (12) y, a continuación de esta  

medida, regu lar l a  introducción de sosa (solución acuosa) 

en (5) por medio de l a  válvula (15).

' E l nitrógeno puede ser reemplazado por cualquier 

gas inerte, por ejemplo é l argón. Los caudales respectivos

15 de nitrógeno y de líquidos se escogen de modo que e l diSnte 

nido de oxígeno disuelto  en l a  solución dispuesta para l a  

irrad iación  sea generalmente in ferio r  a l 0,1% de l a  satu­

ración, de preferencia in fer io r  a l  0,01% o, incluso mejor, 

in fe rio r  a l  0,005% (porcentajes en peso).

20 Los monómeros insaturados olefínicamente u t i l iz a  

dos son monómeros a c r ílic o s  en, por lo  menos, un 50% en pe 

so, de preferencia por lo  menos 80% en peso.

Como monómeros especialmente u t i liz a b le s  en l a  

invención se pueden c ita r  especialmente l a  acrilam ida, l a

25 metacrilamida, lo s  ácidos a c r ílic o , m etacrílico, m etalil 

sulfónico, vinilbenceno-sulfónico y sus sa le s  ó esteres, en 

especial l a s  sa le s  a lca lin as ; l a  N-vinilpirrolidona; l a  me 

t il-2 -v in il-5 -p ir id in a  y lo s  a c r ila to s  y m etacrilatos de 

aminoalcohilo, estando estos compuestos de preferencia cua

30
14069

ternizados y teniendo, llegado e l caso, de preferencia de
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_ 4 a 16 átomos de carbono en l a  parte'de aminoalcohilo cua j 

ternizada; l a  u tiliza c ió n  de estos monómcros aislados o en j 

mezcla, conduce a  flocu lantes homopolimeros o copolimcros, j 

escogiéndose evidentemente l a  naturaleza y l a  proporción j 

- de estos monómeros de modo que se obtengan polímeros hidro 

solubles; a s i  pues el a c r ilo n itr ilo  y e l m etacrilonitrilo  

pueden ser u tilizad o s también como comonómeros, pero se pre 

fie re  lim itar  su contenido con respecto a lo s  otros monóme 

ros a menos del 3% en peso.

Los monómeros preferidos son l a  acrilamida, el 

ácido a c r ilic o  y sus sa le s  a lca lin as y lo s  m etacrilatos de 

dialcohilaminoalcohilo cuaternizados (forma cloruro o aul 

fa to ) .

La concentración de la s  soluciones acuosas de mo 

nómeros sometidas a l  procedimiento de l a  invención y some­

tid a s  a irrad iación  UV está  comprendida generalmente entre 

30 y 90% en peso.

Con la  acrilam ida y lo s  a c r ila to s , (sa le s  metáli 

cas) l a  concentración está  comprendida generalmente entre 

30 y 70%, de preferencia entre 30 y 60%.

Con la s  sa le s  de amonio cuaternizadas, en espe­

c ia l  l a s  derivadas de m etacrilatos de aminoalcohilo, que 

estén so las o en mezcla con una acrilamida, l a  concentra­

ción e stá  comprendida generalmente entre 40 y 90% en peso, 

de preferencia entre 50 y 88%.

Los promotores de fotopolimerización, igualmente 

llamados fo tin ic iadores, son de tipo conocido por s í  mis­

mo. Se pueden c ita r  en especial e l d iace tilo , e l dibenzoilo, 

l a  benzofenona, l a  benzoina y sus a lcoh il-é teres, en espe­

c ia l  sus éteres m etílico, e t í l ic o , propílico , e isop rop íli
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co. El contenido de fotoin iciador de l a  solución de monóme- 

ros sometida a fotopolim erización está  comprendido general­

mente entre 0,005 y 1% en peso del o de lo s  monómeros, de 

preferencia entre 0,01 y 0,5%. También se pueden u t i l iz a r  

lo s  coadyuvantes de fotopolim erización antraquinónicos co­

mo lo s  d escrito s en l a  Patente Francesa 2.327.258.

La invención, por tanto, tiene igualmente por ob 

je to  un procedimiento de preparación de polímeros orgánicos 

u t i liz a b le s  en especial como flocu lantes, caracterizado por 

que se somete a  irrad iación  UV una capa delgada de una so­

lución acuosa t a l  como se prepara por e l procedimiento.de­

fin ido anteriormente en una cualquiera de sus variantes.

Esta irrad iación  UV se lle v a  a cabo habitualmen­

te  con una radiación de longitud de onda comprendida entre 

150 y 500 m^u, de preferencia entre 300 y 450 nya. . ^

La solución acuosa de monómero se deposita sobre 

un soporte móvil que comprende generalmente una banda sin  

f in  o varias bandas s in  f in  sucesivas. El espesor de l a  ca 

pa delgada de solución acuosa del medio de fotopolimeriza­

ción e stá  comprendido generalmente entre 2 y 20 mm, de pre 

ferencia entre 3 y 8 mm. El soporte móvil es preferentemen 

te  antiadherente; se puede c ita r  como m aterial conveniente 

como soporte l a s  poliperfluoroolefin as, y lo s  metales recu 

b ierto s o no con una pe lícu la  p lá s t ic a  hidrófuga t a l  como, 

por ejemplo, una p e lícu la  de p o lié ste r .

Con e l objeto de eliminar el calor producido por 

l a  fotopolimerización, es habitual en friar e l soporte mó­

v i l  de fotopolim erización. Este enfriamiento se efectúa ade 

cuadamente sobre l a  cara in fe r io r  del soporte móvil, de pre 

ferencia por irr igac ió n  con agua f r í a .  Se mantiene l a  tem-
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.peratura del medio de polimerización in ferio r  a aproximada­

mente 75BC, de preferencia in ferio r  a 65sC. No obstante, se 

puede abstener de proceder a un enfriamiento en especial 

cuando una parte importante de lo s  monómeros está  ya polime- 

rizada, por ejemplo cuando el contenido de monómero residual 

es in ferio r  a l 10%, y de preferencia in ferio r a 2% (en peso 

con respecto a  l a  masa sometida a fotopolim erización).

El pH de la s  soluciones acuosas de monómeros some 

t id a s  a fotopolimerización está  comprendido en general en­

tre  4 y '13. El valor más particu lar del pH depende de diver 

sos factores, en especial de lo s  monómeros particu lares em­

pleados y del peso molecular hacia e l que se tiende, y tam­

bién de la s  impurezas propias de lo s  monómeros. Por lo  gene 

r a l  elevando e l pH se tiende a  ev itar  l a  reticu lación  de 

lo s  pesos moleculares más a lto s ( la  reticu lación  produce 

fracciones insolúbles) pero un pH demasiado elevado no 03 

deseable en especial cuando lo s  monómeros son sen sib les a la  

saponificación. -

En e l caso en que se preparen polímeros orgánicos 

aniónicos (cambiadores de cationes, como por ejemplo lo s  co 

polímeros de acrilam idas y de a c r ila to s  a lca lin o s), e l pH 

u tilizad o  es por lo  general superior a  9 y lo  más frecuen­

te s  es que sea superior a 10.

Segán lo que se ha dicho anteriormente, se somete 

a fotopolimerización una solución acuosa de monómeros insa­

turados olefínicamente en la s  condiciones que han sido de­

fin id a s . Ha de entenderse no obstante y es bien evidente 

que es sólo inicialmente cuando e l medio de fotopolimeriza­

ción se encuentra a l  estado de solución acuosa con l a  natu­

ra leza  y la s  concentraciones antes definidas; por e l contra
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r io  a  medida que tien e lugar e l avance de l a  polimerización 

e l medio de fotopolim erización se hace más y más viscoso 

h asta  transformarse en sólido, y l a  atmósfera que le  circun 

da debe (según un modo preferente) presentar constantemente 

humedad (como se indica más abajo ).

¡La fotopolim erización propiamente dicha puede ser 

efectuada en una o varia s fa se s ; se puede proceder a l a  lira  

diación UV hasta que l a  proporción de monómeros residuales 

haya alcanzado el valor deseado. Al f in a l de l a  irradiación , 

se puede, por ejemplo, ir rad ia r  sin  en friar l a  banda móvil 

de soporte y en presencia de oxigeno.

La atmósfera que circunda en e l  medio sometido a 

fotopolim erización es, a l  menos en l a  parte in ic ia l ,  dé pfe 

feren cia húmeda y/o desprovista de oxigeno. Se obtiene ..una 

atmósfera húmeda por ejemplo por barrido con un gas quq- ha­

ya borboteado en e l agua o un líquido acuoso. Por atmósfera 

desprovista de oxigeno, se entiende una atmósfera que tiene 

menos de 5% en volumen, de preferencia menos de 0,5%, de 

oxigeno; se obtiene una atmósfera desprovista de oxigeno 

por ejemplo por barrido con ayuda de un gas in erte .

Se puede, finalmente, añadir a  l a  solución acuosa 

de monómero diversos coadyuvantes de polimerización en es­

p ec ia l compuestos polih idroxilados y más particularmente 

compuestos que poseen por lo  menos una función ácida o sa l  

y por lo  menos dos funciones alcohol secundario. Los gluco- 

natos a lcalin os convienen especialmente bien. Estos compues 

to s  pueden ser añadidos por ejemplo por l a  parte superior 

de l a  columna (con relleno) o en l a  solución de monómeros 

introducidos por l a  parte superior de l a  columna (con re­

lleno) .



Los floculantes preparados según l a  invención sonj 

muy ú t i le s  en e l campo del tratamiento de aguas y de efluen 

t e s .

El ejemplo siguiente, dado a t itu lo  no lim itativo,'
¡ i

i lu s t r a  l a  invención y muestra como puede ser puesta en prá¿ 

t ic a .

EJEMPLO

Se u t i l i z a  una columna t a l  como la  de figu ra . Su 

diámetro es de 15 cm y su a ltu ra  de 185 cm.

La a ltu ra  del relleno superior es de 100 cm.

La a ltu ra  del relleno in ferio r  es de 20 cm.

Está revestida por una pe lícu la  negra.

En l a  parte superior a s í  como en l a  parte in fe­

r io r , e l relleno es de vidrio y e stá  constituido por arro 

llamientos en hélice de forma general c ilin d rica , que t ie  

nen 9 mm de diámetro.

Por l a  parte superior de l a  columna se introducen 

369 litros/h .ora de una solución de monómero obtenida a par 

t i r  de 1364 kg de agua desmineralizada, 351 kg de ácido acri 

l ic o  (pureza 97%, siendo el resto  agua), 378 kg de solución 

acuosa de sosa cáu stica (concentración 50% en peso), 950 

kg de acrilamida y 34 kg de g lice rin a .

Se introduce por l a  parte superior de l a  columna 

una solución acuosa a l  50% en peso, y se regula e l pH a 11.

Entre lo s  dos rellenos se introduce una solución 

de fotoin iciador (0,45 kg de éter isopropilico  de la  ben- 

zoína en 13 kg de metanol), a razón de 2,1 litro s/h o ra .

KL caudal de nitrógeno introducido por l a  parte 

in ferio r de l a  columna es de 4)5 m^/bora. El contenido de
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- oxígeno de l a  solución de monómeros introducida por l a  par 

te  superior de l a  columna corresponde a l a  saturación míen 

t r a s  que en l a  parte b a ja  de l a  columna l a  solución d is­

puesta para l a  fotopolim erización posee un contenido de oxí 

geno in fe r io r  o igu al a  0,2 ppm (partes por m illón).

La temperatura es l a  temperatura ambiente (aproxi¡ 

madamente 23sC).

No se produce polimerización prematura alguna in­

cluso en funcionamiento continuo y prolongado. El aparato 

tiene, por consiguiente, un tamaño pequeño y l a  solución de 

monómero a l a  sa lid a  de l a  in stalación  posee un contenido 

de oxigeno muy pequeño.

En e l in terio r de l a  columna e l  liquido no recu 

bre e l relleno superior y tiene, en l a  parte in ferior-de l a  

columna, e l reparto indicado en l a  figu ra . i'

La solución de monómero que- sa le  de l a  in sta la ­

ción y que e stá  dispuesta para la-fotopolim erización, se 

reparte seguidamente en capa delgada (espesor 4,5 mm) so 

bre una banda móvil y se ir ra d ia  por rayos u ltrav io le ta  

(lámparas de mercurio de b a ja  presión), en una anchura de 

1,08 m, durante 15 minutos.

Después de secar y tr itu ra r , se obtiene un copo 

limero soluble en agua que tiene una viscosidad in trín se­

ca de 18 d l/g .
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva, que se pre 

sentan para que sean objeto de esta  so lic itu d  de Patente de 

Invención en España, por VEINTE años, con lo s  que se reco­

gen en la s  reivindicaciones siguientes:

1a. Un procedimiento de preparación de solucio­

nes acuosas de mohómeros insaturados olefinicamente destina 

das a ser sometidas a irrad iación  UV a l estado de capa del­

gada, caracterizado porque una solución acuosa de dichos mo 

nómeros se introduce por l a  parte superior de una columna, 

porque se introduce en esta  misma columna un fotoin iciador, 

porque se introduce por l a  parte in ferio r  de esta  columna 

un gas inerte, porque en .la  columna e l gas c ircu la  de modo 

ascendente y lo s  líquidos de modo descendente, y porque e l 

gas inerte sa le  por l a  parte superior de l a  columna y l a  so 

lución de monómeros dispuesta para l a  irrad iación  UV se re­

t i r a  de l a  parte in ferio r de l a  columna.

2S. Un procedimiento segdn l a  reivindicación 13, 

caracterizado porque l a  columna es una columna de relleno, 

38. Un procedimiento segdn una de la s  reiv indi­

caciones 1& ó 28, caracterizado porque l a  solución acuosa 

de monÓmero introducida por l a  parte superior de l a  columr- 

na comprende agua, lo s monómeros y un contenido elevado de 

oxigeno d isuelto .

48. Un procedimiento segdn una de la s  reiv indi­

caciones 18 a 33* caracterizado porque se introduce por la
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parte superior de l a  columna una solución acuosa de un agen 

te  a lcalin o , de preferencia un hidróxido, porque el pH de 

l a  solución dispuesta para l a  fotopolimerización retirada 

de l a  parte in fer io r  de l a  columna se mide continuamente, y 

porque un sistem a de dependencia regula e l caudal de solu­

ción acuosa de agente alcalin o  de manera que se f i j a  e l pH.

53. Un procedimiento según una de la s  re iv in d i­

caciones 23 a 43, caracterizado porque l a  retención de l a  

columna e stá  comprendida entre 5 y 50%, de preferencia en­

tre  10 y 40%, del volumen de l a  columna en la s  zonas que 

comprenden e l relleno y situada por encima del relleno

6s. Un procedimiento según una de la s  reiv indi­

caciones 28 a 58, caracterizado porque l a  columna es de. un 

m aterial l i s o  interiormente, opacó o hecho opaco, porque' l a  

columna e stá  desprovista de zonas in ertes, porque el r e l le ­

no es de un m aterial no poroso, y porque el relleno reposa 

sobre una r e j i l l a .

78. Un procedimiento según una de la s  reivindica­

ciones 28 a 68, caracterizado porque bajo l a  r e j i l l a  que so 

porta e l  re llen o , se encuentra una zona p rov ista  de una f a  

se gaseosa, y después, en e l fondo de l a  columna, l a  solu­

ción dispuesta para l a  irrad iación  UV, y porque e sta  solu­

ción se r e t i r a  sin  bomba por una canalización acodada.

8a. Un procedimiento según una de la s  reivindi­

caciones 18 a 78, caracterizado porque l a  solución de monó 

mero d ispuesta para l a  irrad iac ión  UV, posee un contenido 

de oxígeno in fe r io r  a 0,01% de preferencia in fe r io r  a 

0,005%.

98. Un procedimiento según una de la s  reiv indi­

caciones 18 a  8a, caracterizado porque e l ó lo s  monómeros
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-insaturados olefínicamente se escogen en e l grupo que com­

prende acrilamida,- metacrilamida, lo s  ácidos a c r í l ic o , me- 

ta c r í lic o  y sus sa le s  o á ste re s ; lo s  a c r ila to s  y lo s  meta- 

c r ila to s  de aminoalcohilo cuaternizados.

10a.- Un procedimiento según una de la s  re iv in ­

dicaciones la  a 93; caracterizado porque l a  concentración 

de la s  soluciones de monómero e stá  comprendida entre 30 y 

90% en peso, estando comprendida la  concentración de foto- 

in ic iad or entre 0,005 y 1% en peso, de preferencia entre. 

0,01 y 0,5%.

l i a . -  Un procedimiento de preparación de solucic 

nes acuosas de monómeros insaturados olefínicam ente.

Tal y como se  ha d escrito  en la  Memoria que an­

tecede, representado en lo s  dibujos que se acompañan y con 

lo s  fin es que se han especificado .

Esta Memoria consta de dieciocho hojas e sc r ita s  

a máquina por una so la  cara.
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