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DESCRIPCION
Composicion polimérica catiénica en polvo soluble en agua
Campo de la invencion

La invencion se refiere a una composicion polimérica catiénica en polvo, soluble en agua, que comprende al menos
dos polimeros catidnicos diferentes, a saber, un primer polimero catiénico y un segundo polimero catiénico, que
difieren en cuanto a su naturaleza quimica y peso molecular, como también a un método para producir dicha
composicion, y a su utilizacion para promover la floculacion en la separacion de sélidos y liquidos, por ejemplo, como
adyuvante de retencion en la fabricacion de papel, y en la deshidratacion de los lodos/purificacion de aguas servidas.
La composicion de polimeros catiénicos de acuerdo con la invencion se caracteriza por un contenido muy bajo de
insolubles después de su dispersion en agua.

Antecedentes de la invencion

Los adyuvantes de deshidratacién se emplean en varias aplicaciones de separacion de solidos/liquidos, lo que incluye
la industria de pulpa y papel. En la practica de la separacion de solidos/liquidos, se afiaden agentes auxiliares de
floculacion para lograr el mejor resultado posible en términos de sustancia seca del sdlido y claridad del filtrado. En
otras palabras, el objetivo es el de lograr la separacion mas completa posible de la fase sélida de la fase liquida.

Los agentes auxiliares de la floculacion se producen en forma de granulos de polvo o en forma de emulsiones de agua
en agua o de agua en aceite, y antes de su utilizacion se los afiade en soluciones acuosas diluidas al medio que debe
ser floculado. Los granulos en polvo pueden ser ventajosos, ya que se pueden transportar de forma mas econémica
gracias a sus condicién casi anhidra, y lo mismo que en las emulsiones de agua en aceite, no contienen aceites ni
constituyentes solventes que no son solubles en agua.

El uso de mezclas de polvo seco de diferentes polimeros en procesos de floculaciéon puede conducir a proporciones
defectuosas como resultado de los fenédmenos de separacion de fases.

El documento EP 262 945 A2 describe agentes auxiliares catidnicos de la floculacion compuestos por dos
componentes poliméricos diferentes y métodos para su produccion. Los agentes auxiliares se forman por la
polimerizacion de monémeros catiénicos a un componente polimérico cationico de elevado peso molecular (floculante)
en la presencia de un componente polimérico catidnico de bajo peso molecular (coagulante). Durante esta reaccion de
polimerizacién, el polimero afiadido en primer término puede experimentar reacciones de injerto. La relacion
especificada entre el coagulante y el componente polimérico catiénico de elevado peso molecular es preferiblemente
de 5:1 a 1:1,5. Sin embargo, dichas elevadas proporciones de coagulante causan problemas de viscosidad en la
produccion de soluciones de polimerizacion. Las propiedades de estos agentes floculantes no satisfacen los requisitos
de velocidad y efectividad impuestos sobre los procesos técnicos de la floculacion.

Los documentos US 2007/0032677 y US 2007/0173586 describen composiciones poliméricas catidnicas que
muestran un buen rendimiento de floculacién pero que poseen elevados niveles de insolubles después de dispersarse
en agua. Estos insolubles pueden causar problemas graves en los procesos del cliente como, por ejemplo, filtros
obstruidos, orificios en el papel o interrupciones en la produccién.

El documento WO 2013/179139 describe composiciones y métodos para fabricar productos de papel.
Existe una demanda de composiciones poliméricas que superen los inconvenientes del estado de la técnica.
Sintesis de la invencion

Por lo tanto, es un objeto de la invencién proporcionar composiciones poliméricas que sean utiles para promover la
floculacion durante la separacion de solidos y liquidos y que presenten ventajas con respecto a las composiciones
poliméricas convencionales. Era otro objeto de la invencion especificar un método de produccién mediante el que es
posible unir entre si dos polimeros catidnicos sin restricciones sustanciales y mediante los que los productos de
reaccion pueden ser objeto de procesamientos ulteriores sin restricciones sustanciales, y en donde se forma un
polimero en polvo intrinsecamente uniforme y facilmente soluble.

Este objeto se logra mediante el tema sujeto de las reivindicaciones de patente.

Un primer aspecto de la invencion se refiere a una composicion polimérica catidnica en polvo soluble en agua que
comprende un primer polimero catiénico y un segundo polimero catiénico en una proporcion en el intervalo de 0,01:10
a 1:4; donde el segundo polimero catidnico es poliamina como se define a continuacién, formada por polimerizacion no
radicalaria y que tiene un peso molecular medio en peso <1 millén g/mol; y en donde el primer polimero catidnico se
forma en presencia del segundo polimero catiénico mediante polimerizacion radicalaria adiabatica en gel de una
composiciéon acuosa que comprende un monémero catiénico polimerizable por radicales, un monémero no iénico
polimerizable por radicales, y el segundo polimero catiénico, y donde la composicidon no contiene mas de 5 ml/l de
insolubles cuando se dispersa en agua.
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Se ha encontrado sorprendentemente que las composiciones poliméricas catidénicas en polvo de acuerdo con la
invencion tienen un bajo contenido residual de materiales insolubles después de su dispersion en agua, lo que hace
que las composiciones sean particularmente utiles para aplicaciones de deshidratacién y de drenado en la fabricacion
de papel.

Descripcion de los dibujos

La Figura 1 muestra los resultados experimentales para una comparacion de la reduccion de la turbidez y de la fijacion
del almidén para una combinacién comparativa de 600 gpt de la composicion comparativa C-6 y 300 gpt de la
composicion comparativa C-14; para una combinacion inventiva de 600 gpt de la composicion comparativa C-6 y 300
gpt de la composicién inventiva I-1; para una combinacion comparativa de 600 gpt de la composicion comparativa C-13
y 300 gpt de la composicion comparativa C-6; para una combinacién inventiva de 600 gpt de la composicion
comparativa C-13 y 300 gpt de la composicion inventiva |-1; y para una combinacion comparativa de 600 gpt de
composicion comparativa C-13 y 300 gpt de la composicion comparativa C-14 y blanco. Las mejores reducciones de la
turbidez se pueden observar para ambas combinaciones inventivas que contienen la composicién inventiva I-1. Ambos
ejemplos muestran una buena fijacion del almidon. Se ha encontrado sorprendentemente que las combinaciones de la
invencion que contienen la composicion inventiva I-1 muestran propiedades de drenado mejoradas en comparacion
con las combinaciones comparativas (véase la Figura 2) sin deteriorar al mismo tiempo la fijacion del almidén.

La Figura 2 muestra resultados experimentales para una comparacion del drenado de una combinacidon comparativa
de 600 gpt de la composicion comparativa C-13 y 300 gpt de la composicion comparativa C-14; para una combinacion
inventiva de 600 gpt de la composicion comparativa C-13 y 300 gpt de la composicion inventiva I-1; para una
combinacién comparativa de 600 gpt de la composicion comparativa C-13 y 300 gpt de la composicién comparativa
C-6; para una combinacion inventiva de 600 gpt de la composicion comparativa C-6 y 300 gpt de la composicion
inventiva I-1; para una combinacién comparativa de 600 gpt de la composicién comparativa C-6 y 300 gpt de la
composicion comparativa C-14; y el blanco. Resulta claro que las combinaciones que contienen la composicion
inventiva I-1 muestran el mejor drenado.

La Figura 3 muestra resultados experimentales con respecto al porcentaje de soélidos secos después del drenado,
comparandose la composicién inventiva |-1, la composiciéon inventiva 1-3, la composicion comparativa C-6, la
composicion comparativa Percol® 182/bentonita y el blanco. Los mejores resultados, es decir, las mayores tasas
porcentuales de sélidos secos, se obtienen con las composiciones inventivas I-1 e I-3.

La Figura 4 muestra los resultados experimentales en cuanto al tiempo necesario para drenar 1 g de pulpa,
comparandose la composicién inventiva |-1, la composiciéon inventiva 1-3, la composicion comparativa C-6, la
composicion comparativa Percol® 182/bentonita y el blanco. Los mejores resultados, es decir, el tiempo mas corto
para el drenado, se obtienen con las composiciones inventivas I-1 e |-3.

La Figura 5 muestra resultados experimentales con respecto al porcentaje de sélidos secos después del prensado,
comparandose la composicion inventiva I-1, la composicién inventiva I-3, la composicion comparativa C-6, Percol®
182/bentonita y el blanco. Los mejores resultados, es decir, las mayores tasas porcentuales de solidos secos, se
obtienen mediante la composicion inventiva I-1.

La Figura 6 muestra los resultados experimentales con respecto al porcentaje de soélidos secos después del tercer
secado, comparandose la composicion inventiva I-1, la composicién inventiva |-3, la composicion comparativa C-6, la
composicion comparativa Percol®182/bentonita y el blanco. Los mejores resultados, es decir, las mayores tasas
porcentuales de solidos secos, se obtuvieron mediante la composiciéon inventiva I-1. Las composiciones en blanco
también mostraron buenos resultados en esta figura. Sin embargo, las composiciones inventivas I-1 e I-3 muestran los
mejores resultados considerando la totalidad de los tres valores del proceso de deshidratacion (es decir, drenado
inicial, véanse las Figuras 3 y 4, prensado, véase la Figura 5 y secado, véase la Figura 6), que es esencial para un
proceso eficiente y hace que las composiciones inventivas sean superiores a los ejemplos comparativos y el blanco.

Descripcion detallada de la invencién

La presente invencion se refiere a una composicion polimérica catiénica en polvo soluble en agua que comprende al
menos dos polimeros catidnicos diferentes, a saber, un primer polimero catiénico y un segundo polimero catiénico,
que difieren en naturaleza quimica y peso molecular, asi como a un método para producir tal composicion, y a su
utilizacion para promover la floculacion en la separacion de sélidos-liquidos, por ejemplo, como un agente adyuvante
de retencion en la fabricacion de papel, y en la deshidratacion de fangos/purificacion de aguas residuales.

La relacién en peso relativa entre el primer polimero cationico y el segundo polimero catiénico puede estar dentro del
intervalo de aproximadamente 99:1 a aproximadamente 30:70, puede ser de aproximadamente 97:3 a
aproximadamente 50:50, puede ser de aproximadamente 95:5 a aproximadamente 60:40, puede ser de
aproximadamente 90:10 a 65:35, y puede ser de aproximadamente 65:35 a aproximadamente 70:30 o de
aproximadamente 93:7 a aproximadamente 87:13.

El primer polimero catidnico puede tener una densidad de carga menor que la del segundo polimero catiénico.
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La composicion de acuerdo con la invencion contiene 5 mililitros por litro (ml/l) o menos de insolubles, que puede ser
de 4 ml/l o menos, puede ser de 3 ml/l o menos, puede ser de 2 ml/l o menos y puede ser 1 ml/l o menos cuando esta
dispersa en agua. El contenido de insolubles residuales se mide a temperatura ambiente en agua pura después de
dispersar 1 gramo (g) de la composicion de polimero catidénico en polvo en 999 g de agua pura y agitar a 300
revoluciones por minuto (rpm) durante 60 minutos.

Cuando termina la agitacion, la solucion se coloca en un tamiz estandar (3154 m) y una vez que haya pasado a través
del tamiz, se enjuaga cinco veces con un litro de agua fresca del matraz con pico. Después de que el agua de enjuague
haya pasado a través del tamiz, cualquier agua residual debajo del tamiz se limpia con un raspador de caucho. Usando
el raspador de caucho y un embudo para polvos, el residuo se transfiere a un cilindro de medicion y se determina el
volumen.

De acuerdo con la invencién, los dos polimeros catiénicos difieren en el método de su preparacion. Mientras que el
segundo polimero catiénico se forma por polimerizacién no radicalaria, el primer polimero cationico se forma por
polimerizaciéon acuosa en gel adiabatica de radical. Debido a esta diferencia, los dos polimeros catidnicos también
difieren tipicamente en la naturaleza de sus grupos catiénicos, que son de diferente composicion, lo que significa que
el primer polimero catidnico se forma a partir de una especie de monémero catiénico diferente de la del segundo
polimero catiénico.

El segundo polimero catiénico:
- tiene un peso molecular medio en peso inferior a aproximadamente 1 millén de gramos por mol (g/mol); y
- €s una poliamina.

Los grupos amina de la poliamina pueden estar cuaternizados, no cuaternizados o parcialmente cuaternizados.

El segundo polimero catiénico es una poliamina seleccionada del grupo que consiste en polietilenimina,
poli(dimetilamina(co)epiclorhidrina) y poli(dimetilamina-co-epiclorhidrina-co-etilendiamina).

El segundo polimero se forma por polimerizacion no radicalaria, es decir, puede no ser polivinilamina.

En una forma de realizacién, el segundo polimero catiénico es una polietilenimina que comprende tipicamente la
unidad de repeticion -[CH,CH,NH]-. La polietilenimina puede ser sustancialmente lineal, es decir, sustancialmente sélo
contiene grupos amino secundarios. Sin embargo, también es posible que la polietilenimina esté ramificada en cierta
medida, es decir, que también contenga grupos amino primarios y terciarios. La polietilenimina ramificada se puede
sintetizar mediante la polimerizacion de apertura de anillo de aziridina. En funcién de las condiciones de reaccioén, se
pueden lograr diferentes grados de ramificacion. La polietilenimina lineal esta disponible por modificacion posterior de
otros polimeros como poli(2-oxazolinas) o poliaziridinas A/-sustituidas. Cuando el segundo polimero catidnico es una
polietilenimina, su cationicidad es tipicamente de aproximadamente el 100% en peso, es decir, todas las unidades
monomeéricas que se incorporan en la cadena principal del polimero son unidades monomeéricas cationicas.

En otra forma de realizacién, el polimero catidnico puede ser una poli(epiclorhidrina-dimetilamina) que tipicamente
comprende la unidad de repeticion -[N'(CH3)2CH2,CHOHCH,]CI-. Poli(epiclorohidrin-dimetilaminas) obtenibles
mediante la reaccion de dimetilamina con epiclorhidrina en una relacién estequiométrica.

En otra forma de realizacion mas, el segundo polimero catibnico puede ser una
poli(dimetilamina-co-epiclorhidrina-co-etilendiamina). Los polimeros de este tipo pueden obtenerse haciendo
reaccionar dimetilamina, etilendiamina y epiclorhidrina.

El segundo polimero catidnico puede tener un peso molecular menor que el primer polimero catidnico. El peso
molecular medio en peso del segundo polimero es inferior a aproximadamente 1 millén de g/mol, y puede estar entre
aproximadamente 50.000 g/mol y aproximadamente 700.000 g/mol, y puede estar entre aproximadamente 100.000
g/mol y aproximadamente 500.000 g/mol.

El primer polimero catiénico es un copolimero que comprende unidades monoméricas catidnicas y unidades
monomeéricas no ionicas.

En otras formas de realizacion de acuerdo con la invencion, el primer polimero catiénico tiene un peso molecular medio
en peso mayor que aproximadamente 1 millén de g/mol; y/o

el contenido de mondmeros catiénicos en la composicién acuosa se halla dentro del intervalo de aproximadamente el
5% en peso a aproximadamente el 90% en peso, referido al contenido total de mondmeros; y/o

el mondémero catidnico presente en la composicién acuosa se selecciona del grupo que consiste en cloruro de
dimetilalilamonio, ésteres cationizados de acido (met)acrilico que contiene un atomo de N cuaternizado y amidas
cationizadas de acido (met)acrilico que contiene un atomo de N cuaternizado; y/o

el contenido de mondémeros no idnicos presentes en la composicion acuosa se halla dentro del intervalo de

4



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2 658 843 T3

aproximadamente el 10% en peso a aproximadamente el 95% en peso, referido al contenido total de
monomeros; y/o

el monémero no iénico en la composiciéon acuosa es (met)acrilamida.

El mondémero catidnico presente en la composicion acuosa puede seleccionarse del grupo que consiste en
dimetilaminopropilacrilamida cuaternizada, acrilato de dimetilaminoetilo cuaternizado y/o cloruro de
dialildimetilamonio.

Para los fines de la memoria descriptiva, la expresion "(met)acrilo" incluye tanto acrilo como metacrilo.
Los ejemplos de monémeros catidnicos polimerizables por radicales adecuados incluyen sin limitacion:

(i) ésteres cationizados de acido (met)acrilico, tales como dimetilaminoetil(met)acrilato cationizado,
dietilaminoetil(met)acrilato cationizado, dietilaminopropil(met)acrilato cationizado,
dimetilaminopropil(met)acrilato cationizado, dimetilaminobutil(met)acrilato cationizado o]
dietilaminobutil(met)acrilato cationizado;

(i) amidas cationizadas de acido (met)acrilico, tales como dimetilaminoetil(met)acrilamida cationizada,
dietilaminoetil(met)acrilamida cationizada, dietilaminopropil(met)acrilamida cationizada,
dimetilaminopropil(met)acrilamida cationizada, dimetilaminobutil(met)acrilamida cationizada o]
dietilaminobutil(met)acrilamida cationizada;

(iii) N-alquilmonoamidas y diamidas cationizadas con grupos alquilo que contienen aproximadamente 1 a 6
atomos de C, tales como N-metil(met)acrilamida cationizada, N, N-dimetilacrilamida cationizada,
N-etil(met)acrilamida cationizada, N-propil(met) acrilamida cationizadas, ter-butil (met)acrilamida cationizada,
N-vinilimidazoles cationizados tales como vinilimidazolina, N-vinil-2-metilimidazolina y
N-vinil-2-etilimidazolina.

La cuaternizacion puede efectuarse con sulfato de dimetilo, sulfato de dietilo, cloruro de metilo, cloruro de etilo o
cloruro de bencilo. En otra forma de realizacién, se emplean los monémeros cuaternizados con cloruro de metilo o con
cloruro de bencilo.

Los mondmeros cationicos pueden ser ésteres y amidas cationizados de acido (met)acrilico, que en cada caso
contienen un atomo de N cuaternizado. Estos pueden ser dimetilaminopropilacrilamida cuaternizada y acrilato de
dimetilaminoetilo cuaternizado.

Los ejemplos de monémeros no iénicos adecuados, que son solubles en agua, incluyen acrilamida, metacrilamida,
acrilonitrilo, metacrilonitrilo, N,N-dimetilacrilamida, vinilpiridina, acetato de vinilo, ésteres que contienen grupos hidroxi
de acidos polimerizables, ésteres de hidroxietilo e hidroxipropilo del acido acrilico y acido metacrilico, ésteres y amidas
que contienen grupos amino de acidos polimerizables, tales como los ésteres de dialquilamino, por ejemplo,
dimetilamino y ésteres de dietilamino de acido acrilico y acido metacrilico, siendo un ejemplo especifico el acrilato de
dimetilaminoetilo, asi como las amidas correspondientes, tales como la dimetilaminopropilacrilamida. La acrilamida es
uno de tales mondmeros no i6nicos. Los mondmeros que tienen una solubilidad limitada en el agua se usan solo en la
medida en que no perjudiquen la solubilidad del copolimero resultante en agua.

El primer polimero catiénico tiene un peso molecular comparativamente elevado. El peso molecular medio en peso del
primer polimero catidnico puede ser de al menos aproximadamente 1 millén de g/mol y puede ser de al menos
aproximadamente 3 millones de g/mol. El peso molecular del primer polimero catiénico puede ser mas elevado que el
del segundo polimero catidnico. El elevado peso molecular del primer polimero cationico mejora el efecto de la
composicion polimérica inventiva en el proceso de floculacion.

En principio, la densidad de carga del primer polimero catidnico se puede seleccionar libremente, y deberia
corresponder a la aplicacion respectiva. En una forma de realizacion ventajosa, el primer polimero cationico esta
formado por de aproximadamente 5% en peso a aproximadamente el 90% en peso, y puede ser de aproximadamente
el 20% en peso a aproximadamente el 50% en peso de unidades de mondmero cationico, referido al contenido total de
unidades monoméricas.

En otra forma de realizacion, el primer polimero catiénico puede estar formado por aproximadamente 20 + 20% en
peso, puede ser de aproximadamente 20 + 15% en peso, y puede ser de aproximadamente 20 + 10% en peso de
unidades de monémero catiénico. En otra forma de realizacién mas, el primer polimero catiénico puede estar formado
de aproximadamente 30 + 20% en peso, puede ser aproximadamente 30 + 15% en peso, y puede ser de
aproximadamente 30 + 10% en peso de unidades de mondmero cationico, referido al contenido total de unidades
monomeéricas. En otra forma de realizacion, el primer polimero catiénico puede estar formado de aproximadamente 45
+ 20% en peso, puede ser aproximadamente 45 + 15% en peso, y puede ser de aproximadamente 45 + 10% en peso
de unidades monomeéricas catiénicas, referido al contenido total de unidades monoméricas. En otra forma de
realizacion mas, el primer polimero catidnico puede estar formado de aproximadamente 60 + 20% en peso, puede ser
de aproximadamente 60 + 15% en peso, y puede ser de aproximadamente 60 + 10% en peso de unidades de
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mondémero catidnico. En otra forma de realizaciéon mas, el primer polimero catidnico puede estar formado de
aproximadamente el 75 + 20% en peso, puede ser de aproximadamente el 75 + 15% en peso, y puede ser
aproximadamente el 75 + 10% en peso de unidades de mondmero catidnico, referido al contenido total de unidades
monoméricas.

En otra forma de realizacion, el primer polimero catiénico puede estar formado de al menos aproximadamente el 26%
en peso y puede ser de al menos aproximadamente el 28% en peso de unidades monomeéricas catidnicas. En otra
forma de realizacion, el primer polimero catiénico puede estar formado de aproximadamente el 26% en peso y puede
ser de aproximadamente el 24% en peso de unidades monoméricas catidnicas, referido al contenido total de unidades
monoméricas.

En otra forma de realizacién mas, el primer polimero catidnico puede estar formado de aproximadamente el 80 + 20%
en peso, puede ser aproximadamente el 80 + 15% en peso y puede ser de aproximadamente el 80 + 10% en peso de
unidades monomeéricas no idnicas, referido al contenido total de unidades monoméricas. En otra forma de realizaciéon
mas, el primer polimero catiénico puede estar formado de aproximadamente el 70 + 20% en peso, puede ser
aproximadamente el 70 + 15% en peso y puede ser de aproximadamente el 70 £ 10% en peso de unidades de
monoémero no idénicas, referido al contenido total de unidades monoméricas. En otra forma de realizacion mas, el
primer polimero catidnico puede estar formado de aproximadamente 50 * 20% en peso, puede ser de
aproximadamente el 50 + 15% en peso y puede ser de aproximadamente el 50 + 10% en peso de unidades
monoméricas no ionicas. En otra forma de realizacién, el primer polimero catiénico puede estar formado de
aproximadamente el 10 + 5% en peso, referido al contenido total de unidades monoméricas.

Otro aspecto de la invencion se refiere a un método para producir la composicion de polimero catidnico en polvo segun
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, comprendiendo el método las siguientes etapas:

a) preparar la composicion acuosa que comprende el monodmero catidnico polimerizable por radicales, el
monémero no idénico polimerizable por radicales y el segundo polimero catiénico que se forma por
polimerizacién no radicalaria;

b) ajustar la temperatura de la composiciéon acuosa a una temperatura dentro del intervalo de
aproximadamente -10 °C a aproximadamente 25 °C, y purgar el oxigeno mediante un gas inerte;

c) comenzar la polimerizacion radicalaria en gel adiabatica del mondémero catiénico polimerizable por
radicales y del monémero no ionico polimerizable por radicales en presencia del segundo polimero catiénico,
mediante la adicion de un iniciador de polimerizacion;

d) permitir que aumente la temperatura de la composicidon acuosa debido a la reaccion de polimerizacion
exotérmica y formar un gel de polimero mientras se alcanza la temperatura de polimerizacion maxima; y

e) someter el gel de polimero a una reduccién mecanica de su tamafo, y secar el gel de polimero después de
haberse alcanzado la temperatura maxima.

Las composiciones poliméricas catidnicas solubles en agua de la invencion se pueden producir mediante el método de
polimerizacion adiabatica en gel, en donde el primer polimero catiénico se forma mediante polimerizacion por radicales
de sus constituyentes monomeéricos en solucion acuosa en presencia del segundo polimero catidnico.

Para la reaccién, se prepara primero una solucién acuosa de mondmeros catiénicos y no iénicos y del segundo
polimero catidnico, la temperatura de inicio para la polimerizacién se ajusta a un intervalo de aproximadamente -10 °C
a aproximadamente 25 °C, y se purga el oxigeno de la solucién mediante un gas inerte. La reaccion de polimerizacion
exotérmica de los mondmeros se inicia mediante la adicién de un iniciador de polimerizacion, y el calentamiento de la
mezcla de polimerizacion tiene lugar con la formacion de un gel de polimero. Después de haber alcanzado la
temperatura maxima, el gel de polimero sdlido que se esta formando puede procesarse adicionalmente de manera
inmediata o bien después de un tiempo de retencion. El gel de polimero puede procesarse adicionalmente de
inmediato después de haberse alcanzado la temperatura maxima.

En la etapa b) la temperatura puede ajustarse a una temperatura dentro del intervalo de aproximadamente -5 °C a
aproximadamente 10 °C; y/o en la etapa e) después de la reduccion de tamafio, el gel polimérico acuoso se puede
secar a una temperatura en el intervalo de aproximadamente 80 °C a aproximadamente 120 °C a un contenido de
humedad inferior o igual a aproximadamente 12.

Adicionalmente, en la etapa a) la concentracion general del monémero catiénico polimerizable por radicales, el
monoémero no iénico polimerizable por radicales y el segundo polimero catidnico presentes en la composicion acuosa
puede estar dentro del intervalo de aproximadamente el 10% en peso a aproximadamente el 60% en peso, referido al
peso total de la composicién acuosa.

La mezcla acuosa de mondmeros y del segundo polimero catidnico se puede preparar a una concentracion de
aproximadamente el 10% en peso a aproximadamente el 60% en peso, puede ser de aproximadamente el 15% en
peso a aproximadamente el 50% en peso y puede ser de aproximadamente el 25% en peso a aproximadamente el
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45% en peso.

En una forma de realizacion, la solucion obtenida durante la polimerizacion del segundo polimero catiénico puede
usarse directamente para la produccién de los productos de la invencion.

La temperatura de inicio para la reaccion de polimerizacion se ajusta a un intervalo de aproximadamente -10 °C a
aproximadamente 25 °C y puede tratarse de un intervalo de aproximadamente -5 °C a aproximadamente 10 °C. Las
temperaturas de inicio mas elevadas conducen a geles de polimero que son demasiado blandos para su
procesamiento ulterior en los subsiguientes procesos de educcion de tamafio y secado.

La polimerizacion del primer polimero catiénico se realiza como una polimerizacién adiabatica, y se puede iniciar con
un sistema redox o con un fotoiniciador. Ademas, es posible una combinacién de las dos opciones de inicio.

El sistema iniciador redox comprende al menos dos componentes: un agente oxidante organico o inorganico y un
agente reductor organico o inorganico. A este fin, a menudo se utilizan compuestos con unidades de peréxido, por
ejemplo, perdxidos inorganicos tales como persulfatos de metales alcalinos y de amonio, perfosfatos de metales
alcalinos y de amonio, peroxido de hidrogeno y sus sales (perdxido de sodio, perdxido de bario) o perdxidos organicos
como peréxido de benzoilo, hidroperéxido de butilo o peracidos tales como acido peracético. Sin embargo, ademas de
estos, también se pueden usar otros agentes oxidantes, tales como permanganato de potasio, clorato de sodio y
potasio, dicromato de potasio, etc. Como agentes reductores se pueden usar compuestos que contienen azufre, tales
como sulfitos, tiosulfatos, acido sulfinico, tioles organicos (etilmercaptano, 2-hidroxietanotiol, cloruro de
2-mercaptoetilamonio, acido tioglicélico) y otros. Ademas, son posibles el acido ascorbico y las sales metalicas de baja
valencia [cobre (I); manganeso (ll); hierro (II)]. También es completamente posible utilizar compuestos de fésforo,
como hipofosfito de sodio. En el caso de la fotopolimerizacién, la reaccién se inicia con luz UV, lo que provoca la
descomposicion del iniciador. Como ejemplos, benzoina y derivados de benzoina, tales como éter de benzoina,
bencilo y sus derivados, tales como bencil-cetales, sales de acrildiazonio, iniciadores azoicos tales como
2,2'-azobis(isobutironitrilo), clorhidrato de 2,2'-azobis(2-amidinopropano), derivados de acetofenona se pueden usar
como iniciadores. La cantidad de componentes oxidantes y reductores oscila entre aproximadamente el 0,00005% en
peso y aproximadamente el 0,5% en peso y puede ser de aproximadamente el 0,001% en peso a aproximadamente el
0,1% en peso, y la de los fotoiniciadores varia entre aproximadamente el 0,001% en peso y aproximadamente el 0,1%
en peso, y puede ser de aproximadamente el 0,002% en peso a aproximadamente el 0,05% en peso, referido a la
solucién de monémero.

La polimerizacién se lleva a cabo en solucién acuosa, en lotes en un recipiente de polimerizacién o continuamente
sobre una correa sinfin. El proceso puede llevarse a cabo a presion atmosférica sin suministro externo de calor,
alcanzandose una temperatura final maxima de aproximadamente 50 °C a aproximadamente 150 °C, en funcién de la
concentracion de sustancia polimerizable, debido al calor de polimerizacion.

De acuerdo con este procedimiento de polimerizacion de la invencién, se obtienen polimeros con propiedades de
producto decisivamente mejores que las medidas para productos segun el documento EP 262945, cuyos productos se
sintetizaron mediante polimerizacion isotérmica.

Una vez terminada la polimerizacion, el polimero que existe como gel puede someterse a una reduccion de tamafio en
un aparato industrial estandar. La relacion del segundo al primer polimero catiénico es decisiva para el procesamiento
adicional del gel de polimero. Si la relacién excede el valor de aproximadamente 0,01: 10 a aproximadamente 1:4, se
forman geles muy blandos, que inmediatamente se fusionan (coalescencia) después de la reduccion de tamario y
hacen que el secado a escala industrial sea casi imposible. Los polimeros con proporciones de mondmero catiénico
mayores que aproximadamente el 60% en peso son importantes en lo que respecta al procesamiento ulterior. En esos
casos, a menudo ha resultado efectivo ajustar la relacion entre el primer polimero catiénico y el segundo polimero
catiénico a de aproximadamente 0,2:10 a aproximadamente <1:10.

Después de la reduccion del tamafio, el gel se puede secar en tandas en un horno de secado de aire circulante a una
temperatura de aproximadamente 70 °C a aproximadamente 150 °C, y puede estar a de aproximadamente 80 °C a
aproximadamente 120 °C, y puede estar a una temperatura de aproximadamente 90 °C a aproximadamente 110 °C.
En la version continua, el secado tiene lugar en los mismos intervalos de temperatura, por ejemplo, sobre una
secadora en correa o en una secadora de lecho fluidizado. Después del secado, el producto tiene un contenido de
humedad inferior o igual a aproximadamente el 12%, que puede ser inferior o igual a aproximadamente el 10%.

Después del secado, el producto se puede moler hasta el tamafio de particula deseado. Para lograr una disolucion
rapida del producto, al menos aproximadamente el 90% en peso del producto deberia tener un tamafio inferior a
aproximadamente 2,0 milimetros (mm), y aproximadamente el 90% en peso puede tener un tamafio inferior a
aproximadamente 1,5 mm. Las fracciones finas inferiores a 0,1 mm deberian representar menos de aproximadamente
el 10% en peso y pueden ser inferiores a aproximadamente el 5% en peso.

Los polimeros de la invencién son adecuados como adyuvantes de la floculacion en el transcurso de la separacion de
solidos/liquidos. En particular, pueden usarse adecuadamente para la purificacion de aguas residuales y para el
acondicionamiento de agua potable. Por encima y mas alla de esto, se pueden usar ventajosamente como adyuvantes
de retencion en los procesos de floculacién durante la fabricacién del papel.
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Otro aspecto de la invencion se refiere al uso de la composicion polimérica catidnica en polvo soluble en agua de
acuerdo con la invencién para promover la floculacion durante la separacién de soélidos/liquidos.

Otro aspecto de la invenciéon se refiere a un método para promover la floculacién durante la separacion de
sélidos/liquidos, que comprende la etapa de afadir la composiciéon polimérica de acuerdo con la invenciéon a una
mezcla de solidos y liquidos.

En una forma de realizacion, la separacion de sélidos/liquidos se utiliza en la purificacion de aguas residuales y en el
acondicionamiento de agua potable.

En otra forma de realizacion, la separacion de sélidos/liquidos puede efectuarse durante la fabricacion del papel. En
particular, las composiciones poliméricas de acuerdo con la invencién son Utiles en todas las etapas de la fabricacion
del papel, que incluyen deshidratacion inicial, prensado y secado.

Otro aspecto de la invencion se refiere al uso de la composicion polimérica catidnica en polvo soluble en agua de
acuerdo con la invencion en combinaciéon con una composicién auxiliar para promover la floculaciéon durante la
separacion de sélidos/liquidos.

La composicion auxiliar de acuerdo con la invenciéon comprende una composicion polimérica catidnica en polvo soluble
en agua que comprende:

(i) un tercer polimero cationico, formado por polimerizacion por radicales, tal como mediante polimerizaciéon en gel
adiabatica de una composicidon acuosa que comprende un monémero cationico polimerizable por radicales y un
mondmero no idnico polimerizable por radicales; en el que el monémero catiénico presente en la composicién acuosa
puede seleccionarse del grupo que consiste en dimetilaminopropilacrilamida cuaternizada y dimetilaminoetilacrilato
cuaternizado; o

(i) un cuarto polimero catiénico y un quinto polimero catiénico; en el que el cuarto polimero catiénico se puede formar
en presencia del quinto polimero catiénico mediante polimerizacion radicalaria en gel adiabatica de una composicion
acuosa que comprende un monémero catiénico polimerizable por radicales, un monémero no iénico polimerizable por
radicales y el quinto polimero. En otra forma de realizacion, el quinto polimero catiénico puede ser un homopolimero
que comprende unidades monoméricas catidnicas o no idnicas. Las unidades monoméricas presentes en la
composicion acuosa se pueden seleccionar del grupo que consiste en dimetilaminopropilacrilamida cuaternizada y
cloruro de dialildimetilamonio.

En otra forma de realizacion, el uso combinado de la composicién de polimero de acuerdo con la invencion y de la
composicion auxiliar comprende emplear un exceso de la composicién auxiliar. La relacion en peso relativa entre la
composicion auxiliar y la composicion polimérica de acuerdo con la invencion puede ser de al menos
aproximadamente 1,2:1, puede ser de al menos aproximadamente 1,5:1, y puede ser de aproximadamente 2:1.

Otro aspecto de la invenciéon se refiere a un método para promover la floculacién durante la separacion de
solidos/liquidos, que comprende la etapa de afiadir la composicion polimérica de acuerdo con la invenciéon y una
composicion auxiliar a una mezcla de sélidos y liquidos.

Todas las formas de realizacién que se han definido en lo que precede en relaciéon con la composiciéon polimérica
catiénica en polvo soluble en agua de acuerdo con la invencion, su utilizacion y el método de acuerdo con la invencion,
también rigen de manera analoga al uso/método combinado de acuerdo con la invencién, por lo que no se repiten en lo
que sigue.

Ejemplo:
Procedimiento general para la sintesis de la composicion inventiva I-1 en la composicién comparativa C-12:

Un recipiente de polimerizacion se cargd con una solucién acuosa de acrilamida (43% en peso), que luego se mezclo
con 0,25 g de un agente quelante. Después de la adicion de agua, el monémero catidnico del primer polimero catioénico
y una solucién del segundo polimero, el valor de pH se ajust6 a 5,0 mediante la adicion de acido sulfurico (50% en
peso) y acido férmico. La solucién se enfrié a -2 °C y se desgasificd con nitrégeno. A continuacion se afiadio ABAH
(diclorhidrato de 2,2'-azobis (2-metilpropionamidina)) y se inicié la polimerizacion bajo luz UV. En 15 min, la
temperatura de reaccion aumenté de 0 °C a 90 °C. El polimero se trituré con una trituradora y se seco durante 90
minutos a una temperatura de 90 °C. El producto se molié a una fraccién de grano <1250 pm.

Los Ejemplos Comparativos C-13 y C-14 también se prepararon de acuerdo con el procedimiento general arriba
descrito. Sin embargo, no se afiadié ningun segundo polimero catiénico.

La composicidn exacta de cada ejemplo se muestra en la Tabla 1. Las composiciones poliméricas catidnicas en polvo
se fabricaron a partir de los siguientes polimeros y monémeros, respectivamente:
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Resulta claro a partir de los datos experimentales contenidos en la tabla precedente que las composiciones
poliméricas de los Ejemplos I-1, I-2 e I-3 de acuerdo con la invencién tienen un contenido significativamente menor de
insolubles en comparacion con las composiciones poliméricas comparativas de los Ejemplos C-1, C-2, C-3, C-4,C-5y
C-6.

Se investigo el rendimiento de deshidratacion y drenado de las composiciones poliméricas de acuerdo con la invencion
y se lo compard6 con el rendimiento de deshidratacion de las composiciones poliméricas comparativas.

Los resultados experimentales se resumen en las Figuras 1 a 6.

Las Figuras 3 a 6 muestran resultados experimentales relacionados con un ejemplo comparativo que contiene el
producto comercial Percol® 182 y bentonita. Percol® 182 es un agente de retenciéon poliacrilamida catiénico de
elevado peso molecular. La bentonita es un filosilicato de aluminio absorbente, que comprende montmorillonita.

10
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REIVINDICACIONES

1. Una composicion polimérica catidnica en polvo soluble en agua que comprende un primer polimero catioénico y un
segundo polimero cationico;

en donde el segundo polimero catiénico
- esta formado por polimerizacién no radicalaria,

- es una poliamina seleccionada del grupo que consiste en polietileniminas,
poli(dimetilamina(co)epiclorhidrina) y poli(dimetilamina-co-epiclorhidrina-co-etilendiamina), y

- tiene un peso molecular medio en peso inferior a 1 millén de g/mol; y

en donde el primer polimero catiénico se forma en presencia del segundo polimero catiénico mediante
polimerizacion radicalaria en gel adiabatica de una composicion acuosa que comprende un mondémero
catidnico polimerizable por radicales, un monémero no iénico polimerizable por radicales y el segundo
polimero catiénico;

en donde la relacion entre el segundo polimero catiénico y el primer polimero catiénico se halla dentro del
intervalo de 0,01: 10 a 1: 4;y

en donde la composicion contiene no mas de 5 ml/l de materiales insolubles cuando esta dispersa en agua.

2. La composicion segun la reivindicacion 1, en la que el primer polimero catidnico tiene un peso molecular medio en
peso superior a 1 millén de g/mol.

3. La composicion segun la reivindicacion 1 6 2, en la que el contenido de monédmeros catidnicos en la composicion
acuosa se halla en el intervalo del 20% en peso al 90% en peso, referido al contenido total de monémeros.

4. La composicion segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en la que el mondmero catiénico presente en
la composicion acuosa se selecciona del grupo que consiste en cloruro de dimetilalilamonio, ésteres cationizados de
acido (met)acrilico que contiene un atomo de N cuaternizado y amidas cationizadas de acido (met)acrilico que
contiene un atomo de N cuaternizado.

5. La composicion segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en la que el contenido de monémeros no
idnicos presentes en la composicion acuosa se halla dentro del intervalo del 10% en peso al 80% en peso, referido al
contenido total de monémeros.

6. La composicion segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en la que el monémero no idnico presente en
la composicién acuosa es (met)acrilamida.

7. La composicién segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en la que el monémero catiénico presente en
la composicion acuosa se selecciona del grupo que consiste en dimetilaminopropilacrilamida cuaternizada, acrilato de
dimetilaminoetilo cuaternizado y/o cloruro de dialildimetilamonio.

8. La composicién segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en la que el primer polimero cationico tiene
una densidad de carga inferior a la del segundo polimero catiénico.

9. Un método para producir la composicion polimérica catidnica en polvo segun cualquiera de las reivindicaciones
precedentes, que comprende las siguientes etapas:

a) preparar la composicion acuosa que comprende el mondmero catidnico polimerizable por radicales, el
monoémero no idénico polimerizable por radicales y el segundo polimero catiénico que se forma por
polimerizacién no radicalaria;

b) ajustar la temperatura de la composiciéon acuosa a una temperatura dentro del intervalo de
aproximadamente -10 °C a aproximadamente 25 °C, y purgar el oxigeno mediante un gas inerte;

c) comenzar la polimerizacion radicalaria en gel adiabatica del mondémero catiénico polimerizable por
radicales y del mondmero no i6nico polimerizable por radicales en la presencia del segundo polimero
catiénico, mediante la adiciéon de un iniciador de polimerizacion;

d) permitir que aumente la temperatura de la composicidon acuosa debido a la reaccion de polimerizacion
exotérmica y formar un gel de polimero mientras se alcanza la temperatura de polimerizacion maxima; y

e) someter el gel de polimero a una reduccién mecanica de su tamafo, y secar el gel de polimero después de
haberse alcanzado la temperatura maxima.
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10. El método segun la reivindicacion 9, en el que en la etapa b) la temperatura se ajusta a una temperatura dentro del
intervalo de 0 °C a 15 °C.

11. Método segun la reivindicacion 9 6 10, en el que en la etapa e) después de la reduccion de tamanio, el gel de
polimero acuoso se seca a una temperatura en el intervalo de 80 °C a 120 °C hasta obtener un contenido de humedad
inferior o igual a 12.

12. El método segun cualquiera de las reivindicaciones 9 a 11, en el que en la etapa a) la concentracion general del
monomero catidnico polimerizable por radicales, del monémero no iénico polimerizable por radicales y del segundo
polimero catidnico presentes en la composicion acuosa se halla dentro del intervalo del 10 % en peso al 60% en peso,
referido al peso total de la composicidon acuosa.

13. El método segun cualquiera de las reivindicaciones 9 a 12, en el que la polimerizaciéon se lleva a cabo sobre una
correa de polimerizacion.

14. Uso de la composicion polimérica catiénica en polvo soluble en agua segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a
8 para promover la floculacién durante la separacion de soélidos/liquidos.

15. Un método para promover la floculacion durante la separacion de sélidos y liquidos, que comprende la etapa de
afadir la composicion polimérica segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8 a una mezcla de sélidos y liquidos.

16. El uso segun la reivindicacion 14 o el método segun la reivindicacion 15, en los que la separacion de
solidos/liquidos se utiliza para la purificacion de aguas residuales y para el acondicionamiento de agua potable.

17. El uso segun la reivindicacion 14 o el método segun la reivindicacion 15, en los que la separacion de
solidos/liquidos tiene lugar durante la fabricacion del papel.
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