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DESCRIPCION
Uso de polimeros que contienen silicio para mejorar la floculacién de lodos rojos en el proceso Bayer
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a la eliminacion de sdélidos suspendidos a partir de corrientes del proceso de
alumina Bayer mediante la puesta en contacto de las corrientes con polimeros que contienen Si.

Antecedentes

La bauxita es la materia prima basica para casi todos los compuestos de alimina fabricados. En el transcurso de la
produccion de compuestos de aluminio, la mayor parte de la bauxita se refina dando hidréxido de aluminio mediante
el proceso Bayer. El proceso Bayer implica la lixiviacion en caliente de bauxita con una solucion de NaOH en
recipientes a presion para obtener soluciones de aluminato de sodio sobresaturadas a partir de las que se precipita
Al(OH)3 mediante siembra. Las refinerias del proceso Bayer comparten seis etapas de proceso comunes: extraccion
de bauxita; preparacion de materias primas; digestion de bauxita; separacion, lavado, eliminacién de residuos de
bauxita insolubles; precipitacion con hidroxido de aluminio (trihidratado) y calcinaciones para dar alimina anhidra. El
proceso de separacion de sélidos residuales de bauxita a partir del licor verde sobresaturado cerca de su punto de
ebullicion se conoce como "clarificacion”.

En la etapa de clarificacién, las particulas solidas mas gruesas generalmente se eliminan con un ciclon de "trampa
de arena". Para separar las particulas solidas mas finas del licor, la suspension se alimenta normalmente al pozo
central de un sedimentador de lodos en el que se trata con una composicion floculante que puede estar basada en
una diversidad de agentes floculantes que incluyen almidén, harina, polimero de sal de poliacrilato, copolimero de
sal de acrilato/acrilamida y/o polimeros hidrosolubles que contienen grupos de acido hidroxamico o grupos de sal
hidroxamica colgantes. Cuando los lodos sedimentan, la solucién de aluminato de sodio clarificada, denominada
licor verde, desborda un rebosadero en la parte superior del tanque de sedimentacién de lodos y se hace pasar a las
etapas del proceso subsiguientes. La solucién de aluminato de sodio generalmente se enfria para mejorar la
sobresaturacién y después se siembra, por ejemplo con semilla de gibbsita fina de ciclos anteriores para iniciar la
precipitacion del producto final deseado Al(OH)s.

Los sélidos sedimentados procedentes del procedimiento de floculacion, conocidos como lodos rojos, se extraen del
fondo del sedimentador de lodos y se hacen pasar a través de un circuito de lavado a contracorriente para la
recuperacion de aluminato de sodio y sosa. El licor de aluminato que desborda el sedimentador aun puede contener
cantidades significativas de solidos suspendidos. Este licor generalmente se clarifica ain mas mediante filtracion
para dar un filtrado que contiene un nivel muy bajo de solidos suspendidos. Dependiendo del nivel de silicatos
presentes en la bauxita, los lodos rojos y/o el licor de aluminato pueden contener aluminosilicatos de sodio. Los
aluminosilicatos de sodio disueltos pueden precipitarse para formar escamas. Los aluminosilicatos de sodio
insolubles, también conocidos como productos de desilicacion (DSP), pueden permanecer en suspensiéon en los
lodos rojos y/o el licor de aluminato.

La alumina en forma relativamente pura se precipita desde el filtrado en forma de cristales de trihidrato de alimina.
La fase liquida restante se devuelve a la etapa de digestion inicial y, después de reconstituirla con material caustico
adicional, se emplea como material digestivo de mineral adicional.

Los solidos suspendidos se separan preferentemente a una velocidad relativamente rapida si el proceso Bayer
general es eficaz. La eliminacion eficaz de solidos suspendidos a partir de corrientes del proceso Bayer ha supuesto
un gran desafio durante muchos anos. Entre los procedimientos para acelerar la separacion de sélidos suspendidos
a partir de corrientes del proceso, asi como para proporcionar una separacion mas limpia de los constituyentes, se
encuentran los divulgados en la patente de Estados Unidos N° 3.390.959, que emplea poliacrilatos como floculantes,
y la patente de Estados Unidos N? 3.681.012, que utiliza combinaciones de poliacrilatos y almidén en los circuitos de
recuperacion de alimina Bayer. La patente de Estados Unidos N¢ 4.083.925 divulga el uso de poliacrilamida dentro
del sedimentador de lodos. La patente de Estados Unidos N¢ 4.678.585 ensefia que diferentes etapas en el circuito
de recuperacién de alimina Bayer se tratan ventajosamente con diferentes composiciones floculantes. La patente de
Estados Unidos N® 4.767.540 describe un proceso para eliminar solidos suspendidos a partir de corrientes del
proceso de alumina Bayer mediante la puesta en contacto y el mezclado de una corriente del proceso Bayer con
polimeros hidroxamatados. Los polimeros hidroxamatados pueden emplearse con poliacrilato anidnico. La patente
de Estados Unidos N° 5.516.435 y la patente de Estados Unidos N°® 5.539.046 usan mezclas de emulsiones de
polimeros hidroxamatados con emulsiones de poliacrilato para eliminar sélidos suspendidos de las corrientes del
proceso de alimina Bayer. Otros polimeros descritos para el tratamiento de lodos rojos en el proceso Bayer incluyen
polimeros que contienen acido fosfonico (patente de Estados Unidos N® 5.534.235), polimeros de emulsién continua
de acrilato de metilo en agua (patente de Estados Unidos N° 6.036.869) y polimeros que contienen acido salicilico
(patente de Estados Unidos N° 6.527.959).
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Se han divulgado polimeros que contienen silicio para la clarificacion del agua. Por ejemplo, la patente de Estados
Unidos N¢ 3.779.912 usa aminometilfosfonatos que contienen silicio para flocular sélidos suspendidos en agua. Se
divulgan copolimeros de haluro de dialidimetilamonio y un viniltrialcoxisilano como coagulantes que se utilizan en la
demulsificacion de aguas residuales oleosas (patente de Estados Unidos N° 5.560.832), la deshidratacion de
suspensiones minerales (patente de Estados Unidos N° 5.597.475) y la clarificacién de aguas residuales (patente de
Estados Unidos N° 5.679.261). La patente de Estados Unidos N° 6.605.674 divulga el uso de viniltrialcoxisilanos
como agentes reticulantes para modificar la estructura de polimeros hidrosolubles no idnicos, catiénicos y aniénicos
y el uso de polimeros estructuralmente modificados como agentes floculantes. Ninguna de las patentes de polimeros
que contienen silicio mencionadas anteriormente se refiere al tratamiento de sélidos suspendidos a partir de las
corrientes del proceso Bayer.

Se ha divulgado el uso de polimeros que contienen silicio para controlar la formacién de escamas de aluminosilicato,
véase la patente de Estados Unidos N° 6.814.873 y las publicaciones de patente de Estados Unidos N°
2004/0162406 A1, 2005/0010008 A2 y 2005/0274926 A2. Estas publicaciones describen procedimientos para utilizar
los polimeros que contienen silicio para inhibir que los aluminosilicatos disueltos (tales como el aluminosilicato de
sodio) se depositen en las superficies para formar escamas, pero no para la floculacién de DSP.

La patente de Estados Unidos N° 4.593.068 divulga una composicion de curado que comprende (A) un poliéter que
presenta al menos un grupo reactivo que contiene silicio en la molécula y (B) un polimero seleccionado del grupo de
un polimero de acrilato y/o un polimero de metacrilato; y en el que el grupo que contiene silicio esta unido al
esqueleto de poliéter mediante una cadena de alquilo CHa.

Se ha descubierto ahora que se puede obtener una floculacién considerablemente mejorada de solidos
suspendidos, especialmente DSP, a partir de las corrientes del proceso Bayer afiadiendo y mezclando eficazmente
un polimero que contiene silicio en la corriente del proceso Bayer solo o posteriormente a, seguido de o
conjuntamente con, un floculante convencional. Este tratamiento es particularmente eficaz en el tratamiento de
sélidos residuales de bauxita que contienen altas concentraciones de silicatos y aluminosilicatos de sodio en
comparacién con los procesos del estado de la técnica, tal como se ejemplifican en las patentes mencionadas
anteriormente. Dichas reducciones en solidos suspendidos pueden reducir significativamente la necesidad de
filtracion. Dado que los sélidos suspendidos pueden contener impurezas indeseables, las reducciones en los sélidos
suspendidos logradas mediante la puesta en practica de la presente invencion también pueden dar como resultado
una pureza mejorada del producto de alumina resultante.

Sumario

La presente invencién proporciona el uso de composiciones floculantes y procesos asociados para la reduccion de
solidos suspendidos a partir de una corriente de proceso del proceso de alimina Bayer. Los procesos implican poner
en contacto una corriente del proceso Bayer con un polimero que contiene silicio y/o una composicién floculante
para flocular los sélidos suspendidos en las corrientes del proceso Bayer. En formas de realizacion preferidas, los
polimeros que contienen silicio y las composiciones floculantes descritas en el presente documento son
particularmente Utiles para flocular DSP suspendido en corrientes del proceso Bayer. La corriente del proceso Bayer
que puede ponerse en contacto ventajosamente con los polimeros que contienen silicio y/o las composiciones
floculantes segun la presente invencion puede ser cualquier porcién de la alimentacion, por ejemplo, alimentacion
del sedimentador, desbordamiento del sedimentador, descarga de la purga o desde el circuito de precipitacion (es
decir, recuperacion) de alimina. La corriente del proceso Bayer que se pone en contacto con el polimero también se
puede alimentar a una lavadora de lodos en el tren de lavado.

Una forma de realizacién proporciona el uso de una composicion floculante, que comprende un floculante polimérico
que contiene silicio para un DSP y un floculante polimérico aniénico para lodos rojos del proceso Bayer. La relacion
en peso de la cantidad del floculante polimérico que contiene silicio con respecto a la cantidad del floculante
polimérico aniénico en dicha composicién floculante puede encontrarse en el intervalo de aproximadamente 100:1 a
aproximadamente 1:10, por ejemplo, en el intervalo de aproximadamente 10:1 a aproximadamente 1:2, tal como
aproximadamente 1:1. Otra forma de realizacién proporciona un procedimiento de floculacién, que comprende
mezclar dicha composicién floculante con una corriente del proceso Bayer en una cantidad eficaz como para flocular
al menos una porcion de solidos suspendidos en la misma, seleccionandose los sélidos suspendidos del grupo que
consiste en lodos rojos, DSP y mezclas de los mismos.

Otra forma de realizacion proporciona un procedimiento de floculacion, que comprende mezclar un floculante
polimérico que contiene silicio con una corriente del proceso Bayer en una cantidad eficaz como para flocular de
esta forma al menos una porciéon de un DSP suspendido en la misma; y separando al menos una porcién del DSP
floculado asi formado.

Otra forma de realizacién proporciona el uso de un polimero que contiene silicio soluble en agua o dispersable en
agua que comprende un grupo que contiene silicio unido al mismo, en el que el polimero que contiene silicio esta
configurado de forma que el grupo que contiene silicio mejora la capacidad del polimero que contiene silicio para
flocular un DSP suspendido. En una forma de realizacion, el grupo que contiene silicio es -Si(OR)s, en el que R es
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Na*, K" o NH4". En otra forma de realizacién, la cantidad del grupo que contiene silicio en el polimero que contiene
silicio es de al menos aproximadamente el 5% en peso. Otra forma de realizacion proporciona un procedimiento de
floculacién, que comprende mezclar dicho polimero que contiene silicio con una corriente del proceso Bayer en una
cantidad eficaz como para flocular al menos una porcién de solidos suspendidos en el mismo, seleccionandose los
solidos suspendidos del grupo que consiste en lodos rojos, DSP, y mezclas de los mismos.

Otra forma de realizacién proporciona el uso de un polimero soluble en agua o dispersable en agua que contiene un
grupo que contiene silicio unido al mismo. Otra forma de realizaciéon proporciona un procedimiento de floculacién,
que comprende mezclar dicho polimero que contiene silicio hidroxamatado con una corriente del proceso Bayer en
una cantidad eficaz como para flocular al menos una porcién de sélidos suspendidos en el mismo, seleccionandose
los solidos suspendidos del grupo que consiste en lodos rojos, DSP, y mezclas de los mismos.

Estas y otras formas de realizacién se describen con mayor detalle a continuacion.
Descripcion detallada

La descripcién y los ejemplos siguientes ilustran formas de realizacién preferidas de la presente invencion en detalle.
Los expertos en la técnica reconoceran que existen numerosas variaciones y modificaciones de la presente
invencion que estan abarcadas por su alcance. En consecuencia, no se debe considerar que la descripcion de las
formas de realizacion preferidas limita el alcance de la presente invencién.

Se ha encontrado ahora que diversos polimeros que contienen silicio son Utiles como floculantes para sélidos del
proceso Bayer suspendidos, particularmente aquellos que contienen DSP suspendido. Los ejemplos de polimeros
que contienen silicio Utiles en los procedimientos de floculacion descritos en el presente documento (por ejemplo,
como floculantes para DSP) incluyen los descritos en la patente de Estados Unidos N° 6.814.873 y las publicaciones
de patente de Estados Unidos N® 2004/0162406 A1, 2005/0010008 A2 y 2005/0274926 A2, y particularmente para el
propésito de describir floculantes de polimeros que contienen silicio y procedimientos para producirlos. Otros
ejemplos de floculantes poliméricos que contienen silicio para DSP se describen en el presente documento. Los
expertos en la técnica pueden utilizar experimentacion rutinaria en vista de la guia proporcionada en el presente
documento para identificar otros floculantes poliméricos que contienen silicio Utiles en los procedimientos descritos
en el presente documento, por ejemplo, como floculantes para DSP.

Una forma de realizacion proporciona un polimero que contiene silicio soluble en agua o dispersable en agua que
comprende un grupo que contiene silicio unido al mismo, en el que el polimero que contiene silicio esta configurado
de forma que el grupo que contiene silicio mejora la capacidad del polimero que contiene silicio para flocular un DSP
suspendido.

Una forma de realizacion proporciona el uso de un polimero que contiene silicio soluble en agua o dispersable en
agua, por ejemplo un polimero que contiene uno o varios grupos colgantes que contienen silicio, tales como un
silano. En una forma de realizacion, el polimero que contiene silicio es un floculante para un DSP, por ejemplo, esta
configurado de forma que el grupo o los grupos que contienen silicio mejoran la capacidad del polimero que contiene
silicio para flocular un DSP suspendido. El polimero que contiene silicio se puede incluir en una composicion
floculante. En una forma de realizacion, la composicion floculante empleada contiene un polimero aniénico, tal como
un floculante polimérico aniénico para lodos rojos del proceso Bayer. A continuacién se describen varios polimeros
que contienen silicio, composiciones de polimeros y procedimientos para utilizarlos.

Los ejemplos de polimeros que contienen silicio incluyen aquellos que tienen grupos silano colgantes, por ejemplo,
grupos colgantes que contienen silicio de la Formula (1) unidos a los mismos:

-Si(OR)s )

en la que cada R es independientemente hidrégeno, alquilo C+-20, alquenilo Ci.20, arilo Ce.12, arilquilo Cr7.209, un ién
metalico del grupo |, un i6n metalico del grupo Il, o NR's"; en el que cada R' es independientemente hidrogeno,
alquilo Cy-20, alquenilo Cy-20, arilo Ce.12 y arilquilo C7.20; y en el que R y R' estdn cada uno independientemente no
sustituidos, hidroxi-sustituidos, o beta-hidroxi-sustituidos. Los ejemplos de grupos R incluyen grupos alquilo inferior,
por ejemplo, grupos alquilo C1.6 y grupos alquilo C1.3; fenilo, bencilo, Na*, K" y NH4*. La cantidad de grupo que
contiene silicio en el polimero que contiene silicio puede variar en un intervalo relativamente amplio, y el polimero
puede configurarse para proporcionar una floculacion mejorada de sélidos.

La experimentacioén rutinaria de la que informa la guia proporcionada en el presente documento puede utilizarse
para seleccionar un polimero que contiene silicio que sea eficaz para una aplicacién particular, por ejemplo mediante
la seleccion de un esqueleto polimérico, el peso molecular, el grupo que contiene silicio y una cantidad del mismo
para fabricar un polimero que sea eficaz para flocular DSP. Por ejemplo, la experimentacion rutinaria de la que
informa la guia proporcionada en el presente documento puede utilizarse para configurar el polimero de forma que el
grupo o los grupos que contienen silicio aumenten la capacidad del polimero que contiene silicio para flocular un
DSP suspendido. Las cantidades adecuadas de grupos que contienen silicio en el polimero que contiene silicio
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pueden variar, dependiendo del tipo de polimero y la aplicacién. Por ejemplo, en una forma de realizacién, el
polimero que contiene silicio contiene al menos aproximadamente el 1% en peso de grupos -Si(OR)s, por ejemplo, al
menos aproximadamente el 5% en peso de grupos -Si(OR)s. La experimentacién rutinaria de la que informa la guia
proporcionada en el presente documento puede utilizarse para seleccionar un polimero que tenga un peso molecular
apropiado. Por ejemplo, el peso molecular del polimero que contiene silicio puede variar en un amplio intervalo, por
ejemplo de aproximadamente 1.000 a aproximadamente 15 millones, y con frecuencia es aproximadamente 10.000
o superior, o aproximadamente 100.000 o superior, por ejemplo se encuentra en el intervalo de aproximadamente
10.000 a aproximadamente 10 millones, tal como de aproximadamente 100.000 a aproximadamente 5 millones. Los
pesos moleculares, tal como se describen en el presente documento, son el peso promedio determinado mediante
cromatografia de exclusion por tamano de alta presion (deteccion por dispersion de luz) a menos que se indique lo
contrario.

En algunas formas de realizacion, el grupo -Si(OR)s es un grupo trimetoxisilano (R = metilo) o un grupo trietoxisilano
(R = etilo). También se pueden emplear ventajosamente otros grupos alquilo como R en los grupos colgantes de
Formula (1). El término "alquilo”, tal como se usa en el presente documento, es un término amplio y se utiliza en su
sentido ordinario, incluyendo, sin limitacion, para referirse a un hidrocarburo alifatico de cadena lineal o ramificado,
no ciclico o ciclico, insaturado o saturado que contiene uno, dos, tres, cuatro, cinco, seis, siete, ocho, nueve o diez
atomos de carbono, mientras que el término "alquilo inferior" tiene el mismo significado que alquilo pero contiene
uno, dos, tres, cuatro, cinco o seis atomos de carbono. Los grupos alquilo de cadena lineal saturados
representativos incluyen metilo, etilo, n-propilo, n-butilo, n-pentilo, n-hexilo y similares. Los ejemplos de grupos
alquilo saturados ramificados incluyen isopropilo, sec-butilo, isobutilo, terc-butilo, isopentilo y similares. Los grupos
alquilo ciclicos saturados representativos incluyen ciclopropilo, ciclobutilo, ciclopentilo, ciclohexilo, -CHa-ciclopropilo,
-CHz-ciclobutilo, -CHa-ciclopentilo, -CHg-ciclohexilo y similares Los grupos alquilo ciclicos insaturados
representativos incluyen ciclopentenilo y ciclohexenilo y similares. Los grupos alquilo ciclicos también pueden
denominarse "anillos homociclicos" e incluyen anillos di- y poli-homociclicos, tales como la decalina y el
adamantano. Los grupos alquilo insaturados contienen al menos un enlace doble o triple entre &tomos de carbono
adyacentes (denominados "alquenilo" o "alquinilo”, respectivamente). Los grupos alquenilo de cadena lineal y
ramificados representativos incluyen etilenilo, propilenilo, 1-butenilo, 2-butenilo, isobutilenilo, 1-pentenilo, 2-pentenilo,
3-metil-1-butenilo, 2-metil-2 -butenilo, 2,3-dimetil-2-butenilo y similares. Los grupos alquinilo de cadena lineal y
ramificados representativos incluyen acetilenilo, propinilo, 1-butinilo, 2-butinilo, 1-pentinilo, 2-pentinilo, 3-metil-1
butinilo y similares. Aunque generalmente se prefieren grupos alquilo no sustituidos, también se pueden emplear
ventajosamente grupos alquilo sustituidos.

En determinadas formas de realizacion, R puede ser o incluir un grupo arilo. El término "arilo”, tal como se usa en el
presente documento, es un término amplio y se utiliza en su sentido ordinario, incluyendo, sin limitacion, para
referirse a un resto carbociclico aromatico tal como fenilo o naftilo, asi como restos arilalquilo y alquilarilo. El término
"arilalquilo”, tal como se usa en el presente documento, es un término amplio y se usa en su sentido ordinario,
incluyendo, sin limitacion, para referirse a un alquilo que tiene al menos un atomo de hidrégeno de alquilo
reemplazado por un resto arilo, tales como bencilo, -CHx(1 o 2-naftilo), -(CHz)zfenilo, -(CHz)sfenilo, -CH(fenilo)z y
similares. El término "alquilarilo”, tal como se usa en el presente documento, es un término amplio y se usa en su
sentido ordinario, incluyendo, sin limitacién, para referirse a un arilo que tiene al menos un atomo de hidrégeno de
arilo reemplazado por un resto alquilo. Los grupos arilo particularmente preferidos incluyen grupos arilo Ce.12 y
aralquilo Cr.20.

Aunqgue generalmente se prefieren los grupos alquilo o arilo no sustituidos, en determinadas formas de realizacion
se pueden emplear ventajosamente grupos alquilo o arilo sustituidos. El término "sustituido", tal como se usa en el
presente documento, es un término amplio y se usa en su sentido ordinario, incluyendo, sin limitacién, para referirse
a cualquiera de los grupos anteriores (por ejemplo, alquilo, arilo) en los que al menos un atomo de hidrégeno esta
reemplazado por un sustituyente. En el caso de un sustituyente ceto ("-C(=0)-") se reemplazan dos atomos de
hidrégeno. Cuando estan sustituidos, los "sustituyentes”, en el contexto de la forma de realizacién preferida, incluyen
halégeno, hidroxilo, ciano, nitro, sulfonamida, carboxamida, carboxilo, éter, carbonilo, amino, alquilamino,
dialquilamino, alcoxi, alquiltio, haloalquilo y similares. Alternativamente, uno o mas de los atomos de carbono del
grupo R pueden estar sustituidos con un heteroatomo, por ejemplo, nitrégeno, oxigeno o azufre.

En algunas formas de realizacion, el grupo que contiene silicio incluye uno o mas grupos hidroxilo, por ejemplo un
grupo beta-hidroxilo, como sustituyentes. Por ejemplo, en algunas formas de realizacién, el polimero que contiene
silicio incluye uno o mas grupos hidroxamato (-CONH(OH)). Cualquiera de los polimeros que contienen silicio
descritos en el presente documento puede estar hidroxamatado. Por ejemplo, una forma de realizacién proporciona
un polimero que contiene silicio hidrosoluble hidroxamatado hidrodispersable que o un grupo que comprende silicio
unido al mismo.

El grupo o los grupos colgantes que contienen silicio pueden unirse directamente a un atomo (por ejemplo, un atomo
de carbono) del esqueleto del polimero que contiene silicio, o al esqueleto del polimero a través de un grupo
enlazador adecuado; incluidas cadenas de alquilo Cy1¢ lineales completamente saturadas, asi como cadenas de
alquilo con enlaces éter (por ejemplo, grupos enlazadores alcoxi o poli(alcoxi)) o cadenas de alquilo con enlaces
amida y sustituyentes hidroxilo, elegidos de entre:
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-C(=0)(NH)CH2CH2CH,-
-NHCH>CHOHCH2OCH,CH2CH,-
-NHC(=O)NHCH2CHoCHo-

Los grupos que contienen silicio colgantes se incluyen en, o se unen al, esqueleto de polimero y/o cualquier porcion
adecuada del polimero (por ejemplo, como un grupo terminal, en una porcion injertada o cadena lateral, o similar).
En determinadas formas de realizacién, puede ser deseable incluir otros grupos colgantes ademéas del grupo
colgante del grupo que contiene silicio. Los ejemplos de otros grupos colgantes incluyen grupos carboxilato tales
como -C(=0)O o -C(=0)OH, grupos amida tales como -C(=O)NHa, grupos hidroxamatados tales como —C(=O)NHO’,
y grupos amino tales como -NH,. También se pueden emplear otros grupos colgantes, como apreciara un experto en
la técnica.

En algunas formas de realizacién, el esqueleto polimérico comprende unidades recurrentes de etileno sustituidas,
por ejemplo, -[CH2C(RX)H]-, en las que R* comprende un grupo silano con o sin un grupo enlazador tal como se
describe en otra parte en el presente documento, u otro sustituyente colgante. Se puede emplear una Unica clase de
grupo enlazador, o pueden emplearse combinaciones de grupos enlazadores. En determinadas formas de
realizacién, los atomos de hidrogeno adicionales de la unidad recurrente de etileno pueden estar sustituidos con un
grupo silano colgante o algun otro grupo colgante.

Los polimeros que contienen silicio descritos en el presente documento se pueden producir de diversas formas.
Véase, por ejemplo, la patente de Estados Unidos 6.814.873 y las publicaciones de patente de Estados Unidos N°
2004/0162406; 2005/0010008 y 2005/0274926, y particularmente para el proposito de describir polimeros que
contienen silicio y procedimientos para producirlos. Por ejemplo, en algunas formas de realizacién se pueden
producir mediante polimerizacion de un monémero que contiene el grupo -Si(OR)s de Férmula (l), o mediante la
copolimerizacion de dicho mondémero con uno 0 mas comondmeros. Los monémeros de silano adecuados incluyen,
pero sin limitacion, viniltrietoxisilano, viniltrimetoxisilano,  aliltrietoxisilano,  butenil-trietoxisilano,  y-N-
acrilamidopropiltrietoxisilano, p-trietoxisililestireno, acido 2-(metil-trimetoxisilil)acrilico, 2-(metiltrimetoxisilil)-1,4-
butadieno, N-trietoxisililpropil-maleimida y otros productos de reaccién de anhidrido maleico y otros anhidridos
insaturados con compuestos amino que contienen un grupo -Si(OR)s. Los mondmeros o las unidades recurrentes
resultantes pueden hidrolizarse por medio de una base acuosa, ya sea antes o después de la polimerizacion. Los
comonomeros adecuados incluyen, pero sin limitacion, acetato de vinilo, acrilonitrilo, estireno, &cido acrilico y sus
ésteres, acrilamida y acrilamidas sustituidas, tales como el acido acrilamidometilpropanosulfénico. Los copolimeros
también pueden ser copolimeros de injerto, tales como acido poliacrilico-g-poli(viniltrietoxisilano) o poli(acetato de
vinilo-co-acido crotdnico)-g-poli(viniltrietoxisilano). Estos polimeros pueden producirse en una diversidad de
disolventes, tales como acetona, tetrahidrofurano, tolueno, xileno y similares. En algunos casos, el polimero es
soluble en el disolvente de reacciéon y puede recuperarse convenientemente eliminando el disolvente mediante
destilacién por arrastre o, si el polimero no es soluble en el disolvente de reaccion, el producto puede recuperarse
convenientemente por filtracién; no obstante, se puede emplear cualquier procedimiento de recuperaciéon adecuado.
Los iniciadores adecuados incluyen 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) y 2,2-azobisisobutironitrilo, peréxido de
benzoilo, hidroper6xido de cumeno y similares.

En algunas formas de realizacion, los polimeros que contienen silicio descritos en el presente documento pueden
producirse haciendo reaccionar un compuesto que contiene un grupo -Si(OR)s, asi como un grupo reactivo que
pueda reaccionar o bien con un grupo colgante o bien con un atomo del esqueleto de un polimero existente. Las
poliaminas se pueden hacer reaccionar con una diversidad de compuestos que contienen uno o mas grupos -
Si(OR)3 para dar polimeros que pueden utilizarse en las formas de realizacién preferidas. El grupo reactivo puede
ser un grupo haluro de alquilo, tal como cloropropilo, bromoetilo, clorometilo, bromoundecilo u otro grupo adecuado.
El compuesto que contiene uno o mas grupos -Si(OR)s pueden contener una funcionalidad epoxi tal como
glicidoxipropilo, 1,2-epoxiamilo, 1,2-epoxidecilo o 3,4-epoxiciclo-hexiletilo. El grupo reactivo también puede ser una
combinacion de un grupo hidroxilo y un haluro, tal como 3-cloro-2-hidroxipropilo. El resto reactivo también puede
contener un grupo isocianato, tal como isocianatopropilo o isocianatometilo, que reacciona formando un enlace urea.
Ademas, se pueden utilizar silanos que contienen grupos anhidrido, tales como anhidrido trietoxisililpropilsuccinico.
Las reacciones pueden llevarse a cabo sin disolvente o en un disolvente adecuado. Ademas, pueden anadirse otros
grupos funcionales tales como grupos alquilo haciendo reaccionar otros grupos amino o atomos de nitrégeno del
polimero con haluros de alquilo, ep6xido o isocianatos. Las poliaminas pueden producirse mediante una diversidad
de procedimientos. Por ejemplo, pueden prepararse mediante una polimerizacién con apertura de anillo de aziridina
0 compuestos similares. También pueden prepararse mediante reacciones de condensacion de aminas tales como
amoniaco, metilamina, dimetilamina, etilendiamina o similares con compuestos reactivos tales como 1,2-
dicloroetano, epiclorhidrina, epibromohidrina o compuestos similares.

Los polimeros que contienen grupos anhidrido se pueden hacer reaccionar con una diversidad de compuestos que
contienen silicio (por ejemplo, que contienen uno o mas grupos -Si(OR)3) para producir formas de realizacién de los
polimeros que contienen silicio descritos en el presente documento. Los polimeros de partida adecuados incluyen
homopolimero de anhidrido maleico y copolimeros de anhidrido maleico con mondmeros tales como estireno,
etileno, metilviniléter y similares. El polimero de partida también puede ser un copolimero de injerto tal como poli(1,4-
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butadieno)-g-anhidrido maleico o polietileno-g-anhidrido maleico, o similares. Otros mondmeros de anhidrido
adecuados incluyen anhidridos itacénicos y citracénicos. Los compuestos de silano reactivos adecuados incluyen,
pero sin limitacion, y-aminopiopiltrietoxisilano, bis(y-trietoxisililpropil)amina, N-fenil-y-aminopropiltrietoxisilano, p-
aminofeniltrietoxisilano, 3-(m-aminofenoxipropil)-trimetoxisilano, y-aminobutiltrietoxilsilano y similares. Se pueden
anadir otros grupos funcionales al polimero haciéndolo reaccionar con aminas, alcoholes y otros compuestos.

Los polimeros que contienen grupos hidroxilo se pueden hacer reaccionar con una funcionalidad epoxi, tal como
glicidoxipropiltrimetoxisilano. Los ejemplos de polimeros que contienen grupos hidroxilo incluyen polisacaridos tales
como almidén e hidroxietilcelulosa.

En una forma de realizacion, el polimero que contiene silicio se selecciona del grupo que consiste en una
polietilenimina que contiene silicio, un copolimero de vinil-trietoxisilano, un copolimero de &cido acrilico y
trietoxisililpropilacrilamida, un copolimero de &cido acrilico y trietoxivinilsilano, un polisacarido que contiene silicio
(por ejemplo un almidén que contiene silicio o una celulosa tal como hidroxietilcelulosa que contiene silicio), un
copolimero de estireno/anhidrido maleico que contiene silicio, un copolimero de anhidrido maleico/alquilviniléter que
contiene silicio (por ejemplo, un copolimero de anhidrido maleico/metilviniléter que contiene silicio), y mezclas de los
mismos.

En una forma de realizacién, el polimero que contiene silicio comprende unidades recurrentes comprendiendo las
unidades recurrentes una primera unidad recurrente que tiene una estructura -[CH2C(R )H] y una segunda unidad
recurrente que tiene una estructura -[CH.C(R)H]-, en las que R' es -C(=0)O, y en las que R? es -
C(=0O)NHCH2CH>CH2CH>Si(O’)s. En una forma de realizacion, la cantidad de la primera unidad recurrente es al
menos aproximadamente el 90%, por ejemplo, al menos aproximadamente el 96%, en nimero basado en el nimero
total de unidades recurrentes en el polimero.

En una forma de realizacién, el polimero que contiene silicio comprende unidades recurrentes comprendiendo las
unidades recurrentes una primera unidad recurrente que tiene una estructura -[CH2C(R )H] una segunda unidad
recurrente que tiene una estructura -[CH>C(R ) ]-, una tercera unidad recurrente que tiene una estructura -
[CH2C(R )H] una cuarta unidad recurrente que tlene una estructura -[CH2C(R 4) ! y una quinta unidad recurrente
que tiene una estructura [CHzC( ®)H]-, en las que R' es C(=0)NH,, en las que R® es C( 0)0;, en las que R® es -
C(=O)NHO', en las que R* es NHCH2CH(OH)CH2OCH2CH>CH2Si(O)s y en la que R® es -NHz. En una forma de
realizacién, el polimero que contiene silicio comprende hasta aproximadamente el 50% en numero de la primera
unidad recurrente, hasta aproximadamente el 90% en numero de la segunda unidad recurrente, de
aproximadamente el 1% a aproximadamente el 60% en numero de la tercera unidad recurrente, de
aproximadamente el 1% a aproximadamente el 30% en numero de la cuarta unidad recurrente y de
aproximadamente el 1% a aproximadamente el 30% en nimero de la quinta unidad recurrente. En una forma de
realizacién, la primera unidad recurrente y la segunda unidad recurrente juntas comprenden de aproximadamente el
80% a aproximadamente el 85% en nimero de las unidades recurrentes, la tercera unidad recurrente comprende de
aproximadamente el 5% a aproximadamente el 15% en nuimero de las unidades recurrentes, y la cuarta y quinta
unidades recurrentes comprenden el resto de las unidades recurrentes.

En una forma de realizacién, el polimero que contiene silicio comprende unidades recurrentes comprendiendo las
unidades recurrentes una primera unidad recurrente que tiene una estructura -[CH2C(R )H] una segunda unidad
recurrente que tiene una estructura -[CH>C(R ) ]-, una tercera unidad recurrente que tiene una estructura -
[CH2C(R )H] una cuarta unidad recurrente que tlene una estructura -[CH2C(R J y una quinta unidad recurrente
que tiene una estructura -[CH2C(R®)HJ-, en la que R' es C(=O)NHz, en Ia que R? es -C(=0)0, en la que R® es -
C(=O)NHO, en la que R* es -NHC(=O)NHCH2CH>CH2Si(O')3 y en la que R® es -NH,. En una forma de realizacion, la
primera unidad recurrente y la segunda unidad recurrente juntas comprenden de aproximadamente el 65% a
aproximadamente el 70% en numero de unidades recurrentes, la tercera unidad recurrente comprende de
aproximadamente el 20 a aproximadamente el 30% en namero de las unidades recurrentes, y la cuarta y la quinta
unidad recurrente comprende el resto de las unidades recurrentes.

En una forma de realizacién, el polimero que contiene silicio comprende unidades recurrentes comprendiendo las
unidades recurrentes una primera unidad recurrente que tiene una estructura -[CH2C(R ) ]-, una segunda unidad
recurrente que tiene una estructura -[CH>C(R )H] una tercera unidad recurrente que tiene una estructura -
[CH2C(R ) ]-, una cuarta unidad recurrente que tlene una estructura -[CH2C(R 4) ; y una quinta unidad recurrente
que tiene una estructura [CHgC( ®)H]-, en las que R' es C(=0O)NHa, en las que R" es C( 0)O, en las que R%es -
C(=O)NHO, en las que R* es -NHCH2CH(OH)CH20CH2CH2CH2Si(O)s y en las que R® es -NH.. En una forma de
realizacién, la primera unidad recurrente y la segunda unidad recurrente juntas comprenden de aproximadamente el
80% a aproximadamente el 85% en nuimero de unidades recurrentes, la tercera unidad recurrente comprende de
aproximadamente el 5% a aproximadamente el 15% en numero de las unidades recurrentes, y la cuarta y quinta
unidades recurrentes comprenden el resto de las unidades recurrentes.

Las composiciones floculantes y los procedimientos para utilizarlas descritos en el presente documento pueden

incluir cualquier floculante o combinacion de floculantes adecuados. Por ejemplo, una forma de realizacion
proporciona el uso de una composicién floculante, que comprende un floculante polimérico que contiene silicio tal
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como se describe en el presente documento (por ejemplo, un floculante polimérico que contiene silicio para un DSP)
y un floculante polimérico para lodos rojos del proceso Bayer. En una forma de realizacion, el floculante polimérico
utilizado para los lodos rojos del proceso Bayer puede ser un floculante polimérico aniénico. En una forma de
realizacién, la relacion en peso de la cantidad del floculante polimérico que contiene silicio con respecto a la cantidad
del floculante polimérico aniénico presente en la composicion floculante se encuentra en el intervalo de
aproximadamente 100:1 a aproximadamente 1:10, por ejemplo, en el intervalo de aproximadamente 10:1 a
aproximadamente 1:2, tal como aproximadamente 1:1.

Los floculantes poliméricos utiles en el proceso Bayer incluyen polimeros anidnicos que los expertos en la técnica
saben que son utiles como floculantes poliméricos para lodos rojos del proceso Bayer. Los ejemplos de floculantes
poliméricos anidnicos Utiles incluyen homopolimeros de acido acrilico o acrilatos; copolimeros de monoémeros de
acido acrilico o acrilato; homopolimeros de acido metacrilico o metacrilatos; copolimeros de monémeros de acido
metacrilico o metacrilato; poliacrilamidas, sales de metales alcalinos, metales alcalinotérreos o amonio de dichos
acidos; polimeros que contienen grupos de acido hidroxamico o de sal hidroxamica; o una combinacion de
cualquiera de los anteriores. En una forma de realizacion, el floculante polimérico aniénico es un polimero
hidroxamatado, por ejemplo, una poliacrilamida hidroxamatada. La cantidad de unidades recurrentes aniénicas en el
polimero aniénico puede variar en un amplio intervalo. Por ejemplo, en una forma de realizacién, el floculante
polimérico aniénico comprende al menos aproximadamente el 50% de unidades recurrentes aniénicas. Los pesos
moleculares medios en peso de los floculantes poliméricos anidénicos son normalmente de aproximadamente 1.000 o
superiores, por ejemplo, de aproximadamente 10.000 o superiores; de aproximadamente 100.000 o superiores; de
aproximadamente 1.000.000 o superiores, o de aproximadamente 5.000.000 o superiores. En algunas formas de
realizacién, los pesos moleculares son de 30.000.000 o inferiores. Los expertos en la técnica apreciaran que lo
anterior proporciona descripciones de intervalos entre cada uno de los valores establecidos, y por lo tanto entendera,
por ejemplo, que el floculante polimérico anidénico puede tener un peso molecular promedio en peso de
aproximadamente 5.000.000 a aproximadamente 30.000.000.

Otros tipos de floculantes empleados comunmente en el proceso Bayer incluyen floculantes no i6nicos como el
almidon (por ejemplo, pregelatinizado, de maiz o patata), polisacaridos, alginatos, dextrano o harina. Aunque se
prefieren particularmente floculantes aniénicos para su uso en el proceso Bayer, los floculantes cationicos, no
i6nicos o anféteros seleccionados también se pueden emplear ventajosamente en cantidades adecuadas, como
apreciara un experto en la técnica.

Las composiciones floculantes, incluidas las que contienen un floculante polimérico que contiene silicio tal como se
describe en el presente documento (por ejemplo, un floculante polimérico que contiene silicio para un DSP) y/o un
floculante polimérico para lodos rojos del proceso Bayer, pueden concentrarse o diluirse (por ejemplo, en agua), y
pueden incluir ingredientes adicionales. Los expertos en la técnica apreciaran que los sitios del proceso Bayer a
menudo estan ubicados lejos de los fabricantes de floculantes y, por lo tanto, a menudo es deseable transportar la
composicién de floculante al sitio del proceso Bayer en una forma relativamente concentrada a fin de minimizar los
costos de envio. La composicién floculante concentrada puede diluirse entonces convenientemente en un medio
acuoso en el sitio para formar una composicion floculante diluida, en el momento o aproximadamente en el momento
en que se va a utilizar. El medio acuoso con el que se diluye la composicion floculante concentrada puede ser agua
en una forma relativamente pura, agua reciclada de diversas fuentes o una corriente del proceso Bayer acuosa.

En vista de lo anterior, los expertos en la técnica apreciaran que una composicion floculante, que incluye las que
contienen un floculante polimérico que contiene silicio tal como se describe en el presente documento (por ejemplo,
un floculante polimérico que contiene silicio para un DSP) y/o un floculante polimérico para lodos rojos del proceso
Bayer se puede formar durante la fabricacion (por ejemplo, en una forma relativamente concentrada) y/o antes de su
uso, por ejemplo, mediante el mezclado en el sitio con un medio acuoso, y que puede contener componentes
adicionales. Los ejemplos de componentes adicionales incluyen agua, sales, estabilizantes y agentes de ajuste del
pH, asi como ingredientes tales como DSP y lodos rojos del proceso Bayer. El DSP puede comprender, por ejemplo,
un silicato de aluminio y sodio. En una forma de realizacion, al menos una porcién del DSP esta suspendida en la
composicion floculante. La concentracion de cualquier floculante polimérico particular en una composicién floculante
puede variar en un intervalo amplio, por ejemplo, de aproximadamente 0,1 partes por millén a aproximadamente el
100% (por ejemplo, una forma muy concentrada que contiene poco o nada de agua). Para composiciones
floculantes relativamente diluidas, los ejemplos de concentraciones adecuadas del floculante polimérico aniénico en
la composicion floculante incluyen cantidades en el intervalo de aproximadamente 0,1 partes por millén a
aproximadamente 1.000 partes por millén, y los ejemplos de concentraciones adecuadas del floculante polimérico
que contiene silicio en la composicién floculante incluyen cantidades en el intervalo de aproximadamente una parte
por milldbn a aproximadamente 500 partes por millon. Para composiciones floculantes que contengan mdultiples
componentes floculantes poliméricos, incluidas las que contienen un floculante polimérico que contiene silicio tal
como se describe en el presente documento (por ejemplo, un floculante polimérico que contiene silicio para un DSP)
y un floculante polimérico para lodos rojos del proceso Bayer, se apreciara que los componentes se pueden
combinar en o cerca del momento de fabricacion o envio, o combinarse en o cerca del momento de su utilizacion,
por ejemplo, en un sitio en la proximidad de una corriente Bayer.
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Los floculantes poliméricos y las composiciones floculantes descritos en el presente documento son utiles como
floculantes. Por ejemplo, una forma de realizacién proporciona un procedimiento de floculacién que comprende
mezclar un floculante polimérico que contiene silicio y/o una composicién floculante tal como se describe en el
presente documento con una corriente del proceso Bayer en una cantidad eficaz como para flocular al menos una
porcion de sélidos suspendidos en la misma. En una forma de realizacion, los sélidos suspendidos incluyen uno o
mas de lodos rojos y/o DSP. Otra forma de realizacion proporciona un procedimiento de floculacién, que comprende
mezclar un floculante polimérico que contiene silicio con una corriente del proceso Bayer en una cantidad eficaz
como para flocular de esta forma al menos una porcion de un producto de desilicacion suspendido en la misma; y
separar al menos una porcion del producto de desilicacion floculado formado de esta forma.

Una forma de realizacién proporciona un procedimiento para reducir el nivel de solidos suspendidos en una corriente
del proceso Bayer, por lo que un polimero con el grupo colgante o grupo terminal que contiene -Si(OR)s (en el que R
es H, un grupo alquilo, Na, K o NH4) se afade solo, después de, seguido de, o en asociacion con, un floculante
convencional para flocular eficazmente los sélidos suspendidos de forma que puedan separarse convenientemente
de la corriente del proceso. La cantidad de reduccion en el contenido de soélidos suspendidos se puede medir y
comparar con los controles, que generalmente comprenden muestras de proceso de alimina del estado de la
técnica. Las cantidades de polimero(s) floculante(s) eficaz/eficaces para flocular un tipo particular de sélidos en una
corriente del proceso Bayer particular pueden determinarse mediante experimentacion rutinaria de la que informa la
guia proporcionada en el presente documento. La cantidad de floculante a menudo se encuentra en el intervalo de
aproximadamente 0,01 Ib a aproximadamente 40 Ib de floculante por tonelada de sélidos (base seca), por ejemplo,
en diversos intervalos de aproximadamente 0,1, 0,2, 0,3, 0,4, 0,5, 0,6, 0,7, 0,8 0 0,9 Ib a aproximadamente 15, 20,
25, 30 0 35 Ib. Los expertos en la técnica apreciaran que lo anterior proporciona descripciones de los intervalos entre
cada uno de los valores establecidos y, por lo tanto, entenderan, por ejemplo, que el floculante polimérico se puede
utilizar en una cantidad en el intervalos de aproximadamente 1 |Ib a aproximadamente 10 Ib de floculante por
tonelada de soélidos (base seca).

En una forma de realizacion, la corriente del proceso Bayer comprende DSP suspendido, por ejemplo, de
aproximadamente 0,02 gramos por litro hasta aproximadamente 200 gramos por litro de DSP suspendido. Tal como
se ilustra en los ejemplos a continuacién, en algunas formas de realizacion los floculantes poliméricos y las
composiciones floculantes descritas en el presente documento son particularmente Utiles para flocular DSP
suspendido en corrientes del proceso Bayer.

En el contexto de la operacion de una planta comercial, los floculantes poliméricos y/o las composiciones floculantes
se pueden afiadir a la alimentacion del sedimentador, al igual que los floculantes aniénicos descritos anteriormente.
Alternativamente, los polimeros pueden afadirse al desbordamiento del sedimentador primario o a la descarga de la
purga de los digestores. Los polimeros también se pueden utilizar en el sedimento de lodos en el circuito de lavado
de lodos. Los polimeros, solos 0o en combinacion con otros procesos quimicos de procesos, también pueden
afnadirse ventajosamente en otros puntos de la operacién de la planta comercial.

Ejemplos
Procedimiento de ensayo

Se produce un licor de Bayer sintético afiadiendo 256 g de aluminato de sodio, 66 g de hidréxido de sodio y 40 g de
carbonato de sodio al agua para producir un total de 1000 ml y se calienta a 100 °C

Se produce un DSP calentando caolin en solucion de hidréxido de sodio a 150 °C, seguido de filtracién, lavado y
secado para recuperar el DSP seco. Los sélidos de lodos rojos se obtienen de la suspension de lodos que
normalmente se descarga a los desechos en una planta Bayer en operacion. Estos lodos se lavan sin la solucion de
aluminato de sodio diluida asociada, se secan y se muelen.

Para los ensayos de sedimentacion, se dispersa un DSP solo o una mezcla de DSP y s6lidos de lodos rojos en el
licor anterior, generalmente para dar una suspension que contiene aproximadamente 40 g/l de s6lidos suspendidos.
El reactivo diluido se mezcla en una suspensién contenida en un tubo graduado, utilizando un émbolo perforado, y el
tiempo para sedimentar una distancia fija se mide de forma que se pueda calcular una velocidad de sedimentacion
para los sélidos floculados. Ademas, después de cinco minutos, se toma una muestra del licor sobrenadante y se
filtra; los sélidos recogidos en el filtro se lavan y se secan para dar una medida de la claridad del sobrenadante.

Ejemplo 1 - Reactivo A

Se mezclan 81,4 g de una polietilenimina exenta de agua con 18,6 g de glicidoxipropiltrimetoxisilano y la mezcla se
calienta a 60 °C durante 16 horas. Se mezclan 50 g del gel friable resultante con 5 g de NaOH y agua hasta un total
de 250 g y se calientan a 90 °C para producir una solucién al 20%. Se analiza la eficacia del Reactivo A en la mejora
de la floculacion cuando se emplea en combinacién con los floculantes disponibles en el mercado. Los floculantes
comerciales analizados incluyen Superfloc HX-400, un floculante a base de hidroxamato basado en poliacrilamida, y
Superfloc 1227, un floculante de poliacrilato de amonio, ambos disponibles en Cytec Industries Inc. de West
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Paterson, Nueva Jersey, Estados Unidos. Se utiliza polietilenimina sin reaccionar como control. Como demuestran
los datos presentados en la tabla 1, el Reactivo A en combinacién con el floculante aument6 significativamente la
velocidad de sedimentacién en mezclas de DSP y lodos rojos de 30/70 y 40/60 en comparacion con floculante solo o
floculante en combinacion con control de polietilenimina. También se observa una mejora significativa en la claridad
para la combinacién de Reactivo A y floculante. El Reactivo A también es eficaz para flocular DSP incluso sin
floculante comercial afadido.

Tabla 1.
Sélidos suspendidos Reactivo Dosis Velocidad de sedimentacién Claridad

(ppm) (m/h) (9/1)
1 100% de DSP PEI® 100 Sin floculacion® --
2 100% de DSP A 100 9 --
3 30/70 de DSP/lodos rojos HX-400° 10 6,5 3,58
4 " PEI?/HX-400°| 100/10 Demasiado turbia 3,88
5 " A/HX-400° 100/10 10 0,50
6 " SF1227¢ 3,3 Demasiado turbia 10,3
7 " PEI*/SF1227°| 100/3,3 Demasiado turbia 5,27
8 " A/SF1227° 100/3,3 18 0,77
9 | 40/60 de DSP/lodos rojos | PEI/HX-400°| 100/10 7 2,70
10 " A/HX-400° 100/10 9,4 0,43
11 " PEI*/SF1227°| 100/3,3 Demasiado turbia 3,99
12 " A/SF1227° 100/3,3 20 0,62

Polietilenimina utilizada como material de partida para el Reactivo A: ejemplo comparativo.
®Sin floculacion

°Floculante Superfloc HX-400

“Floculante Superfloc 1227

Ejemplo 2 - Reactivo B

Se mezclan 32 g de acrilamida, 82,8 g de agua y 11,1 g de NaOH al 50%, se afiaden 8 g de viniltrietoxisilano y 0,4 g
de AIBN (azobisisobutironitrilo) en 12 ml de etanol y la mezcla se calienta a 80 °C durante 16 horas. Se mezclan 20
g de la mezcla de reaccion con 5,4 g de NaOH al 50% y 4,6 g de agua y se calienta a 90 °C para producir una
solucion al 20%. El producto es el Reactivo B. A una dosis de 200 ppm, se encuentra que el Reactivo B flocula DSP
suspendido

Ejemplo 3 - Reactivo C

Una suspension de 9 g de almidén perla (National Starch and Chemical Co, Bridgewater, Nueva Jersey, Estados
Unidos) se mezcla con 2 g de glicidoxipropiltrimetoxisilano y se agita a temperatura ambiente durante 16 horas. El
producto de reaccién se seca parcialmente a 50 °C, después se calienta a 95 °C en 20 g/l de NaOH acuoso para
producir una solucién al 3%. El producto es el Reactivo C. Como demuestran los datos presentados en la tabla 2, el
Reactivo C muestra significativamente mayores velocidades de sedimentacion para DSP o lodos rojos suspendidos
en comparacion con el almidén perla no funcionalizado, lo que indica que el Reactivo C es un agente floculante
eficaz por si mismo. El Reactivo C es aun mas eficaz en la floculacion de mezclas de DSP/lodos rojos suspendidas
(10/70, 20/80 y 40/60). También se observa buena claridad para lodos rojos y mezclas de DSP/lodos rojos tratados
con Reactivo C.

Tabla 2.

Solidos suspendidos Reactivo | Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentaciéon (m/h) | Claridad (g/l)

13 100% de DSP almidén® 100 Sin floculacion® -
14 100% de DSP C 100 7 --
15 100% de lodos rojos C 200 5.1 0,66
16| 10/90 de DSP/lodos rojos C 200 4,6 0,60
17| 20/80 de DSP/lodos rojos C 200 3,3 0,68
18| 40/60 de DSP/lodos rojos C 200 1,5 0,67

10
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Sélidos suspendidos Reactivo | Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacién (m/h) | Claridad (g/1)
2,1 0,88

@Almiddn perla utilizado como material de partida para el Reactivo C: ejemplo comparativo.
®Floculante Superfloc HX-400

Como demuestran los datos presentados en la tabla 3, el Reactivo C aumenta significativamente la velocidad de
sedimentacion de lodos rojos y mejora sustancialmente la claridad cuando se emplea en combinacién con Superfloc

HX-400
5 Tabla 3.
Solidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacion (m/h) | Claridad (g/l)
19 100% de lodos rojos HX-400° 10 24 0,56
20| 100% de lodos rojos | C/HX-400° 25/10 27 0,30
21[10/90 de DSP/lodos rojos | HX-400° 10 18 1,40
22110/90 de DSP/lodos rojos | C/HX-400° 25/10 18 0,34
23|20/80 de DSP/lodos rojos | HX-400° 10 12,7 1,82
24|20/80 de DSP/lodos rojos | C/HX-400° 25/10 10,8 0,45
25|30/70 de DSP/lodos rojos | HX-400° 10 8,0 2,7
26 |30/70 de DSP/lodos rojos | C/HX-400° 25/10 8,3 0,49
27 40/60 de DSP/lodos rojos | HX-400° 10 5,1 3,36
28 40/60 de DSP/lodos rojos | C/HX-400° 25/10 4,9 0,85

®Floculante Superfloc HX-400

Como demuestran los datos presentados en la tabla 4, el Reactivo C mejora la floculacion de las mezclas de
DSP/lodos rojos (10/70, 20/80 y 40/60) cuando se emplea en combinacién con Superfloc 1227. La claridad también
10 mejora sustancialmente cuando el Reactivo C se emplea en combinacién con Superfloc 1227.

Tabla 4.
Sélidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacioén (m/h) | Claridad (g/l)
29 100% de lodos rojos SF1227° 3,3 Demasiado turbia 5,9
30 100% de lodos rojos C/SF1227° 25/3,3 Demasiado turbia 1,22
31|10/90 de DSP/lodos rojos | SF1227° 3,3 Demasiado turbia 11,3
32|10/90 de DSP/lodos rojos | C/SF1227°|  25/3,3 22 1,10
33|20/80 de DSP/lodos rojos | SF1227° 3,3 Demasiado turbia 11,6
34|20/80 de DSP/lodos rojos | C/SF1227°|  25/3,3 12,0 1,38
35|30/70 de DSP/lodos rojos | SF1227° 3,3 Demasiado turbia 13,7
36|30/70 de DSP/lodos rojos | C/SF1227°|  25/3,3 9,0 1,33
37|40/60 de DSP/lodos rojos | SF1227° 3,3 Demasiado turbia 17,2
38|40/60 de DSP/lodos rojos | C/SF1227°|  25/3,3 55 1,56

°Floculante Superfloc 1227

15 Ejemplo 4 - Reactivo D

Se mezclan 8 g de hidroxietilcelulosa seca con 2 g de glicidoxipropiltrimetoxisilano y se calientan a 100 °C durante
16 horas. Se mezclan 2 g del producto de reaccion con 40 ml de una solucion acuosa de 100 g/l de NaOH y se
calientan a 95 °C para producir una solucion al 5%. El producto es el Reactivo D.

20
A una dosis de 500 ppm, se observa que el Reactivo D flocula DSP suspendido. La hidroxietilcelulosa utilizada como
material de partida (ejemplo comparativo) no produce floculacién de DSP suspendido a la misma dosis de 500 ppm.

Ejemplo 5a - Reactivo E
25
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Se produce un reactivo mediante un proceso similar al del Ejemplo 3. Una suspensién de 0,080 moles (12,96 g) de
almiddn perla, 0,015 moles (3,55 g) de glicidoxipropiltrimetoxisilano y 0,005 moles (0,36 g) de epoxibutano se mezcla
a temperatura ambiente durante 16 horas. El producto de reaccidon se seca parcialmente, después se calienta en 20
g/l de NaOH acuoso a 95 °C para producir una solucion al 3%. El producto es el Reactivo E.

Ejemplo 5b - Reactivo F

Se produce un reactivo mediante un proceso similar al del Ejemplo 5a, excepto que se utilizan 0,005 moles (0,92 g)
de epoxidodecano en lugar de epoxibutano. El producto es el Reactivo F.

Ejemplo 5¢ - Reactivo G

Se produce un reactivo mediante un proceso similar al del Ejemplo 5a, excepto que se utilizan 0,005 moles (0,60 g)
de 6xido de estireno en lugar del epoxibutano. El producto es el Reactivo G.

Ejemplo 5d - Reactivo H

Se produce un reactivo mediante un proceso similar al del Ejemplo 5a, excepto que se utilizan 0,005 moles (1,49 g)
de glicidilhexadeciléter en lugar del epoxibutano. El producto es el Reactivo H.

Ejemplo 5e - Reactivo |

Se produce un reactivo mediante un proceso similar al del Ejemplo 5a, excepto que se utilizan 0,005 moles (0,75 g)
de glicidilfeniléter en lugar del epoxibutano. El producto es el Reactivo .

La eficacia de los Reactivos E a | sin floculante anadido se analiza en una mezcla 40/60 de DSP/lodos rojos y
muestra una velocidad de sedimentacion y una claridad satisfactorias a una dosis de 200 ppm, como lo demuestran
los datos de la tabla 5.

Tabla 5.

Solidos suspendidos Reactivo | Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentaciéon (m/h) | Claridad (g/l)

39| 40/60 de DSP/lodos rojos E 200 2,3 0,77
40| 40/60 de DSP/lodos rojos F 200 2,3 0,63
41| 40/60 de DSP/lodos rojos G 200 3,3 0,38
42| 40/60 de DSP/lodos rojos H 200 2,9 0,82
43| 40/60 de DSP/lodos rojos I 200 3,3 0,49

Cuando se emplean en combinacién con Superfloc HX-400, el Reactivo E y el Reactivo | mejoran la velocidad de
sedimentacion y la claridad en una mezcla 40/60 de DSP/lodos rojos, como demuestran los datos de la Tabla 6.

Tabla 6.
Sélidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacién (m/h) | Claridad (g/1)
44 40/60 de DSP/lodos rojos | HX-400? 10 Demasiado turbia 4,48
45| 40/60 de DSP/lodos rojos | E/HX-400? 25/10 6,5 0,47
46| 40/60 de DSP/lodos rojos | E/HX-400? 10/20 7.4 0,52
47| 40/60 de DSP/lodos rojos | I/HX-400% 25/10 5,7 0,82

®Floculante Superfloc HX-400
Ejemplo 6 -Rectivo J

Se produce una solucién al 25% de N-trietoxisililpropilacrilamida haciendo reaccionar cloruro de acriloilo con
aminopropiltrietoxisilano en 2-butanona en presencia de trietilamina. El cloruro de amina resultante se elimina por
filtracion y la solucién de mondmero se utiliza sin purificaciéon adicional. Se combinan 46,4 gramos de la solucién de
monoémero con 57,0 g de acido acrilico y 140 ml de 2-butanona. Se afiaden 60 mg de iniciador por radicales libres
Vazo® 65B (de E. | du Pont de Nemours and Company, Wilmington, Delaware, Estados Unidos) en 50 ml de 2-
butanona. La mezcla se calienta a 50-60 °C durante tres horas. Se afaden 37,5 g de hidréxido de sodio en forma de
una solucién acuosa y la mezcla se calienta a 80 °C para eliminar por destilacion la 2-butanona. El producto es una
solucién acuosa que contiene el 11,5% de polimero, denominado Reactivo J.
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A una dosis de 100 ppm, se encuentra que el Reactivo J flocula una suspensién de DSP suspendido.
Ejemplo 7 - Reactivo K

Se produce un copolimero de acido acrilico y trietoxivinilsilano de forma similar al Ejemplo 6. El polimero se
denomina Reactivo K.

Ejemplo 8 - Reactivos Ly M

Se disuelven 10,0 g de Gantrez AN 169 (un copolimero de metilviniléter-anhidrido maleico fabricado por International
Specialty Products Inc de Wayne, Nueva Jersey, Estados Unidos) en 150 ml de acetona. Se afaden 1,42 g de
aminopropiltrietoxisilano en 50 ml de acetona. La mezcla gelific6. Se diluyen 10,8 g de NaOH al 50% con 250 ml de
agua y se calientan a 80 °C. El gel se afiade a la solucion de NaOH y la acetona se elimina por ebullicion, dejando
una solucién acuosa que contiene el 70% de polimero, conocida como Reactivo L. Se produce un producto similar
en dioxano en lugar de acetona. El polimero se denomina Reactivo M.

Como demuestran los datos presentados en la tabla 7, los Reactivos L y M muestran un aumento significativo en las
velocidades de sedimentacion para DSP suspendido en comparacién con el control de Gantrez. El Reactivo M
mejora significativamente la sedimentacion cuando se usa en combinaciéon con Superfloc HX-400 en una mezcla
40/60 de DSP/lodos rojos y cuando se usa en combinacioén con Superfloc 1227 en una mezcla 30/70 de DSP/lodos
rojos.

Tabla 7.
Sélidos suspendidos Reactivo Dosis Velocidad de sedimentacién Claridad

(ppm) (m/h) (9/1)
48 100% de DSP L 100 4,0 -
49 100% de DSP M 100 5,0 -
50 100% de DSP Gantrez® 100 Sin floculante -
51| 30/70 de DSP/lodos rojos M/HX-400° 100/10 8,3 0,45
52| 30/70 de DSP/lodos rojos Gantrez®/HX-400° | 100/10 Demasiado turbia 5,53
53| 30/70 de DSP/lodos rojos M/SF1227° 100/5 18 1,64
54| 30/70 de DSP/lodos rojos | Gantrez®/ SF1227°| 100/5 Demasiado turbia 10,75
55| 40/60 de DSP/lodos rojos M 200 3,0 0,72
56| 40/60 de DSP/lodos rojos M/HX-400° 100/10 6,5 0,32
57| 40/60 de DSP/lodos rojos Gantrez®/HX-400° | 100/10 Demasiado turbia 6,83
58| 40/60 de DSP/lodos rojos M/SF1227° 100/5 Demasiado turbia 1,30
59| 40/60 de DSP/lodos rojos | Gantrez®/ SF1227°| 100/5 Demasiado turbia 17,1

dGantrez AN169 utilizado como material de partida para el Reactivo Ly M
®Floculante Superfloc HX-400
°Floculante Superfloc 1227

Ejemplo 9 - Reactivo N

Se suspenden 10,0 g de Scripset 520 (un copolimero de estireno-anhidrido maleico fabricado por Hercules Inc.,
Wilmington, Delaware, Estados Unidos) en una mezcla de 40 g de dioxano y 80 g de tolueno. Se anaden 2,19 g de
aminopropil-trietoxisilano en 10 g de tolueno. La mezcla se somete a reflujo durante 2 horas y después se enfria a
temperatura ambiente. El polimero sélido se retira por filtracion, se lava con hexano y se seca a 60 °C para producir
el Reactivo N.

Como demuestran los datos presentados en la tabla 8, el Reactivo N muestra velocidades de sedimentacion
significativamente mayores cuando se usa en combinacion con Superfloc HX-400 en una mezcla de 40/60 de
DSP/lodos rojos. La claridad también se mejora significativamente.

Tabla 8.
Solidos suspendidos Reactivo Dosis (ppm) |Velocidad de sedimentacion (m/h) Claridad (g/l)
60 100% de DSP N 100 5,7 --
61| 40/60 de DSP/lodos rojos N 200 4,8 0,50
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Sélidos suspendidos Reactivo Dosis (ppm) |Velocidad de sedimentacion (m/h) Claridad (g/1)
62| 40/60 de DSP/lodos rojos | N/HX-400% 25/10 55 0,33
63| 40/60 de DSP/lodos rojos HX-400? 10 Demasiado turbia 4,48

®Floculante Superfloc HX-400

Ejemplo 10 - Reactivo O

Se suspenden 10,0 g de Gantrez AN 169 en una mezcla de 0,20 g de metanol, 4,0 g de tetrahidrofurano y 96,0 g de
dioxano. Se afiade una solucion de 2,84 g de aminopropiltrietoxisilano en 10 g de dioxano. La mezcla se somete a
reflujo durante 2 horas y se enfria a temperatura ambiente. Una solucién de 0,90 g de clorhidrato de hidroxilamina en
10 ml de metanol se mezcla con una solucion de 0,75 g de metdxido de sodio al 95% en 20 ml de metanol. El sélido
formado se deja sedimentar y la solucién sobrenadante se afiade a la mezcla de polimeros, que se agita durante 1
hora a temperatura ambiente. En reposo, la mezcla forma un gel friable que se suspende con hexano y se filtra. El
polimero s6lido se lava con hexano y se seca a 60 °C para proporcionar el Reactivo O.

Ejemplo 11 - Reactivo P

Se suspenden 10,0 g de Gantrez AN 169 en una mezcla de 0,20 g de metanol, 4,0 g de tetrahidrofurano y 96,0 g de
dioxano. Se afade una solucion de 2,84 g de aminopropiltrietoxisilano en 10 g de dioxano. La mezcla se somete a
reflujo durante 2 horas y se enfria a temperatura ambiente. Se afiaden 10 g de metanol y la mezcla se agita durante
1 hora. Se afaden 100 ml de hexano y el polimero sélido se retira por filtracidén, se lava con hexano y se seca a
60 °C para producir el Reactivo P.

Como demuestran los datos presentados en la tabla 9, los Reactivos O y P muestran velocidades de sedimentacion
significativamente mayores cuando se usan en combinacion con Superfloc HX-400 en una mezcla 40/60 de
DSP/lodos rojos. La claridad también se mejora significativamente.

Tabla 9.
Sélidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacion (m/h) | Claridad (g/1)

64 | 40/60 de DSP/lodos rojos o] 200 2,3 0,53
65 | 40/60 de DSP/lodos rojos | Gantrez® 200 Sin floculante --

66 | 40/60 de DSP/lodos rojos | O/HX-400° 25/10 9,0 0,20
67 | 40/60 de DSP/lodos rojos | HX-400° 10 12,0 0,61
68 | 40/60 de DSP/lodos rojos PAG 200 1,1 1,25
69 | 40/60 de DSP/lodos rojos | P/HX-400° 25/10 9,4 0,37

4Gantrez AN169 utilizado como material de partida para el Reactivo O
®Floculante Superfloc HX-400

Ejemplo 12 - Reactivo Q

El mondémero de silano N-(3-trietoxisilil)propilacrilamida se prepara de la forma siguiente: se disuelven 197,4 g de (3-
aminopropil)trietoxisilano y 89,9 g de trietilamina en 330 g de THF, se purgan con nitrégeno y se enfrian a 0 °C. Con
mezclado, se afiaden gota a gota 83,9 g de cloruro de acriloilo. Después de la adicién, la mezcla se calienta a 40 °C
durante 2 horas. La mezcla se enfria a temperatura ambiente y la sal se retira por filtracion. El disolvente THF se
elimina con un evaporador rotatorio antes del uso.

Se afiaden 11,5 g de agua desionizada y 10,8 g de una solucion de hidréxido de sodio al 50% a una ampolla de 50
ml. Se afnaden lentamente a la ampolla 6,45 g de acido acrilico. La temperatura se mantiene inferior a 35 °C durante
la adicion de éacido acrilico con un bafo de hielo. La solucién se mezcla bien hasta que se disuelva todo el acido
acrilico y después se anaden 2,82 g del monémero de silano N-(3-trietoxisililo)propilacrilamida. La solucién se
mezcla bien hasta que todo el monémero de silano se disuelva. Se afiaden 0,2 g de una solucién acuosa al 16,75%
de azobis(acido 4-cianovalérico) (Wako V-501 disponible de Wako Chemicals USA, Inc. de Richmond, Virginia,
Estados Unidos). La solucién de mondémero se purga con nitrégeno durante 30 minutos y se somete a un ciclo de
congelacién-evacuacién-descongelacion tres veces y se sella al vacio. Después de descongelar la solucién, la
ampolla se dispone en un bafio a 65°C y se lleva a cabo la polimerizaciéon durante 16 horas para producir el
Reactivo Q. El polimero se descarga y se disuelve en una solucién cdustica (hidroxido de sodio al 2%) para ensayos
de rendimiento.
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PA-silano — Estructura del Reactivo Q

—(—CH,CH—);—~(—CH,CH—), —
l |
R] RZ

R; = C(=0)0", Ry = C(FO)NHCH;CH,CH,Si{O )3
a=90%, b=10%
Como demuestran los datos presentados en la tabla 10, el Reactivo Q muestra velocidades de sedimentacion y una
claridad significativamente mayores cuando se usa en combinacion con Superfloc HX-400 en una mezcla 40/60 de
5 DSP/lodos rojos

Tabla 10.

Sélidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacion (m/h) | Claridad (g/1)
70| 40/60 de DSP/lodos rojos | Q/HX-400% 50/15 5,5 1,58
71|40/60 de DSP/lodos rojos| HX-400? 15 Demasiado turbia 8,02
®Floculante Superfloc HX-400

—_

10 Ejemplo 13 - Reactivo R

Se afiaden 29,7 g de solucién de hidréxido de potasio al 45% y 2,49 g de agua desionizada a un reactor. Después
se afaden lentamente 15,68 g de acido acrilico al reactor con agitaciéon. La temperatura se mantiene inferior a 35 °C
durante la adicion de acido acrilico con un bafio de hielo. Después se afaden 2,55 g del monémero de silano N-(3-

15 trietoxisilil)propilacrilamida, preparado en el Ejemplo 12. La solucién se mezcla bien hasta que se disuelva todo el
monomero de silano. La solucién de mondmero se purga con nitrégeno durante 30 minutos y se enfria a 0 °C. Se
anaden 0,99 g de una solucién acuosa al 1% de Wako V-501 y se continda la purga de nitrégeno durante 15
minutos. Se cargan 0,08 g de una solucién acuosa al 0,5% de persulfato de amonio, seguidos de 0,08 g de una
solucién acuosa al 0,5% de acido hidroximetanosulfinico (sal monosdédica dihidratada) y la solucion se mezcla bien.

20 Después de 30 minutos, el reactor se dispone en un bafo a 75 °C y se lleva a cabo la polimerizacién durante 5 horas
a 75 °C para producir el Reactivo R. El producto se disuelve en una solucién caustica (hidréxido de sodio al 2%) para
ensayos de rendimiento.

PA-silano — Estructura del Reactivo R

25
—(—CH,CH—);~(—CH,CH—), —
| |
R Ry
R = C(=0)0’, R, = C(=O)NHCH,CH>CH,Si(O);
a=96%, b=4%
Como demuestran los datos presentados en la tabla 11, el Reactivo R muestras velocidades de sedimentacion y una
claridad significativamente mayores cuando se usa en combinacion con Superfloc HX-400 en una mezcla 30/70 de
DSP/lodos rojos.
30
Tabla 11.
Solidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacion (m/h) | Claridad (g/l)
72|30/70 de DSP/lodos rojos | R/HX-400% 25/15 12,7 1,61
73|30/70 de DSP/lodos rojos | HX-400? 15 Demasiado turbia 6,01
®Floculante Supelfloc HX-400
Ejemplo 14
35

El Reactivo R se somete a ensayos adicionales, proporcionando los datos presentados en la tabla 12. El Reactivo R
a una dosis de 50 ppm muestra una velocidad de sedimentacién similar a la de Superfloc HX-400 a 10 ppm, pero
una claridad superior cuando se usa en combinacién con Superfloc HX-400 a una dosis de 10 ppm en una mezcla
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30/70 de DSP/lodos rojos. El Reactivo R a una dosis de 15 ppm aumenta significativamente las velocidades de
sedimentacion y la claridad con respecto a las de Superfloc HX-400 solo.

Tabla 12.
(19789-50)
Solidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacion (m/h) | Claridad (g/l)
74|30/70 de DSP/lodos rojos | HX-400? 10 13,5 2,34
75| 30/70 de DSP/lodos rojos R 50 13,5 1,21
76| 30/70 de DSP/lodos rojos | R/HX-400? 15/10 16,6 0,6

®Floculante Superfloc HX-400

Ejemplo 15 - Reactivo S

Se sintetiza el esqueleto polimérico de poli(acrilamida-co-N-vinilformamida-co-acrilico acido) mediante un proceso de
polimerizaciéon en emulsion inversa tal como se describe a continuacion. La fase oleosa contenia 188,91 g de fluido
de hidrocarburo desaromatizado (aceite Exxsol D-80 disponible de Exxon Mobil Chemical Company, Houston,
Texas, Estados Unidos), 24 g de monooleato de sorbitan (Arlacel 80AC de Ruger Chemical Co., Linden, Nueva
Jersey, Estados Unidos) y 9,17 g de tensioactivo no idnico etoxilato de alcohol C12-14 (SURTONIC L24-7 de
Huntsman Petrochemical Corporation of Houston, Texas, Estados Unidos). La fase acuosa consistio en 428,88 g de
solucién acuosa de acrilamida al 54,2%, 19,87 g de N-vinilformamida, 7,86 g de &cido acrilico, 112,33 g de agua
desionizada, 6,57 g de hidréxido de amonio al 28%, 0,26 g de alcohol isopropilico y 0,94 g de
dietilentriaminopentaacetato de pentasodio al 40% (Versenex-80 de The Dow Chemical Company, Midland,
Michigan, Estados Unidos). La solucion acuosa se mezcla en la fase oleosa y la mezcla se homogeneiza para
proporcionar una emulsion inversa de 1,22 g de hidroperoxido de t-butilo al 2%. Se afade (t-BHP-70) al 70% a la
emulsion mientras se purga la emulsion con nitrégeno. Después de purgar con nitrogeno durante 45 minutos, se
carga dioxido de azufre gaseoso (0,2% en nitrégeno) a través de la linea de nitrdgeno para iniciar la polimerizacién.
La polimerizacion se lleva a cabo entre 40 y 45 °C durante 4 horas. El producto en emulsién contiene el 32,5% de
polimero.

La solucion de hidroxilamina que se va a cargar en la emulsion se prepara tal como se describe a continuacién. Se
cargan 12,68 g de sulfato de hidroxilamina y 71,5 g de agua desionizada en un recipiente y se agitan hasta que se
disuelva todo el sulfato. Se afaden 9,78 g de tiosulfato de sodio anhidro y la solucién se agita de nuevo hasta que se
disuelva todo el tiosulfato. Con agitacion, se ahaden gota a gota 48,34 g de solucion de hidroxido de sodio al 50%
para producir la soluciéon de hidroxilamina. La temperatura de la solucion se mantiene inferior a 30 °C durante la
adicion de hidroxido de sodio.

En el reactor se cargan 96,86 g de la emulsién de esqueleto preparada anteriormente. Con agitaciéon y con una
manta de nitrégeno, se afiaden 53,3 g de Exxsol D-80, seguido de 3,4 g de Lumulse PEO2 (producto de reaccién de
oleilamina/oxido de etileno disponible comercialmente de Lambent Technologies de Gurnee, lllinois, Estados
Unidos). A continuacién la emulsion se agita durante al menos 15 minutos y después la solucién de hidroxilamina
preparada anteriormente se carga a lo largo de un periodo de 5 minutos. La emulsién se agita a temperatura
ambiente durante 24 horas y la temperatura se eleva a 45 °C y se mantiene a 45 °C durante una hora. Después se
reduce la temperatura a 35 °C y se afiaden 8,0 g de (3-glicidiloxipropil)trimetoxisilano a lo largo de un periodo de dos
minutos. La reaccién se mantiene a 35 °C durante 4 horas y se enfria a temperatura ambiente antes de la descarga.
La solucién acuosa del producto se prepara rompiendo la emulsiéon blanca en una solucién de hidréxido de sodio al
2% que contiene tensioactivo no idnico etoxilato de nonilfenol (SURFONIC N-95 de Huntsman Petrochemical
Corporation de Houston, Texas, Estados Unidos), proporcionando el Reactivo S.

HX-silano — Estructura del Reactivo S

— (—CH,CH- )y ( —CHyCH—)y—(—CHyCH—)~(—CHCH-— )y (—CILCH—)e—
| | | | l

Ry : R, R3 Ry Rs
R = C(=0)NHa, R, = C(=0)0’, R; = C(=0)NHO"
R4 - NHCH2CHOHCH20c_Hch2CH2Si(O—)3‘ R5 = NH;_

a+h=82,1%, ¢=10,4%, d+e=7,5%
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Ejemplo 16 - Reactivo T

Se prepara una emulsién del esqueleto polimérico de poli(acido acrilamida-co-acrilico) en un proceso similar al
descrito en el Ejemplo 15, excepto que la N-vinilformamida no esta incluida en la fase acuosa. El producto en
emulsion contiene el 32% de polimero real.

La solucién de hidroxilamina que se va a cargar en la emulsion se prepara de la forma siguiente: Se cargan en un
recipiente 9,17 g de sulfato de hidroxilamina y 35 g de agua desionizada y se agitan hasta que se disuelva todo el
sulfato. Se afiaden 0,88 g de tiosulfato de sodio anhidro y la solucién se agita de nuevo hasta que todo el tiosulfato
se disuelva. Con agitacion, se afiaden después gota a gota 17,25 g de solucion de hidroxido de sodio al 50% para
producir la solucién de hidroxilamina. La temperatura de la solucién se mantiene inferior a 30 °C durante la adicién
de hidréxido de sodio.

Se cargan 98,26 g de la emulsién del esqueleto polimérico en el reactor. Con agitacion y manta de nitrégeno, se
afnaden 51,89 g de Exxsol D-80, seguidos de 3,4 g de Lumulse PEO2. Después, la emulsiéon se enfria a 0 °C. La
emulsiéon se agita a 500 rpm mientras se afaden 10,62 g de hidréxido de sodio al 50%, seguidos de 20,48 g de
solucién de hipoclorito de sodio (11,5% de cloro disponible). La velocidad de agitacion se reduce a 300 rpm después
de 5 minutos y la emulsién se agita durante una hora. La velocidad de agitacion se aumenta después a 500 rpm y se
cargan 2,12 g de hidréxido de sodio al 50%, seguidos de 4,1 g de hipoclorito de sodio (11,5% de cloro disponible).
Dos horas mas tarde, se afiaden 7,42 g de 3-aminopropiltrietoxisilano. La reaccién se lleva a cabo durante 4 horas a
0°C, 10 horas a temperatura ambiente y 4 horas a 40 °C. Cuando la mezcla de reaccion se enfria a temperatura
ambiente, la solucién de hidroxilamina se carga a lo largo de un periodo de 5 minutos. La emulsion se agita a
temperatura ambiente durante una hora y el producto se descarga. La solucién acuosa del producto se prepara
rompiendo la emulsiéon blanca en una solucién de hidroxido de sodio al 2% que contiene SURFONIC N-95,
produciendo el Reactivo T.

HX-silano — Estructura del Reactivo T

—(—CH,CH—)~(—CH;CH—)p(— CHyCH—)¢(—CHCH—)¢—~(— CH,CH—)e—

| | | | |
Ry Rz Rs R4 Rs

Ri=C(=ONHz,  Ry=C(=0)0,  Ry=C(=O)NHO
R4 = NHC(=O)NHCILCH,CH,S1(0)3, Rs =NH;
a+b=67,5%, c=25%, d+e=7,5%

Como demuestran los datos presentados en la tabla 13, los Reactivos Q, S y T mejoran significativamente la
velocidad de sedimentacion y la claridad cuando se usan en combinacion con Superfloc HX en una mezcla de 40/60
de DSP/lodos rojos.

Tabla 13.
Sélidos suspendidos Reactivo |Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacioén (m/h) | Claridad (g/l)
77| 40/60 de DSP/lodos rojos | HX-400% 10 5,1 6,32
78| 40/60 de DSP/lodos rojos S 10 7,7 2,04
79| 40/60 de DSP/lodos rojos T 10 3,4 3,92
80| 40/60 de DSP/lodos rojos Q 10 9,4 0,98
81| 40/60 de DSP/lodos rojos | S/HX-400? 10/10 9,4 1,82
82| 40/60 de DSP/lodos rojos | T/HX-400? 10/10 8,3 1,87
83|40/60 de DSP/lodos rojos | Q/HX-400? 10/10 14,4 0,62

®Floculante Superfloc HX-400

Ejemplo 17 - Reactivo U

En este ejemplo se usa el esqueleto polimérico de poli(acrilamida-co-N-vinilformamida-co-acrilico) en emulsion
sintetizado en el Ejemplo 15. La solucién de hidroxilamina que se va a cargar en la emulsiéon se describe a
continuacion: se cargan 10,77 g de sulfato de hidroxilamina y 85,0 g de agua desionizada en un recipiente y se
agitan hasta que se disuelva todo el sulfato. Con agitacién, se afiaden gota a gota 57,47 g de solucion de hidréxido
de sodio al 50% para producir la solucién de hidroxilamina. La temperatura de la solucién se mantiene inferior a
30 °C durante la adicion de hidréxido de sodio. En este ejemplo, la solucién de hidroxilamina no contenia tiosulfato
de sodio.
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Se cargan 115,16 g de la emulsién del esqueleto se carga en el reactor. Con agitacion y con manta de nitrégeno, se
afnaden 63,37 g de Exxsol D-80, seguidos de 4,04 g de Lumulse PEO2. La emulsién se agita durante al menos 15
minutos. La solucién de hidroxilamina se afiade después a lo largo de un periodo de 5 minutos. La emulsion se agita
a temperatura ambiente durante 16 horas y después a 55 °C durante dos horas. Después, la temperatura se reduce
a 12 °C y se anaden 9,51 g de (3-glicidiloxipropil)trimetoxisilano a lo largo de un periodo de dos minutos. La reaccién
se mantiene a 40 °C durante 1 hora y después se enfria a temperatura ambiente. Se afiaden 8,31 g de tiosulfato de
sodio anhidro y la emulsién se agita durante una hora y se descarga. La soluciéon acuosa del producto se prepara
rompiendo la emulsién blanca en una solucién de hidroxido de sodio al 2% que contiene SURFONIC N-95,
produciendo el Reactivo U.
HX-silano — Estructura del Reactivo U

—(—CH,CH—);—(—CH,CH—)y(—CH,CH—);—(—CH,CH—)¢—(—CH,CH—)o—

| | | | |
R, R, R3 R4 Rs

R;=C(=O)NH,,  R,=C(=0)0, R = C(=0)NHO"
R, = NHCH,CHOHCH,OCH,CH,CH,Si(0);  Rs=NH,
atb=81,8%, ¢=10,7%,  d+e=7,5%

Como demuestran los datos presentados en la tabla 14, el Reactivo U muestra buenas velocidades de
sedimentacioén y claridad en una mezcla 40/60 de DSP/lodos rojos.

Tabla 14.

Sélidos suspendidos Reactivo | Dosis (ppm) | Velocidad de sedimentacién (m/h) | Claridad (g/1)
84| 40/60 de DSP/lodos rojos u 5 13,5 0,58

85 | 40/60 de DSP/lodos rojos | HX-400% 5 24,0 0,64
®Floculante Superfloc HX-400

Todas las referencias citadas en el presente documento son utiles para la comprensién de la presente invencion. En
la medida en que las publicaciones y patentes o solicitudes de patente citadas en el presente documento
contradigan la divulgacién contenida en la memoria descriptiva, se pretende que la memoria descriptiva reemplace
y/o prevalezca sobre cualquier material contradictorio.

La expresion "que comprende”, tal como se usa en el presente documento, es sindnima de "que incluye", "que
contiene" o "caracterizado por", y es inclusiva o abierta y no excluye elementos o etapas de procedimientos
adicionales no mencionados.

A menos que se indique lo contrario, los parametros numéricos establecidos en la memoria descriptiva pueden variar
dependiendo de las propiedades deseadas que se desean obtener. Como minimo, y no como un intento de limitar la
aplicaciéon de la doctrina de equivalentes al alcance de las reivindicaciones, cada parametro numérico debera
interpretarse a la luz del nimero de digitos significativos y enfoques de redondeo ordinarios.

La descripcién anterior divulga varios procedimientos y materiales de la presente invencién. La presente invencion
es susceptible a modificaciones en los procedimientos y materiales, asi como a alteraciones en los procedimientos y
equipos de fabricacion. Dichas modificaciones resultaran evidentes para los expertos en la técnica a partir de una
consideracion de la presente divulgacion o la puesta en practica de la invencién descrita en el presente documento.
En consecuencia, no se pretende que la presente invencion esté limitada a las formas de realizacion especificas
descritas en el presente documento, sino que abarque todas las modificaciones y alternativas que se encuentren
dentro del alcance de la invencién tal como se materializa en las reivindicaciones adjuntas.
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REIVINDICACIONES

1. Uso para la floculacién de aluminosilicatos de sodio insolubles y/o lodos rojos a partir de una corriente del proceso
Bayer mediante el uso de una composicién floculante que comprende un floculante polimérico que contiene silicio
para aluminosilicatos de sodio insolubles y un floculante para lodos rojos del proceso Bayer seleccionados del grupo
que consiste en floculantes anidnicos, floculantes cati6nicos, floculantes no iénicos y floculantes anféteros,
seleccionandose los floculantes anidnicos del grupo que consiste en homopolimeros de &cido acrilico o acrilatos;
copolimeros de mondmeros de &cido acrilico o acrilato; homopolimeros de éacido metacrilico o metacrilatos;
copolimeros de mondmeros de acido metacrilico o metacrilato; poliacrilamidas, sales de metal alcalino, metal
alcalinotérreo o amonio de dichos acidos; polimeros que contienen grupos de &cido hidroxdmico o de sal
hidroxamica; una combinacién de cualquiera de los anteriores, y polimeros hidroxamatados anibnicos, y
seleccionandose los floculantes no i6nicos del grupo que consiste en almidén, polisacaridos, alginatos, dextrano y
harina,

en el que el grupo silicio del polimero que contiene silicio esta unido al esqueleto del polimero por medio de un grupo
enlazador seleccionado del grupo que consiste en cadenas de alquilo C+.¢ lineal totalmente saturado, cadenas de
alquilo con enlaces éter y los grupos.

-C(=0)(NH)CH2CH2CHz-, -NHCH2CHOHCH2OCH2CH2CH>-, -NHC(=O)NHCH>CH2CHo-.

2. Uso segun la reivindicacién 1, en el que dicho floculante polimérico para lodos rojos del proceso Bayer es un
floculante polimérico anionico seleccionado del grupo que consiste en homopolimeros de acido acrilico o acrilatos;
copolimeros de mondmeros de acido acrilico o acrilato; homopolimeros de acido metacrilico o metacrilatos;
copolimeros de mondmeros de acido metacrilico o metacrilato; poliacrilamidas, sales de metal alcalino, metal
alcalinotérreo o amonio de dichos acidos; polimeros que contienen grupos de &cido hidroxdmico o de sal
hidroxdmica; una combinacién de cualquiera de los anteriores, y polimeros hidroxamatados aniénicos.

3. Uso segun la reivindicacion 1 o 2, en el que el floculante polimérico que contiene silicio comprende una pluralidad
de grupos -Si(OR)s, en los que R se selecciona independientemente del grupo que consiste en hidrégeno, alquilo C+-
20, alquenilo Ci.0, arilo Ce.12, aralquilo Cr.20, un i6n metalico del grupo |, un i6n metalico del grupo Il y NR's";
seleccionandose R' independientemente del grupo que consiste en hidrégeno, alquilo C1-29, alquenilo Ci.29, arilo Ce.12
y aralquilo C720; y en el que R y R' estan independientemente no sustituidos, hidroxi-sustituidos, o beta-hidroxi-
sustituidos.

4. Uso segun la reivindicacién 3, en el que el floculante polimérico que contiene silicio se selecciona del grupo que
consiste en una polietilenimina que contiene silicio, un copolimero de viniltrietoxisilano, un copolimero de acido
acrilico y trietoxisililpropilacrilamida, un polisacarido que contiene silicio, un copolimero de estireno/anhidrido maleico
que contiene silicio, un copolimero de anhidrido maleico/alquil-vinil-éter que contiene silicio, y mezclas de los
mismos.

5. Uso segun la reivindicacion 1 o 2, en el que el floculante polimérico que contiene silicio esta hidroxamatado.
6. Uso segun la reivindicacion 2, en el que el floculante polimérico aniénico es un polimero hidroxamatado.

7. Uso segun la reivindicacién 2 o 6, en el que el floculante polimérico anidnico se selecciona del grupo que consiste
en un poliacrilato, un poli(acrilamida-co-acrilato) y mezclas de los mismos.

8. Uso segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, que comprende mezclar la composicion floculante con
una corriente del proceso Bayer en una cantidad eficaz para flocular al menos una porcién de sélidos suspendidos
en la misma, en el que los sdlidos suspendidos se seleccionan del grupo que consiste en lodos rojos, un
aluminosilicato de sodio insoluble, y mezclas de los mismos.

9. Uso segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en el que los solidos suspendidos son un aluminosilicato
de sodio insoluble, comprendiendo dicho uso:

- mezclar la composicion floculante con la corriente del proceso Bayer en una cantidad eficaz para flocular de esta
forma al menos una porcién del aluminosilicato de sodio insoluble suspendido en la misma; y

- separar al menos una porcion del aluminosilicato de sodio insoluble floculado asi formado.
10. Uso segln una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en el que el floculante polimérico para lodos rojos del
proceso Bayer es un floculante polimérico aniénico y en el que la relacién en peso de la cantidad del floculante
polimérico que contiene silicio con respecto a la cantidad del floculante polimérico anidénico se encuentra en el
intervalo de 100:1 a 1:10.

11. Uso segun la reivindicacion 10, en el que la relacion en peso se encuentra en el intervalo de 10:1 a 1:2.

19



10

ES2718610T3

12. Uso segun la reivindicacién 10 u 11, en el que el floculante polimérico que contiene silicio comprende una
pluralidad de grupos -Si(OR)3, y R se selecciona del grupo que consiste en Na*, K*y NH,4".

13. Uso segun una cualquiera de las reivindicaciones 10 a 12, en el que el floculante polimérico aniénico tiene un
peso molecular promedio en peso de 100.000 o superior, o de 1.000.000 o superior, o de 5.000.000 a 30.000.000.

14. Uso segun una cualquiera de las reivindicaciones 10 a 13, en el que el floculante polimérico anidnico esta

presente en la composicion floculante en una cantidad de 0,1 partes por millén a 1.000 partes por millén, o de 0,1
partes por millén a 500 partes por millén.
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