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Inventia se referd la un procedeu de indepartare a suspensiilor fine din sisteme
apoase, in care se adauga suspensiei un floculant constituit dintr-un complex polielectrolitic
nestoechiometric, sub forma de dispersie coloidald, avand sarcini pozitive sau negative in
exces, in functie de sarcina netd a particulelor suspendate, obtinut prin amestecarea in
raport nestoechiometric a unui polication sintetic sau natural cu un polianion continand grupe
anionice tari, cu densitate de sarcina variabila, controlata prin continutul de monomer neionic
si hidrofob, materialul floculat fiind ulterior separat din sistemul apos prin filtrare.

Suspensii fine sau materii organice greu de indepartat, precum colorantii cu incarcare
redusa apar frecventin diferite procese industriale precum fabricarea hartiei, industria alimentara,
industria farmaceutica si cosmetica, producerea materialelor ceramice, fabricarea electronicelor
etc. Utilizarea floculantilor anorganici, a floculantilor macromoleculari sintetici sau naturali,
sau a combinatiilor dintre acestia rezolva numai partial problemelele dificile de separare solid/lichid.
Astfel, utilizarea floculantilor anorganici prezinta numeroase dezavantaje cum ar fi: volumele
mari de namol greu filtrabil, cresterea continutului in ioni metalici precum Al, Fe, Ca, indepartarea
foarte dificila a speciilor organice de natura proteica, a detergentilor si colorantilor.

Utilizarea polielectrolitilor naturali sau sintetici rezolvd o parte din dezavantajele
floculantilor anorganici, concentratiile optime necesare fiind de cele mai multe ori mari, dar,
si in cazul acesta indepartarea completa a poluantilor refractari este dificil de realizat.
Polielectrolitii naturali au avantajul ca provin din resurse regenerabile si sunt biocompatibili,
pe cand floculantii sintetici au o structura uniforma putand fi sintetizati cu diferite grupe
functionale si mase moleculare predeterminate, stabilitate biologica si chimica ridicata.
Dezavantajul major al floculantilor macromoleculari de tipul polielectrolitilor este acela ca
depasirea dozei optime de floculare conduce la redispersarea particulelor prin schimbarea
sarcinii, si ca urmare la ingustarea ferestrei de floculare, definita ca intervalul intre cantitatea
minima si maxima de floculant in care are loc o separare optima. Acest dezavantaj a fost
partial redus prin utilizarea a doi polielectroliti de semn contrar addugati succesiv, primul de
semn opus sarcinii materialului ce urmeaza a fi indepartat (US 3 617 568), in acest caz, can-
titatea de floculant necesar separarii fiind cu mult mai mare decat la utilizarea unui singur
floculant. indepartarea eficientd a colorantilor din apa s-a realizat prin adaugarea unui
polielectrolit de semn contrar la un raport molar intre polielectrolit i colorant mai mare de
1:1, urmat de adaugarea unui polielectrolit de semn opus cu primul, pana la realizarea
separarii de faze. Conditiile optime de indepartare a colorantilor in acest caz sunt specifice
fiecarui colorant (RO 117786).

Este cunoscut faptul c& din interactiunea macromoleculelor incarcate rezulta ma-
teriale noi cunoscute sub denumirea de complecsi polielectrolitici (UK 1 187 123).

De asemenea, din brevetul RO 104256, se cunosc polielectroliti cationici cu proprie-
tati floculante avand o grupa de sare cuaternara de amoniu si amina tetiara cu o distributie
ordonata a grupelor de sare cuaternara de amoniu, $i un procedeu de preparare a acestora
prin reactia dintre o amina secundara si epihalohidrina.

Proprietatile specifice ale acestor sisteme de complecsi polielectrolitici depind de un
numar de factori precum: caracteristicile componentelor polielectrolitice, concentratia poli-
electrolitilor, raportul intre sarcini, modul de preparare si conditiile de mediu (pH, tarie ionica,
temperatura).

Complecsii polielectrolitici sub forma de dispersii coloidale sunt de interes datorita
aplicatiilor potentiale in procese de separare ale unor suspensii fine sau materiale organice
precum colorantii, dar comercializarea lor nu a prezentat interes pana in prezent intrucat
cantitatea de material necesar flocularii optime a fost cu mult mai mare decat cea utilizata
in general in cazul unui singur polielectrolit.
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Problema tehnica pe care isi propune s& o rezolve prezenta inventie consta in reali-
zarea unui procedeu de indepartare a suspensiilor fine sau a colorantilor din sisteme apoase
cu ajutorul unui floculant polielectrolitic complex, cu largime mare a ferestrei de floculare.

Solutia propusa consta intr-un procedeu de indepartare a suspensiilor fine in care
se foloseste un complex polielectrolitic nestoechiometric avand o largime a ferestrei de
floculare de 2-10 ori mai mare decét in cazul policationilor.

Inventia se referd la un procedeu de indepartare a suspensiilor fine din sisteme
apoase, in care se adauga suspensiei un floculant constituit dintr-un complex polielectrolitic
nestoechiometric, sub forma de dispersie coloidald, avand sarcini pozitive sau negative in
exces, in functie de sarcina netd a particulelor suspendate, obtinut prin amestecarea in
raport nestoechiometric a unui polication sintetic sau natural cu un polianion continand grupe
anionice tari, cu densitate de sarcina de 0,35 - 1,0, controlaté prin continutul de comonomer
neionic si hidrofob, in care floculantul se obtine prin amestecarea polielectrolitilor de semn
contrar la un raport intre sarcini de 0,05 - 0,5, masa moleculara a polielectrolitilor de semn
contrar fiind cuprinsa in intervalul 50 - 2000 kDa, flocularea realizandu-se la un raport intre
floculant si suspensie de 1,0 - 10 mg/g.

Procedeul de indepartare a suspensiilor fine din sisteme apoase conform inventiei
prezintd urmatoarele avantaje:

- floculantul conform inventiei este o dispersie apoasa de nanoparticule de complex
polielectrolitic, care nu necesita utilizarea unor solventi toxici;

- sedimentarea impuritatilor se realizeaza intr-un timp scurt, flocoanele formate fiind
compacte gi usor de separat.

- posibilitatea utilizarii drept polication in prepararea complecsilor nestoechiometrici
a chitosanului, polication provenit din resurse regenerabile, cunoscut pentru proprietétile de
biocompatibilitate si biodegradabilitate si disponibil comercial;

- atat policationul sintetic cat si polianionii utilizati in prepararea complecsilor
nestoechiometrici sunt polimeri cu toxicitate redusa;

Se dau in continuare 8 exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1. ntr-un pahar de 100 mL, contindnd 50 mL suspensie de caolin cu concen-
tratiade 1 g/L, s-au adaugat 0,8 mL de dispersie coloidald de complex polielectrolitic nesto-
echiometric preparat din chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare de 80%, drept
componenta cationica, si poli(2-acrilamido-2-metilpropansulfonat de sodiu) (PAMPS) cumasa
molaréa de 170kDa, la un raportintre sarcinile negative si pozitive de 0,4, reprezentand 0,113
mg floculant, raportul intre floculant si caolin fiind de 2,257 mg/g, la o turatie de 120- 150 rpm,
timp de 2 min. Agitarea s-a continuat la o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de
linistire, s-a masurat densitatea optica a supernatantului la 500 nm (OD;,,) care s-a comparat
cu densitatea optica a suspensiei initiale de caolin. Indepartarea caolinului a fost de 100%.

Exemplul 2. intr-un pahar de 100 mL, continand 50 mL suspensie de caolin cu con-
centratia de 1 g/L, s-au adaugat 2,0 mL de dispersie coloidald de complex polielectrolitic
nestoechiometric preparat din chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare de 80%,
drept componenta cationica, si PAMPS cu masa molara de 170 kDa, la un raport intre
sarcinile negative si pozitive de 0,4, reprezentand 0,282 mg floculant, raportul intre floculant
si caolin fiind de 5,642 mg/g, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a
continuat la o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linigtire, s-a masurat OD;,
a supernatantului. indepartarea caolinului a fost de aproximativ 98%.

Exemplul 3. intr-un pahar de 100 mL, continand 50 mL suspensie de caolin cu
concentratia de 1 g/L, s-au adaugat 0,8 mL de dispersie coloidala de complex polielectrolitic
nestoechiometric preparat din chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare de 80%,
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drept componenta cationica, si PAMPS cu masa molara de 170 kDa, la un raport intre
sarcinile negative si pozitive de 0,2, reprezentand 0,095 mg floculant, raportul intre floculant
si caolin fiind de 1,902 mg/g, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a
continuat la o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linistire, s-a masurat ODy,
a supernatantului. indepartarea caolinului a fost de 100%.

Exemplul 4. intr-un pahar de 100 mL, contindnd 50 mL suspensie de caolin cu
concentratia de 1 g/L, s-au adaugat 2,0 mL de dispersie coloidala de complex polielectrolitic
nestoechiometric preparat din chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare de 80%,
drept componenta cationica, si PAMPS cu masa molara de 170 kDa, la un raport intre
sarcinile negative si pozitive de 0,15, reprezentand 0,2378 mg floculant, raportul intre
floculant si caolin fiind de 4,7568 mg/g, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea
s-a continuat la o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dup& 20 min de linistire, s-a masurat
ODsy,, a supernatantului. indepartarea caolinului la aceasta concentratie de floculant a fost
de aproximativ 98%.

Exemplul 5. intr-un pahar de 100 mL, contindnd 50 mL suspensie de caolin cu
concentratia de 1 g/L, s-au adaugat 1,0 mL de dispersie coloidala de complex polielectrolitic
nestoechiometric preparat din chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare de 80%,
drept componenta cationica, si poli[(2-acrilamido-2-metilpropansulfonat de sodiu),-co-(tert-
butilacrilamida) ] ca polianion avand masa molara de 175 kDa, la un raport intre sarcinile
negative si pozitive de 0,2, reprezentand 0,1295 mg floculant, raportul intre floculant si caolin
fiind de 2,5902 mg/g, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a continuat la
o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linistire, s-a masurat ODsy, a superna-
tantului. Indepartarea caolinului la aceasta concentratie de floculant a fost de 100%.

Exemplul 6. intr-un pahar de 100 mL, contindnd 50 mL suspensie de caolin cu
concentratiade 1 g/L, s-au adaugat 2,5 mL de dispersie coloidala de complex polielectrolitic
nestoechiometric preparat din chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare de 80%,
drept componenta cationica, si poli[(2-acrilamido-2-metilpropansulfonat de sodiu),-co-(tert-
butilacrilamida) ] ca polianion cu masa molara de 175 kDa, la un raport intre sarcinile
negative si pozitive de 0,2, reprezentand 0,3238 mg floculant, raportul intre floculant si caolin
fiind de 6,4755 mg/g, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a continuat la
o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linistire, s-a masurat OD,,, a superna-
tantului. Indepartarea caolinului a fost de 96%.

Exemplu comparativ 1. in acest exemplu suspensia de caolin s-a tratat doar cu
chitosan drept floculant.

A intr-un pahar de 100 mL, continand 50 mL suspensie de caolin cu concentratia de
1 g/L, s-au adaugat 0,14 mL solutie de chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare
de 80%, ca in exemplele 1-6, cu concentratia de 1 g/L, reprezentand 0,14 mg floculant,
raportul intre floculant si caolin fiind de 2,8 mg/g, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min.
Agitarea s-a continuat la o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linistire, s-a
mésurat OD,,, a supernatantului. Indepértarea caolinului a fost de 100%.

B. Intr-un pahar de 100 mL, continand 50 mL suspensie de caolin cu concentratia de
1 g/L, s-au adaugat 0,25 mL solutie de chitosan cu masa de 670 kDa si grad de deacetilare
de 80%, cu concentratia de 1 g/L, reprezentand 0,25 mg floculant, raportul intre floculant si
caolin fiind de 5 mg/g, la o turatie de 120-150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a continuat la
o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linigtire, s-a masurat (ODg,) a
supernatantului. Indepartarea caolinului la aceasta concentratie de chitosan a fost de
aproximativ 94%.
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Exemplul 7. intr-un pahar de 100 mL, contindnd 50 mL suspensie de caolin cu
concentratia de 1 g/L, s-au adaugat 2,0 mL de dispersie coloidala de complex polielectrolitic
nestoechiometric preparat dintr-un polielectrolit cationic sintetic de poliaditie-policondensare
a epiclorhidrinei cu un amestec de dimetilamina si N,N-dimetil-1,3-diaminopropan, la un
raport intre amine de 0,95/0,05, si poli[(2-acrilamido-2-metilpropansulfonat de sodiu)s,-co-
(tert-butilacrilamida) ;] ca polianion cu masa molara de 175 kDa, la un raport intre sarcinile
negative si pozitive de 0,15, reprezentand 0,1924 mg floculant, raportul intre floculant si
caolin fiind de 3,849 mg/g, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a
continuat la o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linistire, s-a masurat ODy,
a supernatantului. indepartarea suspensiei la aceasta concentratie de floculant a fost de
100%.

Exemplul 8. intr-un pahar de 100 mL, contindnd 50 mL suspensie de caolin cu
concentratia de 1 g/L, s-au adaugat 3,0 mL de dispersie coloidala de complex polielectrolitic
nestoechiometric preparat dintr-un polielectrolit cationic sintetic de poliaditie-policondensare
a epiclorhidrinei cu un amestec de dimetilamina si N,N-dimetil-1,3-diaminopropan, la un ra-
portintre amine de 0,95/0,05, si poli[(2-acrilamido-2-metilpropansulfonat de sodiu)s,-co-(tert-
butilacrilamida),s] ca polianion cu masa molara de 175 kDa, la un raport intre sarcinile
negative si pozitive de 0,15, reprezentand 0,2887 mg floculant, raportul intre floculant si
caolin fiind de 5,7739 mg/g, la o turatie de 120- 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a
continuat la o turatie de 50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linistire, s-a masurat OD;,
a supernatantului. Indepartarea caolinului la aceasta concentratie de floculant a fost de
aproximativ 99%.

Exemplu comparativ 2. in acest exemplu suspensia de caolin s-a tratat doar cu
polication sintetic drept floculant.

A intr-un pahar de 100 mL, continand 50 mL suspensie de caolin cu concentratia de
1 g/L, s-au adaugat 0,12 mL solutie de polication sintetic ca in exemplele 7 si 8, cu con-
centratia de 1 g/L, reprezentand 0,12 mg floculant, raportul intre floculant si caolin fiind de
2,4 mg/q, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a continuat la o turatie de
50 rpm timp de 15 min. Dupa 20 min de linistire, s-a masurat (OD;,,) a supernatantului.
Indepartarea suspensiei la aceasta concentratie de polication a fost de 100%.

B. Intr-un pahar de 100 mL, continand 50 mL suspensie de caolin cu concentratia de
1 g/L, s-au adaugat 0,22 mL solutie de polication sintetic ca in exemplele 7 si 8, cu
concentratia de 1 g/L, reprezentand 0,2 mg floculant, raportul intre floculant si caolin fiind de
4,4 mg/q, la o turatie de 120 - 150 rpm, timp de 2 min. Agitarea s-a continuat la o turatie de
50 rpm timp de 15 min. Dup& 20 min de linigtire, s-a masurat (OD,,,) a supernatantului.
Indepartarea caolinului la aceasta concentratie de floculant a fost de aproximativ 90%.
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Revendicare

Procedeu de indepartare a suspensiilor fine din sisteme apoase, in care se adauga
suspensiei un floculant constituit dintr-un complex polielectrolitic nestoechiometric, sub forma
de dispersie coloidald, avand sarcini pozitive sau negative in exces, in functie de sarcina
neta a particulelor suspendate, obtinut prin amestecarea in raport nestoechiometric a unui
polication sintetic sau natural cu un polianion continand grupe anionice tari, cu densitate de
sarcina de 0,35...1,0, controlaté prin continutul de comonomer neionic si hidrofob, caracte-
rizat prin aceea ca floculantul se obtine prin amestecarea polielectrolitilor de semn contrar
la unraportintre sarcini de 0,05...0,5, masa moleculara a poliectrolitilor de semn contrar fiind
cuprinsa in intervalul 50...2000 kDa, flocularea realizdndu-se la o un raport intre floculant si
suspensie de 1,0...10 mg/qg.

Editare si tehnoredactare computerizatd - OSIM
Tiparit la: Oficiul de Stat pentru Inventii gi Marci




	Bibliographic Data / Abstract
	Description
	Claims



