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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR RESINAS SOIUBLES EN AGUA
Y TERMOENDURECIBLES", a favor de la firma suiza CIBA 30~
CIETE ANONYME, residente en BASILEA (Suiza).

MEMORTIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un nuevo procedimiento
para preparar resinas solubles en agus y endurecibles térmi-
camente que son apbas para el emplco en la fabricacidn de
papel.

5e Ia fabricacidn de papel que sea adsorbente y

que tanto en estodo himedo como seco tongn buena resistencia .
al desgarro resulta difieil, pues en general la capacidad de
absorcidén y la resistencia al desgarro en himedo son propie-
dades contrapuestas, Por consiguiente, los papelgs de los que

10, se exige gran capacidad de absorcidn (por ejemplo, las toa-
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1las de papel) monifiestan resistencia insuficiente al dds-

garro en himedo, y desgraciadamontc es precisamente de es@g

tipo de papel del que sc exige una resistencin relativamgpte
alta al desgarro en humedo.

Otro probloma de lo fabricacidn de papel lo ‘
constituye el comtrol del grado de deshidratacidn del papel
que sc produce. Cuanto més sc muelen las fibras de papel,
tanto mds fuertes son las hojas de papel que de ellas se o
originan. Pero la molturacidn adicional ocasiona una deshi-
dratacién mds lenta de las suspensiones acuosas de fibra, lo
cual obliga o uno marcha mis lenta de las maquinas papeleras
y por tanto un aumento de los costes,

Otro problema mds de la fabricacidn de papel
consiste en la rotencidn de aditivos on forma de particulas
s0lidas, por ejemplo pigmentos colorantes, agentes de re-
1lleno y agentes mejoradores de la opacidad, que la mayoria
de las vcces son relativamente caros. Por cllo ¢s importante
gue sc¢ retengan aparte de las hojas de papel listas cantida-
des considerables de ostos aditivos. Sin embargo, como la
mayof{a de cstos aditivos carccen de afinidad o la tiencn
myy poca para las fibras.de papel, s¢ desperdician cantidades
considerables de cllos con las primcras aguas residuales de
tamiz (= "white waters") dﬁrante'la fabricacidén del papel.

Sc ha propucsto ya la adicidén de producyos de

condensacién de urca y formaldehido o de melamina y formal-
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dehido para mejorar la resistencia al dcssarro on himedo &
el poder dc rotoncidn para cicrtos aditivos, asi como para
mejorar ol control de la deshidratacidn de las fibras de pa-
pel. Poro como cstas resinas deben cmplearse en medio 4éido,
no son utilizables con papel alealino, por e¢jemplo papel éue
contenga carbonato cdlcico. -

Para obviar cste problema so han propuesto ohras
rosinas tormoendurceibles, por cjemplo resinas de polialqui-
lenpoliamida., Estas resinas de polialguilenpoliamida son
incstables cuando cstdn en forma concentrada, y por lo tanto
deben suministrarse cn solucidn diluida, por ejemplo al 10 %.
En consccuencia deben mantencrse depdsitos mucho mayores de
solucidn de resina, los traslados son muy cn general mayores
y los costes asociados con ello, comoc por cjemplo los gastos
de expedicidn, aumentan notablemcnto.

Los intcontos para preparar derivados de polial—
quilenpoliamina dircctamente a partir do uua imina ciclica
y un compuesto bifuncional, en la proporcidn molar aproxi-
mada de 1:1, habian rcsultado hasta hoy completamente inope—
rantes. En la patonte bolga 649 883 sc describen, por ejemplo,
productos de reaccidn a basc de una imina ciclica mondmera y
un compuesto bifunciocnal (por cjemplo, cpiclorohidrina) en la
proporeidén molar 3:l. Estos produutos, sin ombargo, no se puclc..
endurecer muy bicn cn calicnte y por lo tanto no confieren al
papel la resistencia Sptima al desgarro on humedo. Ademds, en

este procedimicento sc obtienen con facilidad geles insolubles.
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Objete del invento que ahorn Se expone es wn -

it

procedimiento para preparar resinas solubles en agua y ter-
moendurecibles, apias como aditivo para el papel, que se ca~
racteriza por afladirse cantidades més o menos equimoleculares

50 de . . : LI

8) una emina ciclica mondmera de la férmula .- ..

..
*P an

H~<Haci_\l\c /(cHggl__\\c /<cH2>s;:i*H
NN

10. B-(EyC) 5

(1)

H

en la que
n, r, sy & significan ntmeros entoros positivos,
n es igual a 1 6 2,
T, 8yt son cada una iguales a 3 a lo sumo
15, v la suma
(n+r+s+t) importa 9 a 1o sumo;
y de

b) un compuesto polifuncional de la férmula
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donde
Ry significa un atomo de hidrdgeno o un grupo al~
quilico con 1 a 4 dtomos de carbono y
R, significa un grupo halogenmetilico o alfa-hi-
droxi-beta~halogenetilico,
a una solucidn ncuosa, de preferoncia a una con un contenido
de agua que corresponda a la mi%ad hasta el triple del conte~
nido de compuesto polifuncional b), gue contenga una cantidad
relativamente pequefin, suficiente para la formacidn de un gel
a base del producto de la reaceibn de 2) y b), de una
¢) mono-, di- o hidroxi~alquilomina con 18 dtomos de
carbono n lo sumo en cada caso, de una trialquil-
amina con 22 Atomos de carbono a lo sumo, de un
N-heterociclo de 5 a 7 micmbros, de un mono-/gi~
aminobenceno, de un compucsto del grupo de la
urca, de la tiourea o de la guanidina o de amonizco
por mantencrse la tomperatura de la mezscla acuosa a nivel de
5 a 202 C durantc 2 o 5 horas, por auncntarse luego la tempe—

ratura hasta 30 a 502 C y mantonérsela a cste nivel hasta
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gque se jhaya originado un 1{quido 1impido y por diluirse en-
tonées,éste con ogua, inmediatamente; haste un contenido de
materia sdlida de 20 a 45 % en peso,
Ias iminas ciclicas mondmeras a) de la fdérmula
(1) son 1,2~/§,3—a1quileniminas. Sumemente aptas son la.
propilenimina, la 1,2~butilenimina, la 1;3—butilenimina;'la
trimetilenimina y, sobre todo, la etilenimina, .
Como heldgeno en el grupo R, de la férmula (25:'
de los compues?osApolifuncionales b) entran en cuenta el
yodo, el bromo, y, sobre todo, el cioro. Compuesfos polifun—
cionales particularmente iddéneos son la 3-metil-epiclorohi-
drina, la 3-isoperil—epiolorohidrina, la epiyodohidrina y,
en primer término, la epiclorohidrina,
Los aditivos de reaccidn c¢) contienen por lo
menos un dtomo dc nitrdgono y son solublos o dispersables
en agua, por 1o mcnos parciaclmente.,
Aditivos de reaccidn ¢) apropiados son:
I) las mono-zlquilaminas con grupos alquilicos, linea-
les, ramificados o ciclicos, do 18 dtomos de carbono
a lo sumo; por ejemplo, metilamina, ctilamina, iso-
propilamina, butilamina terciaria, acrilamina, hexil-
amina, ciclohexilamina, heptilemina u octilaminag
II) 1las dialquilaminas con grupbs alquilicbs, lineales,
romificados o ciclicos, que conticnen en total 18

dtomos dec carbono a 1o sumo; por cjemplo, dimetil-
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amina, dietilamina, dinonilamina, dipropilamina,
dibutilomina, diacrilemina, dihexilemina o di-(2-
ctilhexil)-~aminaj

las trialquilaminas con grupos alguilicos, lineales,
ramificados o ciclicos, que contienen en total 22
dtomos de carbono a lo sumo; por ejemplo, trimetil-
aming, trietilomina, tributilamina, metildigtilamina
o dimetiloctilamina; sumemente aptas son las aminas

de la férmula

(3) HyC CHy

en que
« - » > d ]
R3 significa un radiczl alquilico, lineal,
ramificado o ciclico, con 13 a 20 Atomos
de carbono o0 en particular wn radical de

1z foérmula

(4) R 0 CH

en que
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4 significa une cadena alguilica con 13 a

20 dtomos de carbonos .
las hidroxialquilaminas con un grupo hidroxilico
por 10 menos, y de preferencia 1 a 3 grupos hidroxi~
licos, y un grupo aminico ligados a un grupo alqui-
lico, lineal o ramificado, que contieme a lo sums 18
dtomos de carbonos como, por ejemplo, mono-, di- &
tri-ctanoloming, 2-amino-butanol-l, 2-amino-2-metil-
propandisl-l,3, 2-amino-2-etil~pr9pandi01-1,3 0 2=
amino-2~hidroximetil-propandiol-l,3;
los mono- o di;aminobencenos, quc pueden estar subs~
titufdos con un grupo alguilico que contenga de 1 2
4 étomos de carbonos por ejemplo, emilina, fenilenw
diamina o toluidinaj
los N-heterociclos de 5 a ﬁ miembrgs, como por.ejemﬁ
plo piporidinn, piridina, picolina, piperacina, mor-
folina, F~aminoetilpiperacina, melamina, guanamina,
ceprolactamo y caprolactime. A estos heterociclos

pertenocon tambidn los compuestos de la férmula

/N\
047 R5

(5) Rg —
N/



55 representa un radical alguilénico bivalente,
por ejemplo ~CH,—CH,-, -—?H—CHE—; SO

a0

CH

3
RG ropresonta un dtemo de nitrdgono, un grupo aminico
5e o un cicloalquilico o ciclonlguenilo, de preferen-—

ein con 5 o 6 4tomos do carbono, por ejemplo un
grupo ciclopentilico o ciclohexilico; y

X represcnta un dbtomo de oxigeno o de azufre
0o el grupo >N—R7, donde . 7

10, R, significa un dtomo de hidrdgeno, un grupo
alquilico u otros grupos funcionales que
contienen grupos alquilicos, como por ejemplo
0

1"

~CH, CH,NH,y, ~CH, CH,NH~C~CH; , ~CH,CH,OH, =CH,CH,-0~C~CH;
0

15, Como ejemplos de tales heterociclos
la férmula (5) cabe sciialar los compuestos de las

férmulas (6) a (9) siguientes:

N - ('JH2

-~

2

“ ¢
Hy .05 «
N - CH,

!
‘ CHZCHZOH

20.  (6)
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(9)

y VII)

LRSS
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3
M- b CH,
/
HS-C
\ -

los compucstos del grupo de la urea, la tiourea o

la guanidina o el amoniaco; por ejemplo, urea, eti-

lenurea, cianamida, diclandismida, guanidina, tio-

urea o etilentiourea. Pertenccen tambidn a este

grupo,

los productos de reaccién de los compuestos

anterioras con formaldehido o glioxal, como por e~

jemplo las metilolureas, las_metilolmelaminas o sus
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étercs alguilicos, en particular los éteres metili-
PR

COS. ‘ -

BRI

heimismo sc ongloban on esta clase de com-
puestos las alquilamidas inferiores, losg isocianra~
tos, los isotiociaznatos y sus derivados,

El reproscntante principal de los aditivos de
reaccién ¢) que contienen nitrdgeno es la urea.

Todos 103 compucstos gque sc han citado en a),

b) ¥ ¢) son conocidos y/o pueden prepararse por procedimien—
tos conocidos.

Con la méxima roticulacidn del aditivo para pa-
pel aqui expuestc o consiguen papelcee con propicdades mejo-—
radas en grado mfximo. Para lograrlo, lo imina cfclica mond-
mera a) y el compucsto polifuncional b) dcben utilizarse en
cantidadcs aproximodamente equimolares, proferentemente en
proporcion molar dc 1:0,8 a 1:1 do a) respecto a b).

Ia cantidad del aditivo ¢) dobe ser suficiente
para impedir la Formacidn de un gel a base del producto de
roaccién de &) ¥y bv), ¥y depende por lo tanto en alto grado de
la naturalcza dc 1a imina a) cmpleada, del compucsto polifun-
cional b) y del proplo aditivo ¢). Ia contidad Sptima puede
averiguarse con facilidad mediante ensayos preliminarcs. Lag
cantidades de 5 & 15, y preferentemontoe 10, % en peso de adi-
tivo ¢) respecto a la cantidad total de a) ¥y b) han demos-

trado scr on gencral suficientes para impedir la formacidn
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de gol durante la romceibn., Dentro do 1imites razonables,
1los cxecsos de aditivo ¢) carccen de influcﬁcia perjudicial
sobre ¢l producto Ffinal., El sgua sirve dc mcedio para la ré—
accidn y la cantidad qﬁo de clla sc cmplec puecde variar .den-
tro de amplios 1imitos, Dec nreferencia sc emploa, respegsop
a la cantidad de compuesto polifuncional b), la mitad hasto
el triple de agua, y las cantidades iguales de compuesto poli-
funcional b) ydc agua han. demostrado sor particularmente-_
apropiadas. Las cantidades de agua excosivamente grandes re-
tardan la reaccidn y oventualmente cs necesario eliminariéé
del producto final, por lo quc es mcjor cvitarlas,

El aditivo c¢) se agregd ventajosamonte al medio
reaccional antes de la imina efelica ﬁonémcra a) y del com-
pucsto polifuncional b). Los aditivos ¢) sc disuclven o dis-
persan en ¢l medio reaccional, segin la solubilidad, ¥y me-
diantc agitacidn continua so mﬁntiono conatante ¢l grado
de dispersién.

Ia iminc ciclica mondmera a) y ol compuesto po-
lifuncional b) se afiadon y se mezelan al medio reaccional
lentamente, ya sca al mismo tiempo o por el ordeﬁ de sucesidn
que se quicra. La temperatura de la mezela asi §btenida de
los componentes a), b) y c¢) debc scr de 5 a 202C, pucs la
mayoria de las iminas ciclicas ompiezan a polimerizarse a
mds de 252C cn presengla de aeido. Cuando yao se han agregado

al medio rcaccional +todos los componentcs a), b) y c), se
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agita 1la mezcla y so la mantienc o temperatura de 5 a 202 C
durante 2 a 5 horas, hastn gue ha reaccionado prdcticameﬁie
toda la cantidad del compuesto polifuncional b).

Tuego se remonta lo temperatura de la mezcela
hasta 30 2 502 C, para que el anillo de la imina pucda abrir-
se y la imina polimerizarse en presencia de acido. Ia reac-
cidn es suficiontomonte lonta para que se¢ la pueda contfolar
con facilidad., A fin de obtener un producto soluble en agua
¢ impedir uma reticulncidn importante, debe regularse ia tem~
peratura con mucha exactitud, ya quc dc otro modo se obtienen
cuerpos sélidos o goles,

La mozela reaccional sc mmnticne a ftcmperatura
de 30 o 502 C hasta que sc ha conscguido un producto limpido,
soluble on agua, lo que pucdc comprobarsc facilmente tomando
muestras con frecucncia. Por 1o gencral, con una temperatura
de reaccidén dc 502 C se obticne wn producto liquido 1limpido
al cabo de una hora aproximadamentc.

Tanto durantc la cotapa reaccional de 5 o 202 C
como duranté la ctapa reaccional de 30 o 502 C, el pH de la
mezela descinnde lentamente, lo que cabria atribuir on parte
a que ol compuesto polifuncional b) desprende haluro de hi-
drégeno durantc la recaceidén. Por lo gencral la rcaccidn queda
terminada tan pronto como ¢l pH de la mozmela llega al pﬁnto
neutro y s¢ ha formado un producto rcaccional liquida y lim-

pido. Sc¢ interrumpc cntonces la recaccidn afiadiendo 15 a 25 %
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de agua en relamcién al peso del producto reaccional 1impido;
El contenido de materia sdélida del producto de-
la reaccidn es de 50 a 80 % y sc ajusta ventajosamente & un
20 a 50 % por dilucidn; las concentraciones de un 40 % aproxi-
madamente -se Hen rovelado Sptimas;
Tas resinos preparadas segﬁn el procedimient&A
de este invento sc crplean como aditivos para el papel., que
so afiaden a la pasta de papel antes de la formacidn de 15 hoja,
Ias resinas se afiaden ventajosamente en Forma de soluciones
acuosas al 1 a 10 % a la suspensidén de pasta de papel en el
curso dc la fabricacidn. Los productos, sca cualquicra la
forma en gue sSe usen, sc¢ agregon a la pasta de papel en can~
tidad de un 0,1 o un 5,0 % respecto al peso de fibras secas.
Las cantidades mayores no imparton ninguna mejora correspon-
diente de las propicdades,
En los ojomplos que siguen, las partes y ;os

porcentajes son unidades de peso.
EJEMPIO 1

En un recipicente para reaccidn provisto de agi-
tadod se disuclven 4,07 partes de urca en 29,80 partes de
sgua. Se enfria la solucidén hasta 02 C y, en un periodo de
10 minutos, se¢ le afiaden con buena agitacidn 12,90 partes

de etilenimina. Imcgo se gumenta la temperatura hasta 162 ¢
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y; agitando intensamente, sc agregan en un periodo de 3 ho-
ras 27,75 partes dc piclorohidrina. 8¢ manticne la mozcla
roaccional durantc 2 horas mds a tomporotura de 15 a 1&9.0

y luego se aumenta éstn hasta 50¢ C vy sc la mantiene ﬁ-ééﬁe
nivel hasta obtoner un producto liguido 1impido. Inmediata-
mente después se diluye con 37,28npartes de agua que 6qntienen
2,4 partes de dcido clorhidrico al 37 %. Con mds Acido clorhi-
drico al 37 % se¢ ajusta ol pH a un {ndice de 5 + 0,5 y resulta
un producto final que es un liguido limpido, de color verde
amarillento claro y con un contonido de materis sdélidn del

40,5 %.
EJEMPLO 2
Se repite ¢l proccdimicnto del Ejemplo 1, pero

empleando 17,20 peritcs de propilenimina en lugar de las

12,9 partes de otilenimina.

EJEMPLO 3

5S¢ repite el procedimicento del Ejemplo 1, pero
empleando 22,05 partes, cn lugar de 27,75 partes, de opiclo-

rohidrina.
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EJEMPLO 4

Se depositon 17,2 partes de diciondiamido y 185
partes de epiclorohidrina en un recipiente pars reacciones
provisto de agitedor, que contiene 432,3 partes de agua. A
te@peratura de 18 a 202 C, se aofiaden en un periodo de 2 horas
86,0 partes de esilendiamina. Luego se mantiene la mezcla. re~
accional duranite 2 horas mas o temperatura de 18 a 209‘0 ya
continuacidn se la colienta a 502 C en un periodo de 25 mi-
nutos. Se mantiene la mezcla reaccional a 502 Crdurantevéo
minutos mds y lucgo sc la enfria hasta 252 C. El producto
final ds una solucidn 1impida, de color amarillo verdoso
claro, con pH de 6,5 y un contonido de materia sélida del

41,9 %.
EJEMPLO 5

En un recipiente para reanccioncs se disuelven
27,1 partes de acrilonitrilo en 198,7 partes de agua. Se afla~
den 86;0 partes de ctilenimina en un periodo de 5 minutos y
mientras se mantiene la tomperatura o 152 ¢, A continuccidn
ge agregan uniformemente, en el curso de 3 horas y a 152 C,
185,0 partes de epielorohidrina. Tucgo so mantiene la mezcla
reaccional a 152 C y bajo agitacién durantc 2 horas mis, sc

1la calienta hasta 502 C y se la manticnc a esta temperatura
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durante 20 minutos. Se ogregon seguidomnte 248,5 partes de
agua, se enfria 1z mezcla hasta 252 C y ss la ajusta a'pH 4,5
con 24,3 partes de dcido clorhidrico ol 37 %, El produéto
final es una solucidén 1impida hasta ligeramente turbiz, con

wn contenido de matoria sélida del 38,7 %.
EJEMPLO 6

En un recipiente para reacciones se disuvelven 27,1
partes de urca cn 198,7 partes de aguz. 4 esta solucidn se a-
fiaden, en el curso de 5 minutos, 86,0 partes de etilenimina,
mientras se mantience la temperatura o 15¢& C, Luego se agregon
uniformemente y on <l curso de 3 horas 185,0 partes de epi-
clorohidrina, micntros se mantiene la tomperatura constante~
mente a 15¢ C, Sc agite la mezcla reaccional a 152 C durante
2 horas, se la cclienta a continuncidén hasta 502 ¢ y se la
montiene durante 30 ninutos a este nivel. In el curso de 45
minutos s¢ afinden lucgo uniformementc 248,5 partes de agua
¥ la solucidn que se origina se agitn durante 15 minutos a
502 C y seguidamcnte se enfria hasta 252 C. Se ajusta el pH
a 4,5 ean 16,0 partes de acido clorhidrico al 37 %, y se ob-
tiene un producto final que ¢s unz solucion limpida, de color
amarillo verdoso claro y con un contcnido de materia sdélida

del 41 %,
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EJEMPIOS 7 a 22

Se preporan los productos de los Ejemplos Ta
22 procediendo segin el método del Ejemplo 6, pero reempla~

zondo la urea por la misma cantidad dc otro aditivo, que es,

5. respectivamente:
Ejemplo 7 metilamina
Ejemplo 8 isopropilamina
Ejemplo 9 piperacina
Ejemplo 10 sulfuro de bis(2-aminoetilo)
10, Ejemplo 11 dietanolamina
Ejemplo 12 melamina
Ejemplo 13 éter hexametilico de hexametilol-
melamina
Ejemplo 14 dimetilolurea
15, Ejemplo 15 2-hidroximetil~2--gauino-propandiol-~l,3
Ejemplo 16 ‘ dimetiltetradeeilamina
Ejemplo 17 dimctilhexadecilamina
Ejemplo 18 dimetiloctadccilamina
Ejemplo 19
20, | - M_C4?§ - CHo
17735 \

N - CHy
{
CH, CH,0H
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Ejemplo 20 dimetilaminopropilamina
Ejemplo 21 Ne-metilglucamina
Ejemplo 22 tetrahidrofurfurilanina
EJEMPLO 23

Se muele hasta un grado de molturacidn de 420
a 425 cc, segun norma canadiense, una pasta de papel de sule—
fito blangqueada, Dospués de la molturacidn, se afiade a la
pagta didxido de titenio en la cantidad necesaria para gque
ge obtenga una preparacidn de 90 % de Fibras secas y 10 %
de didxido de titamio., A la suspensién diluida de fibra
de papel se afiade en la magquina papelera el agente re-
tentor del Ejemplo 6. El papel listo se corta en trozos
de 10 g y se incinera a 9252 C segin }a prescripeion indi-
cada en TAPPI T 413 m 58. Luego se colcula el contenido pOr-
centual de capacidad retentora a base decl contenido de cenizas
de la hoja dividido por cl contenido do conizas de la pasta
de papel que se ha de elaborar., En la tcbla que sigue se re—
sefian los porcentajes de capacidad retentora para las diversas

concentraciones del producto de reaccidn segin el Ejemplo 6.
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Concentracidn del producto Capacidad de retencién, %

seglin el Ejemplo 6, %

0,05 | 12
0,1 19
0,2 49
0,25 57
0,5 73
0,75 - 79
1,0 ' 83

0,0 9

* ¢4 caleulado a base del peso de las fibras secas.

EJEMPLO 24

Se preparan muestras de suspensiones de pasta de
papel mezclando la posta con agua en una mezcladora corriente
y moliéndola haste un grado de molturacidn de 450 cc, segin
norma canadiense, Iuego se diluye la pasta hasta una concen=
tracidn de 1;25 paries de masa de papel socca por litro de
preparacidén. A la pasta de papel se.agregan los productos
de los Ejemplos 4 a 22 en las concentraciones que se indican

en la Tabla IT.
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Después de la adicidn de estos agentes auxilia-

res, se mezcla la pasta de papel durante wnos 5 minutos y a
continuacidén se preparan hojas de papel en una formadéféfde
hojas para laboratorio. Unas 40 a 60 hojas se proveen de
hojas recubridoras y se comprimen durante 80 segundos en una
prensa de laboratorio con una presidn de 453,6 kg, Iuego se
retiran de la prensa las hojas, junto con las hojas recubri-
doras, y se secan a 135¢ ¢ durante 3 minutos,

Las hojas secas se acondicionan durante 24 horés
a 50 % de humedad rclative del aire y se¢ cortan en 6 tiras
del mismo tamafio; 3 tiras se someten a ensayo de la resis-
teneia al desgarro on seco ¥y 3 tiras 2 cnsayo de la resis-
teneia al desgarro en humedo, dgspués de haberlas sumergido
durante 10 segundos en agua destilada, Lios resultados se in-
dican en porcentaje de resistencia en himedo referido a la
resistencia al desgarro en seco. ILos resultados obtenidos

fueron los siguientes:
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Tabla II
Producto se p de resistencia al desgarro cn'
gun el EJem htmedo con una concentracidn® del
plo n¢ agente auxiliar de
5e 0,2 % 0,5 % 1%
4 20,3 23?3 26,1
5 14,1 18,2 22,0
6 20,5 24,7 25,9
7 13,4 21,0 20,7
10. 8 19,4 23,1 23,9
9 13,7 19,4 20,1
10 16,9 24,3 21,2
11 14,0 21;2 23,2
12 15,2 19,8 22,3
15. 13 23,2 26,9 25,7
14 19,6 25,7 27,7
15 16?4 - 23,8 25,4
16 18,1 26;0 28,6
17 18,9 26?9 27,3
20, 18 20,3 25,1 27;7
19 16,8 21;9 26,4
20 16,5 21,8 24,9
21 16,4 24,2 27,8
22 16,5 20,1 20,5
25,

. f
% calculado a base del peso de fibros socas.
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REIVINDICACIONES

Descrito el objeto lel preseate invento, se de-
claran nuevas y de propia invencidn lag siguientes rei-
vindicaciones con prioridad de las solicitudas de pafenfes
estadounidenses, seriales mims. 544.369 del 22.4.66 y

5, 604.534 del 27.12,66, existiendo cn ellas unidad de in-

veneidn.

1. Procedimiento para preparar resinas solubles en
agua y termoendurecibles, aptas como aditive para el papel,
que se caracteriza por efiadirse cantidades mds o menos equi-

10, moleculares de

a) una amina ciclioca mondmera de la férmula

15.

donde

1
e
1]

y t significan mimeros enteros posltivos,

20. es-igual a 1 6 2,

1]
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r, sy t son cada una iguales a 3 a lo sumo

¥y la suma
(ntr+g+t) importa 9 a lo sumo;
y de

b) un compuesto polifuncional de la férmle

H H
C—R
o2 "

Qe

R‘t"

donde
R, significa un dtomo de hidrdgeno o un grupo alqui-
lico con 1 a 4 dtomos de carbono ¥y
R, significa un grupo halogenmetilico o alfa-hidroxi-
-beta-halogenetilico,
a una solucidn acuosa - de preferencia a una con un contenido
de agun que corresponda 2 la mitad hasta el triple del conte-
nido de compuesto polifuncional b) - que contenga una canti-
dad relativamente pequefia ~ suficiunte pdra la formacidn de
un gel a base del producto de la reaccidn de a) y b) - de una
¢) mono-, di- o hidroxi-alguilamina con 18 dtomos de
carbono a lo sumo en cada caso, de una trialquil-
amina con 22 dtomos de carbono a lo sumo, de un

N-heterociclo de 5 a 7 miembros, de un mono- o di-



De

10.

20.

-~aminobenceno, de un compuesto del grupo de la urea,

de la tiourea o de la guanidina o de amoniaco;jl
por mantenerse la temperatura de la mezcla acuosa a ni#ei de
5 a 202 ¢ durante 2 a 5 horas, por aumentarse lucgo la tempe-
ratura hasta 30 a 502 C y mantenérsela a este nivel hasté que
se haya originado un liquido limpido y por diluirse entonces

éste con agua, inmediatamente, hasto un contenido de materia

gélida de 20 a 45 % en peso.

2. Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac—
terizado por emplearse, en calidaed de amina ciclica mondmera
a), propilenimina, 1,2-butilenimina, 1,3-butilenimine, trime-

tilenimina o, en partircular, ctilenimina.

3. Procedimiento segin uno de las reivindicaciones
1y 2, caracterizado en que los compucstos polifuncionales b)
conticnen grupos clorometilicos o alfa-hidroxi-beta-cloroeti-

licos,

4, Procedimiento segin la reivindieacidn 3, carac-
terizado por emploarsc, en calidad de compuesto polifuncional

b), epiclorohidrina.

5. Procedimicnto segun una de las reivindicacioneg
1 a 4, caracterizndo por emplearse urca en calidad de aditivo

de reaccidn c).
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6. Procedimiento segun una de las reivindicacio-
nes 1 a 4, caracterizado por emplearse como adiftivo de reac-

« 4 . - .
cidn ¢) una trialquilamina de la férmila

yd N ' «f;l
54 HyC CHy _

donde
Ry  significa un radical alquilico, lineal, remifiecado

o ciclico, con 13 a 20 4tomos de carbono.

7. Precedimiento segin una de las reivindicaciones
10, 1, 5 y 6, caracterizado por emplearse de 5 & 15 % - calculado
respecto al peso de 18 imine a) empleada y del compuesto poli-

funcional b) - del aditivo de roaceidn c).

8. Procodimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado por emplearse: a) etilenimina, D) epiclorohidri-
15, na ¢) urea, en una proporcidn molar de a) : b) de 1: 0,8

a2 l:1.

9. Procedimicnto segin la reivindicacidén 8, carac-
terizado por mententrse primeramente la temperatura entre 5

y 202 C hasta que toda la epiclorohidrina haya reaccilonado.
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10, Procedimiento para preparar resinas so-

lubles en agua y termoendurecibles.

Segin se describe y reivindica en la precsente
memoria descriptiva que consta de 27 hojas foliadas y

escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid, a 21 de Abril de 1967

Lu oo

Pela

birmuael JOSE RODRIGUEZ
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