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PROCEDIMIENTO PARA EL ENCOLADO SUPERFICIAL DE
PAPEL. '

s e ot e

o lbcitunte: BASF AKTTENGESELLSCHAF?, entidad alemana,
residente en 6700 Ludwigshafen, Republica Federal ~
Alemana,

Le invencidn se refiere a un procedimiento
pera el encolado superficial de papel, empleando una

solucidn de una sal de un copolimero estdtico, solu-

ble en agua, que se compone de: o ,
a) un 50 a 90 % en peso de o<-olefinas con
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'; }patente alemana DOS 2.040.692 se conocs el encolar ‘papel
| “oon: gyude de sales de copolimeros estéticos, solubles en’

"'5€fagua, que 86 componen de una olefina don 2 a 12 dtomos de
f‘ ?f;carbono bs éoido acr{lico y/¢ metacrilico y que contienen

2 a 12 dtomos de carbono, _
' b) un 10 & 50 % en peso de deido acrilico y/B me-
tacrilico y en caso dado,

o) hasta un 30 % en peso de compuestos no béeioos,
polimerizables ecomo comondémeros caracteristicos, |

1y que posee un valor K de 20 a 40.

Es conocido el encolar papel en 1a masa, emplean—;

-do colofonia y sustancias semejantes ("cola") y sales de =~

aluminio 6 hierro III. Por la publicacién de solioitud de

o .[

;.;hasta un,_ 30: % en peso de otros oompueetos no bédsicos,. poli- :
;57merizablea. E1 grado de encolado de los papeles asi obteni~ -
'L;.?dos b 1a elaborabilidad de les soluciones acuosas de las sa 1
: -ﬁfilea, sin embargo deja algo que desear. ‘

La 1nvencién tiene poxr cometido modifioar'el pro~

o 5 __fAj.;oedimiento arriba descrito de tal’ forma, que se logren mejo
't .20, oo | res. ‘efectos de. encolado y una mejor elabdrabilidad de 1aa -

fsoluciones polimeras.

Bete cometido se Boluciona oonforme a la invenp

cidén de tal forme que se emplea una solucidn conforme al -

'procedimiento arriba deserito que oontiene adicionalmente -

un compuesto de la férmula general::

R -.':co - N<Rl B

Rg_ .
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) : 1\ .
en que R significa un grupo alquilo, arilo 6 "///,N ¥y Rl’
| . R; -
R, = H, R 6 R~0~CH,.

Las ok-olefinas (&) que se emplean para formar ,
los copolimerizados han de contener 2 a 8 dtomos de carbono.,
Se ha acreditado especialmente el estireno. La proporeidn -
de estos comonémeros ascenderd, preferentemente, & un soia '
85 % en peso, Como comondmerocs (b) se prefiere el doido -
acrilico, y como comondmeros (¢) entran en consideracidén, -
por ejemplo acrilonitrilo, metacrilonitrilo, acriiamida, me
tacrilamida, los alquilésteres del decido acrflico y metacri
lico con i 8 4 dtomos de carbono y los vinilésteres de loa ’
dcidos alquilearboxilicos con 2 a 4 étomos.de cerbono y olo
ruro de vinilo. _

Los copolimerizados se obtiensn en forma en si co-
nocida por polimerizacidn en suspension é emulsidn en hidro
carburos alifdticos, cicloalifdticos d aromdticos, como por

‘ejemplo en las (X~-olefinas, tales como etileno, propeno, -

isobuteno 6 alcoholes, tales como etilenglicol, isopropanol,
isobutenol, a;temperaturas entre 60 y 1302 C. en preaenciag‘
de iniciadores de radicales, tales como compuestos azo, pe-—
réxidos e hidroperdxidos, por ejemplo azodiisobutironitrilo
¥y perdxido de lauroilo, Tembién se puede polimerizar en'png'
gsencia de reguladores, tales como tetracloruro de carbono,

ciclohexano 6 lauroilmercaptan. Preferentemente se preparan
los copolimerizedos por polimerizacidén en solucidn em un -
alcohol primario ¢ secundario con 1 a 4 dtomos de carbono ¢
una mezcla de alcohol a temperaturas de entre 80 y 1202 C.

Los iniciadores se emplean, preferentemente, en cantidades
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de un 0,1 al7% en peso de los domcnémeros vy los regulado-
res en cantidedes de un 0,001 a 0,5 % en peso.

Para obtener un copolimero en lo posible,estatis~
tico es recomendable introducir los mondmeros (b) primero y
luego afiadir los otros mondmeros en el curso de la polimeri

-zacidén. El contenido sélido de la dispersidén asciende a 10

- 50, preferentemente 25 a 35 % en peso.

Pa;a preparar los copolimeros, q@e contienen gru-
pos carboxilo § anhfdrido libres, insolubles en agua, se -
transforman en forma usual con bases en sus sales, pero no
e8 necesario neutralizar todos los grupos carboxilo, sino -
que e alcance un grado de neutralizacidn de un 80 %, refe-
rido al mimero total de grupos carboxilo. La contracidn de
la sal del copolimerizado estat{stico en la solueidn asclen
de a 0,1 - 5, preferentemente, 0,4 a 3 % en peso.

Como cationes entran en consideracidn, sobre to-
do, amonio 6 mono, di § trialquilamonio con, en total, has- .
ta '6 dtomos de carbono, as{ como ademds sodio y/6 potasio,
Estos cationes se introducen en forma usual en loskeopolimg
rizados, haciénﬁolos reaccionar, entre otros, con smoniaceo
y con las aminas orgdnicas libres § las lejfas. Para inter- -

- ceptar el amonifaco libre 6 las aminas, resulta conveniente
" agregar.formaldehido | otvos aldehidos alifdticos, como ~-

glioxal, en cantidades de entre 0,5 y 25, raferido a'la can

,tidad del copolimerizado.

Conforme a la invencién, se agrega s Ta solucién e
de un copolimerizado estatisticoy soluble en agua, compues~ ”
to de una coxX-olefina y dcido acrilico y/é metacrilioo, quef
e@e emplean para el encolado superficial de papel, un 0 lsa

20 % en peso, referido a la soluecidn, de uns solucién de un
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compuesto de la férmula general

R~ CO m'N;\\\\
Ry
en la que R es un grupo alquilo, arilo § ////,N, y Rl"Rz
RZ ' N

Compuestos adecuados de la férmula general

P!

R-CO =~ N\\\\\
. R2

son, por ejemplo, formemida, dimetilformemida, acetamida, -
dimetilacetamide, drea y dreas sustituidae. Preferentemente
se emplea \rea, dimetilecetamida y Ureas sustituides, pér -
ejemplo N-dimetilurea, etilemirea, propilemirea, dimetoxime
tilolirea y dimetiloldres. ' '

El sustituyente R puede representar un grupo ai—
quilo con 1 @ 12 dtomos de carbono, un grupo arilo, en caso
dado sustitufdo, & tambidn un grupo NH

2 .
bos éxomos;de hidrégeno pueden estar reemplazados por susti

y en donde uno é an-

tuyentes, Como sustituyentes entran en consideracidén los -
£rupos dqfinidos'para R. Por grupo_alquilo también se entég
derdn los grupos cicloalquilo cuyo anillo contiene 3 & 12_-
dtomos de carbono. Los grupos cicloalquilo también pueden -
llevar sustituientes.
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ﬁa cantidad de cOpolimero nécesario para el enco-,'

‘ lado de pepel verfa entre 0,05 y 5y praferentemente 0,1 y-
1,5 % en peso, referido & la cantided de la materia fibrosa.g;
En caso ds emplear para el encolado adioionalmente ‘gales def“ '
'Al-III ‘6 Fe~III, tales ocomo eulfato de aluminio 6 de hierro,

la relacidn en peso del c0polimer1zado a estoa cationes se

encuentre entre 1310 y 1 : 300,

Para papel blanco es recomendable émpléar saléé'J'
de aluminio, mientras que para papeles en 1os qne no molea-*
ta un matiz pardo—amarillento, pueden emplearae las aalee -
de hierro III, empledndose en ambos oasos un 0, 005 a 0 5.,

'.preferentemente 0,02 a 0,1 % en peso de 1os oationes, refe- B
' rido a la cantidad de la sustancia fibrosa, COnyenientemsnP
-te’ se ‘agregan las seles a la mase de papel pero tembién ea |
-posible impregnar el papel terminando con una soluoién de -éi»

les sales, antes de tratarlo oon el 00polimerizado.
. Junto con la solucidén de una sal de un ¢opolfmero
y un compuesto de la férmule general ‘ '

o | . R=-0CO- Ng:::zl

e

8 empléar para el encolado conforme & la invencién, también ;;:,

:pueden emplearse olros agentes de encolado no idnicoa 6
anidnicos, por ejemplo cola de resina. Los mevos agentes - | .

son; en principio, bien compatibles con los agentea au:iliah
res para papel, tales como, sustancies de relleno, pigmens'

~'tos, colorantes, agentes para pr0porcionar 1a resistencia *ié
‘| ‘en mojado, blanqueadores, etc. Esto: vale_pgra‘la,obtgnpiép o
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de paﬁel‘encol&do de cualquier calided 6 tipo, & saber borv
ejemplo pars papel y cartén de celulosa blanqueada al su1£; ’
to 6 sulfato 6 sin blanquear, y pesta mecdnica. l"ﬂju#

El método del encolado oon los nuevos agentes .co-
rresponde, por lo demds, a los procedimientos usuales del -
encolado superficial, de manere que no es necesario deacri~.
birlo detelladamente. Se impregna une hoja de papel y e as
ca & oontinuaoidn. Los aditivos conforme a la invencidn son
inefioientes s8i se adicionan a la suspensidn de fidbre antes
de la formacién de la hoja.

‘Se obtienen papeles excelentemente encolados. Las
soluciones empleadas para el encolado . superficial son bien
compatibles con las sustancias de relleno y pueden elaborar
se mas fdeilmente que soluciones que no contienen los édit;u
vos conformes & la invencidn, por ejemplo puéden mezclarse ”
mas fdcilmente y en forms homogénea con egua.

En lo que sigue, las indicaciones acerca de por-

-cientos se refieren, salvo indicacidn contraria, al peso. ~

Los valores K de los copolimerizados se determinaron segdﬂ

H. Pikentscher, Cellulose-Chemie, 13, 58 = 64 y 71 - 74 ‘m-

(1.932), en soluciones en dimetilformamids al 0,5 %, a 202 C.
3

EJEMPLO 1
Se elabora una suspensidén de sustancia fibrosa al
0,5 % aproximadamente a partir de celulosa sulfitica al 100
%, blanqueada, en forma ususl en un papel del peso superfi—>
cial de 80 g/m . Bate papel se impregna a continuacidn con

‘ una solucidn acuose que contiene un 2,4 % de uns sal améni-

ca (grado de salinidad = 90 %) de un cOpolimaro estatistioo
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_en solucidn del valor K de 32, a partir de 80 % de estireno
¥ 20 % de deido acrilico, y adicionalmente un 10 % en peso -

% de absorcidén de sustancia sélida, y se seca & continue~ . |
eién. - ' C | :

do mes adeeuados pars uns comparacién.

: segin el. ensayo Cobb (norma, DIN 53/21—1min;) y segun el enp-i
- sayo: de flotacién de tinta (tinta de. enssyo segngDIN 53 --};.

de ﬁpea,.feferido al peso de la solucidn terﬁinada, g uh_l)z

Para comparar, se encola el miamo papel en forma
usual en la masa con la misma cantidad de cola de resina, -
ye que. este procedimlento proporciona 1oa efectos de enoola

_El grado de encolado se determina, 8 continuaeidn,'

'1.126) = o
L De' La tabla se despfgndgq;léé-&igu eﬁtéSl%ésﬁIﬁé%ﬁvr
| dog - l . RIS '
' papel ehsayo de Cobb' des.ensayo ‘e floj;
| pués de 1 min, - |tecidn de tim
- - 'beu .5-'-1'
_sin emcolar - 140 penetracidn
ST - - después. de’
. O's mino
encolado en forme tradlclo o : :
ngl (en la masa) ‘ 50 - |penetracidén |
' despuéa de 3
.{min.
enéplado conforme a la in- ' penetraoidn
vencidn 18 , despuda de 4
o - min. :
"encolado conforme a la in- penetracidn
vencidén con 1 % de sulfato despuds  de
 de Al, referido a la sustan _ 16 395 min,

cla fibross
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BJEMPLO 2 |

- Se elabora una suapenaidn de sustancia fibroaa -

del gredo de molienda de 382 SR & partir de un 40 % de pas-
ta mecdnice y un 70 % de celulosa.blanqueads, y los aditi-

- vos de un 14 % de caolin (referido a la cantidad de susten- -

cia fibrosa) en forma usual en papel que se trata con los ~
agentes de encolado indicados en el ejemplo 1.
La calidad del encolado se ilustra z base de los

‘gigulientes valores.

1

papel ensgayo Cobb ensayo de flota- |
: 1 min., ., 5 min.|cién de tinta
gin encolar 120 130 penetracidén des-
pués de 1 min.
encolado en forma usual penetracidn des~
(en la masa) 15 60 pués de 6 min.
encolado conforme a la in- penetracidn des-
vencidén 15 21 pués de 12 min,
encolado conforme a la in- .
vencidén con 1 % de sulfato
de Al, referido e la sus- . penetracidn des~
tancia fibrosa 14 23 pués de 13 min,
EJEMPLO

Se elabors una suspensién de sustancia £ibrosa.s

pertir de sulfito (= 100 %), 12 % de caolin en forms usual en-

papel del peso superficial ‘de 80 g/m y Be impregne el pa-
pel, & continuacidén, oon una solucidn acuosa que contiene -
un 1,5 % de la sal aménioa (grado de salinidad, 100 %) de - -
un copolimero del valor K de 20, componiéndosé el copolime-
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ro de un 85 % de etileno y un 15 % de deido acrflico, un 10
% en peso de dimetilacetamida y un 2 % de almiddén degradado
por oxidacién, a lrededor de un 1,5 % de absorcidn de 86li-

" do.,

Para comparar se prepara un papel encolado en for

'ma usual en la mesa, sustituyendo tan sélo el copolimero -

por la misma cantidad de cola de resina.
Examinando el grado de encolado, se obtuvieron -

los siguientes valorses.

pepel ensayo Cobbjensayo de flota-
1 min. cion de -tinta
sin encolar 110 penetracidén des-
[

' puds de 2 min.
encolado en forma usual penetracidén des-
(en la masa) 60 pués de 4 min.
encolado conforme a’ 1a in- penetracidn des-

. veneidn , 17 pués de 5 min,

encolado conforme 8 la inven-
eién con 3 % de sulfato de Al,

referido a la sustancia fibro * | penetracidn des-
88 15 pués de 10 min.
EJENPLO 4

. Se elabora une suspensidn de sustancia fibrosa a
partir de celulosa al sulfito (= 100 %), 12 % de caolin y -

1 % de une resinm comercial, aniénica y resistente en moja-

do de.drea-formaldehido en forme usual en papel del peso su
perficial de 80 g/hz. A continuacidn, se impregna el papel
con una solueidn acuosa que contiene un 2,5 % de la sal de

Emetilamdnio (grado de salinided, 80 %) de un copolimero del
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valor X de 25 compuesto de 85 % de estireno y 15 % de doido
metecr{lico, asi como adicionalmente 15 %, referido al peso
de la solucidn, de N-dimetilurea. La absorcidén de sélido as .
ciende a 1,8 % y en un ensayo paralelo a 0,9 %. ' ‘
Para comparar se encolé el mismo papel en la mase

en forma usngal, con la misme oantidad en oola de resina, pe '.';

ro en conjunto con la resina resistente. en mojado. Bl ensa
yo segin CObb didé los siguientes resultadoa.» T

papel ensayo Cobb, 5 ﬁinﬁbV:’

sin encolar o112
encolado en forme tradicional ‘ ‘

(en la masa) , 45

/

encolado conforme & la inveneidn a un

0,9 % . , 17
encolado conforme a la invencidn a un

1,8 % A 15
encolado conforme a la invencidn con

3'% de sulfato de Al v 10

EJEMPLO 5

Se elabora una suspensidén de sustancia fibrosa a
rtir de celulosa blanqueads (= 100 %) en forma usual en pa=-
pel del peso superficial de 80 g/'m2 Yy ge somete este papel,
a contimacidén, a un encolado superficial de una absoreidn
en sustancias sdélidas de un 0,8 %, con una solucidn aouosd’_
que contiene 0,5 % de la sel eménica (grado de salinidad, -
90 %) de un copolimero & partir de 50 % de una o -olefina 1
¥y 50 % de dcido acrilico (la composicidén-del copolimerizado
se indica en la tabla siguiente), y adioionalmente 5,0 % en
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peso, referido a la solucidn, de étilemirea. Los valored de
la solidez a la tinta determinados segun el ensayo Qobb se
desprenden de la tabla. o

o{~olefina | valor K del co | solidez a | ensayo Cobb 5 min
polimerizado la tinta |

H,C=CH, | = 33 my buers | - 24
H,C=CH~CH, 7 34 my buens | 20

CH3
H20=c 29 my buensa 8 ..

CH3

EJEMPLO 6

i

Se elabora una suspensidn de sustancia fibrosa a

partir de celulosa al sulfito (= 100 %) y 0,5 % de aluminato

sédico en forma ususl en papel del peso superficial de 80 ~
g/'m2 ¥, a contimacidn, se somete este -papel 2 un encolado '
superficial a un 1,0 % de absorcidén de sustancias sélidas -
con una solucidn acuosa conteniendo 0,5 % de la sal aménica
(grado de éalinidad, 90 %) de un copolimero del valor K de
36 a partir de 80 % de estireno y 20 % de dcido acrflico, y

adicionalmente, referido al peso de la solucidn ‘terminada, -
un % en peso de propilemirea., En el ensayo de flotacidn -
de tinta, el papel asi encolado tuvo un valor de 11l min, -
(papetracién). ,

EJEMPLO T

Se'élabora une suspensidn de sustancia fibrosa a
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partir de celulosa al sulfito (= 100 %) en forma usual en -
papel del peso superficial de 80 g/h cuya superficie 88 en
cola a un 1,4 % de absorcidén de sustancias sdlidas, con una
solucidn acuosa que contiene 0,5 % de la sal amdénica (grado
de salinided, 85 %) de un copolfmero del valor X de 20 & -~
partir de 85 % de estireno y 15 % de deido acrilico, y edi-
cionalmente 10 % en peso de cn3o-cna—m-co-NH-0H2~ocn3 (aﬁ_-
metoximetiloldrea) "E1 encolado demostrd ser excelente; el

valor para el chsayo Cobb (5 min.) ascendid a aproximadamen
te 18, '

EJEMPLO 8 |
Se elabora una suspenzsidén de sustancia fibroaa‘a
partir de 30 % de pasta mecdnica y 70 % de celulose blan-
queada, que contiene un 15 % de ceolin y un 3 % de'sulfatq
de aluminio, en forma usual en papel del peso superficial -
de 80 g/mz. Este papel se encola superficialmente, a conti~
miacién, a una absorcidn de sustancias sélidas de un 1,2 %,
con une solucidn acuosa conteniendé un 2 %'de almidén solu~
ble en agua caliente, un 0,5 % de la sal emdnice (gredo de.vr
salinidad,‘90 %) de un copolimero del valor K de 32 & paf-

“tir de 80 % de estireno, 1,5 % de deido aorflico y 5 % de -

gcrilonitrilo, y un 10 % en peso de dimetilolures. El tiem-

po de flotmeidn de la tinta del papel as{ encoledo gscendid '

8 16 minutos, los velores segun el ensayo Cobb fueron de;16' :
(1 min.) y 21 (5 min.), '

BJEMPLO
Se elabora una suspensidn de sustancia fibrosa a

par'bir de oelulosa al sulfito (= 100 %) y2 % de cloruro de
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"hierro III en forma usual en papel del peso superficial de, ]

80 g/m ¥y se encola, a contimuacidn, la superficie del pa—{-
pel & un 0,8 % de absorcién de sustancias sélidas, con una~
aolucién acuosa conteniendo un 2 % de la sal amdénica (grado
de salinigad, 95 %) de un copolimero del valor K dé 32 a8 ~
partit de 80 % de estiremo, 15 % de dcido metacrilico y 5'%

de metacrilonitrilo, y un 5 % en peso de dimetilaoetato;.El

papel amerillo-pardo’ asi encolado tiene una buens solidez'a
la tinta. . a

N O T A ,
_ Descr;ta suficientemente la naturaleza del inven-
to, as{ como la manera de realizarlo en la préctioq, debe -

, héc@rse constar que las disposiciones'anferiormente'indica; )
Adas,.aon susceptibles de modificaciones de detalle en cuan-
" to no alteren su principio fundamental, También se hace. -

constar que el invento corresponde a una Solicitud de Paten
te presentada en Alemania, con fecha 15 de Noviembre de =

1,973, bajo el mimero P 23 57 064.1, acogiéndose por-lo.tgg'

to a 165 beneficios que conceden los Oonvenios'Internacioqg_
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del refe-~

rido invento y por lo que se solicita Patente de Invencidén
por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA EL ENCOLA-
| DO SUPERPICIAL DE PAPEL; caracterizdndose por lo siguiente: -
: 18.- Procedimiento para el encolado superficial —~ -|-
de papel, empleando une solucidn de una sal soluble en agua
.2de un copolimero estat{stico que se compone de:

a) un 50 a 90 % en peso de cx—olefinas ocon 2 a’ 12
étomos de carbono,

-~

b) un 10. Q 50 % en peso de écido aorilico y/d me-
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’ bésicos, polimerizables como comondmeros caracteriaticoa, y
. que- tiene un valor K de 20 a 40; caracterizado porque la ao,ﬁ@b

'compueato de fdrmula general

. - -.-‘ ..' o ) l
.”;"°’.",‘.?R~a1'gn4fica un grupo alquilo, arilo § Rl\N ¥ 31

R,

:presente Memorla.

", ©) hasta un 30 % en peso de otros compuestos no'= -
.-

1ucidn.contiene ‘adicionalumente un 0,1 a 20 % en peao de un™

q

R-CO-N<:l

i

Ré”’/’

25.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ot~

Araoterizado porgque a la solucidén se adicionan sales de Al- '

-III 6 Fa«III. » .
3’ - Procedimiento para el encolado euperficial -
de papel, tal ¥y como queda susiancialmente descrito en la -

_;Bsta Memoria consta de 15 hojas escrites a mdqui-
na por una sola cara,

Medrid {4 OV, 197 |
BASE AKTIENGESELLSCHA.FT. "

OMEZ ACEBD Y hwiEX
p Firmado Lo Fornbndox
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