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RESUNMEN DE L4 INVENCICON

Esta invencién proporciona composiciones para el trat .

tamiento de materiales celuldsicos y‘en especial para encolar
‘papel o impermeabilizar textiles con un agente reactivo. El
| agente reactivo e§ una imida ciclica sustitulda con un gru-
ﬁo hidréfobo alifdtico y N-sustiitulda con un grupc captador

de electrones, Preferiblemente, la composicidén contiene una

iimida ciclica no aromdtica N-sustituida con un grupo acilo
e cadena larga, v.g. N-estearoil-4-ciclchexen-1,2-dicarbo-
vimida., Ias emulsiones acuosas de lag imidas preferiblemente

ontienen un auxiliar de retencién tz2l como acrilamidas y

Peden ger utilizadas muy adecuadamente para encolsr una puld

pa acuosa de papel incluso bajo condiciones alcalinas suaves,

COMPENDIO DE IA INVENCION

Esta invencidn se refiere al tratamiento de materialg

celuldzicos, mds especificamente a2l encolado del papel y a lg

impermeabilizacidn de textiles y a la provisidén de agentes
para ello,

Hasta ahora se ha admitido que los métodos de trata-
miento de los materiales celulésicos, en los que el mabterial
Se trata con un agente con el que puede ser combinado quinmi-
camente, podrian ofrecer Ventajas notables sob;e los procedi-
miéntos en los que el agente de tratamiento queda fijado por

atracciones puramente fisicas fales como las fuerzas de Van

der Waals., Por consiguiente, se han presentado varias propueg

tas que implican el uso'de compuestos quimicos que contienen
un grupo reactivo capaz de reaccionar con los grupos hidroxi-
lo celulébasicos. Ahora hemos descubierto que uno de estos gru-
pos reactivos son las imidas ciclicas N-sustitufdas con un

grupo captador de electrones. Para encolar o impermeabilizar,
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| ca sustituida con un grupo hidréfobo alifdtico y Nesustitui-

la imida efclica también debe estar sustitufda con un grupo
hidréfobo. .

De acuerdo coﬁ ﬁn aspecto de ésta inveﬁcién, se pro-
porciona un procedimiento para el tratamiento de materiales
celuldsicos que comprende la cperacidén de poner en contacto

el material celuldsico con una dispersidn de una imide cifcli~

icientemente alta para que se produzez la reaccidn con el ma

terial celuldsico. . -
En'ciertas realizaciones de la invencidn, la imida cf

}ica}suséituida puede ser represeniada por la férmuls ge-

neral: . h . Y - -

donde R representa un di—radigal que compieta un anillo de im
da de 6 o preferiblemente 5 miembros, X representa un grupo
captador de slectrones e Y representa un radical alifdtico
hidréfobo, Se sobreéntiende que X e Y pueden formar un solo
sustituyente en el dtomo de hitrdgeno, es decir, formar
> NX-T. |

Convenientemente, R puede ser un di-radical dimeti-
leno o triﬁetileno, opcionalmente sustitufdo con uno o mds
radicales alifdticos. Los radicales alifdticos pueden combi-
narse con log dtomos de carbono del dimetileno o del trimetid
leno para completar un anillo, gque puede ser carbooiélico.
Adecuademente, R puéde estar constitufdo por un anillo de 6

miembros como ciclohexano o ciclohexeno o uno de estos di-ra-

Fa con un grupo captador de electrones, a una temperatura su-

¥
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'debe estar colocado de manera que sea capaz de captar los

dlcales puenteado a través de las p03301ones 3 6 con un grupo'

metileno o un dtomo de origeno. R, cuando es un anillo o cuan
do no lo es, puede estar etlléhlcamen%e insaturado y puede
estar sustituido con uno o mds grupos alifdticos hidréfobos.‘
Aunque R puede comprender un anillo aromdtico, opcisnalmenfe
adecuadamente sustituldo, hemos éonseguido mejores resulta-
dos cuando R no es aromdtico. Por lo tanto, de acuerdo con un
aspecto preferido de la invencidn, las imidas ciclicas tueden
ser representadas por la férmule general anterior donde R no
es gromético ¥ X e Y son los definidos anteriormente.

Debe entenderse gue el grupo captador de electrones

electrones del 4tomo de nltrégeno de la imida chllca. T{pi-
camente, el grupo captador de electrones puede ser un gfupo
carbonilo adyacente al dtomo de nitrégeno., ﬁreferiblemente,
el grupo carbonilo enlaza la imida cfclica al grupo alifdti-
co hidréfobo. o

Asi, de acuerdo con un aspecto varticular de la in-
venci&n, se proporcionan N-acil-imidas ciclicas que contienen
un grupo alifdtico hidréfqbo, sspecialmenfe imidas ciclicas
no aromdticas.

Adecuadamente, el grupe hidréfobo alifdtico puede
sér un grupo hidreecarburo. la hidrofobicidad dél grupo aliféd-
tico depende en alto grado del nlmero de dtomos de carbono eq
una cadena individual del grupo y cuanto mayor sea el ntmero
mayor es la hidrofqbicidad hasta unos 22 dtomos de carbono.
ELl némero de dtomos de carbons es adecuademente ae 12 como _
minimo, ventajosamente de 16 como minimo y todavia mejor de
hasta unos 26.

Adungue el dtomo de nitrdgeno puede estar sustituldo

i
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‘leon grupos acilo de cadena corta tales como acetilo, el grupo

lacilo contiene preferiblemente ung cadena larga de 12 dtomos

‘dicarboximida y 4-ciclohexen-1,2-dicarboximida, donde éada

lfquido orgdnico no reactivo, EL término "liguido orgdnico no

.que los hidrocarburos, halocarburos o halohidrocarburos, co-

de carbono como minimo, .En especial; el gruvo acilo es palmi-
toilé, estearof{le o behenoflo, o sus contrapartidas que estdn
insaturadas, por ejemplo los derivados de los dcidos oleico
¥y iinoleico, porque estos grupos acilo son al mismo tiempo

captadores de electrones e hidréfobos.

las imidas ciclicas eminentemente adecuadas para comus

nicar repelencia al agua son la succinimida, ciclohexano-1,2-

N estd sustitufdo con un grupo estearoflo, palmitoilo o behe-
noflo y otras imidas ciclicas adecuadas son la glutarimida y
la 3,6—endoxo—4-ciclohexen-1,2-dicafboximida similarmente

N-sustitufdas., Cualquiera de las imidas cic%icaé mencionadas
puede estar sustitulda con un grupo alquilo de Cqa grupos de

cadena larga, como palmitilo o estearilo,

El término "dispersidén' se utiliza aqul para referir-
se a las soluciones en liquidos orgdnicos compatibles y a.las

emulaiones acuosas.

T Las composiciones para el tratamiento del material

celuldsico pueden ser preparadas disolviendo la imida en un

reactivo" indica que se selecciona un liquido orgédnico que no
es reactivo frente a la imida ni frente al material celulési-
co, BEste liquido estd exento de grupos hidroxilo y amino, de-

menera que el metanol, por ejemplo, no es adecuado mientras

mo benceno, tolueno, diclorometano o tetracloruro de carbono
Y los ésteres y cetonas alifdticos, son adecundos. Ios 1lfqui-

dos preferidos tienen un punto de ebullicidn inferior a unos
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polielectrolito catidnico o es anidnico o no ibnico. Adecua~-

150°C y todavia mejor inferior a 10000, de manera que lz sepa-
racién del material celuldsico por evaporacidén resulte mds
fdcil y requiera menos energia. |

Ias coﬁposiciones, especialmente formuladas paia el
encolado de une pasts acuosad de papel, pero que tamBién.pug
den ser utilizadas para tratar otros materiales celuldsicos,
pueden ser preparadas emulsionando las imidas clelicas aqui
descritas con agua. Convenientemente, la emulsidén también pue

de contener un auxiliar de retencién, que es habitualmente un

damente, la relacidén ponderal entre la cantidad total de auxit

liar de rétenci&n a imida estd comprendida aproximadamente en:
tre 2:1 y 1:50 y preferiblemente en%re 2:1 y'1:20. Los auxi-
liares de retencidn adecuados son los polimeros'orgénivos ca-
tidnleos descritos en la memoria de patente 1nglesa mimero
1. 274 654, en especial los almidones catidnicos allf citados,
y también las poliacrilamidas, opcionalmente copollmerlzadas
con sales aminicas insaturadas y poliamidas en genersl, inclufl
dasg las poliamidas-poliaminasxy las polietilenriminas vy los
condensados con epiclorhidrina de cada una de ellas, Se cree
que estos auxiliares de.retencién, aunque no reaccionan quimif
camente con los materialeé celuldsicos propiamenfe dichos,
acfdan de manera que la imida ciclica enﬁra.en‘intimo contac~
to con el material, de forma que la cantidad de imida reque-
rida para comseguir un cierto grado de ‘encolado des01ende in-
c¢luso hasta alrededor de lz mitad de la cantldad requerlda e
ausencia del auxiliar de retencidn. ‘ -
' Ia emulsién acuosa puede contener un agente eﬁulsio—
nante en unz relacién ponderal con respecto a la imida'cicli—

ca comprendida entre.1:1.y 1:50 y preferiblemente entre 1:2
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A contener cargas o pigmentos tales como arcillas, por ejemplo

1:50, Los agentes emulsionantes adecuados estdn descritfos en
1a éolicitud ae patente alemana 2.307.512 (Iaporte Indus-
tries) en el pdrrafo que une las pégs; 6y 7 de la memoriayla
informacién contenida allf se aplica expresaﬁente a eéta me~
moria. _

Uno de los efectos del aumento de la concentracidn del
agente de encolado, del‘auxiliar'de retencidn y/o del.agente
emulsionante, es aumentar la viscosidad de la emulsidn, Evi-
dentemente, para reducir al minimo los costes de almacenamien
to y.tranéporté, la concentracidn de la emulsién debe séf lo
méds alta posible y, en la prédetica, ‘debe estar equilib;ada coﬂ
los inconvenientes de una mayor viscosidad y por lo %anio de
unas peores propiledades de fluidez. En general, la emﬁléidn
acuosa contiene de 1 a 10 % en peso de agente de encoladc, de
0 %a 5 % en peso de agente emulsionante y de 0,03 % a 10 %
en peso de suxiliar de retencién, estando seleccionadas las
relaciones*pondenales de cola-a agente emulsionante y auxi-
liar de retencién de manera que satisfagan laé relaciones an-
teriormente descritas. ‘

Adecuadamente, el material celuldsico puede contener
célulosa o celulosa regenerada, tal como algodén, linoro ra-
yén o mezclas de los mismos o, t{picamente, papel. Ventajosa=-
menfe,.el papel puede estar en forma de pasta acuosa de papel
que adecuadamente puede haber sido producida por cualquier
procedimiento convenci9nal, por ejemplo pulpaAmecénica, pul-
pa- semiquimica o pulpa quimica. E1 papel o la pulpa pueden

estar blanqueados, semiblanqueados o sin blanquear y pueden.-

caolin, carbonato cdlcico, didxido de titanio u éxidos de

cinc, Normalmente, la pasta acuosa de papel se pone en contag
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.minas o rollos secos _puede ser fratado por cpalquier procedi~-

to con la cola en forma de emulsién acuosa. Los auxiliares
de retencidn como las poliamidas o las poliacrilamidas ﬁueden
ser agregadas a la pulpé independientemente de la emulsién y
preferiblemente después no se someten a un intenso efecto de
cizallamienfo. Venta josamente, las emulsiones pueden ponerse
en contacto con la pulpa bajo condiciones qué oscilan dexzde
moderadamente dcidas a neuiras y ligeramente alcelinas. es
Fecir,'desde pH 4 a 10 aproximadamente. Preferiblemente se em
lea un pH de 7 a 9 para permitir el empleo de cargas ccmo
cﬁrbonatoicélcicé y evitar JJas‘propiedades inferiores de en-
Jecimlento ¥y resistencia que suele mostrar el papel produ-
do en condiciones 4cidas,

" Adecuadamente, el material celuldsico en forma &e 1d~
miento convencional utilizado. para 1mprennar los materiales
fibrosos. Asi las hojas o rollos secos de papel u otro mate—
rial celuldslco, como tejidos textiles, pueden pasar por un
bafio que contiene una solucibn de la imida ciciica en un di-
solvente orgdnico compatible, como se describe mds adelante.
La qoncentracidn de la imida ciclica en la solucidn y la can-
tidad de solucién abéorbida por el substrato gobiernan el ni-
vel de adicién de la imida ciclica al substrato; una gran pro;
porcién de la imida cfclica reacciona realmente con la celu-
losa.AAlternaiivamente, el bafio puede contener una emulsidn
acuosa de la imida cielica. Ia cantidad de la composicidn ab-
sorbida por las hojas o follos.puedevser controlada por méio~
dos convencionales tales como el uso de rodillos exprimidores

tros métodos adecundos de im regnacidn son los de brocha,
pulverizecién y recubrimiento a rodiilo,

& Despuds del contacto ecntre las composiciones que con-

M—
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tienen la imida ciclica y el material celuldsico, se seca el
material, Ia- temperatura de la fasg de secado se selecciona
de maneia que no perjudique al materiai, pero tipicamente es
superior a unos 5000; por ejemplo, frecuentemente el papel se
geca g unos 70—120°C Y los textiles a unos 100-15000. Preferi
blemente, la dispersidn se utiliza en unz cantidad tal y a
contentraciones tales que el textil impermeabilizéd& o el pa-
pel encolado, .cuando egtén secos; contienen el porcentajé en
peso minimo de imida cfclica, para conseguir una impe;meabili-
zac;dn o un encolado tan eficaz como sea necesario,

Uno. de los efectos de la variacién del di-radical R
en la imida cfclica es la variacidén del periodo de tiempo en
que puede ser almacenada la emulsién sin que se produzca una
pérdida significativa o excesiva de su capacidad para encolar.
la maleimida y.las imidas ciclicas etilénicamente insaturadas
similares preferiblemente no deben ser empleadas en emulsiones-
acuosas po}que pierden su capacidad de encolado demasiado ri-~
pidamente. En ciertos aspectos de esta invencién, se propor-
ciona una eﬁulsién acuosa que contiene succinimida o imidas.
similafes‘en las que el grupo dimetileno ha sido.sustitﬁido
por un anillo de 6 miembros, N-aciladas con un grupo hidréfo-
bo, que pueden ser élmacenadas durante varios meses, que requig
ren solo pequefias cantidades de imida ciclica del orden del
0,3 % o menos para conseguir un encolado adecuado del papel -
¥y que son cépaces de encolar asi con rapidez razonable a una
temperat;ra no superior a 110°C.'

Se cree que lus imidas Ciclicasvson capaces de reac-
cionar con la celulosa, =~iempre que se provean condiciones sut
ficientemente forzantes. Para reaccibna; a una temperatura

inferior a 150°C, es decir, por debajoc de la temperatura mdxi
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ma a la cual nofmalmente se secan los textiles, creemos que
es necesario que el anillo de imida sea activado. Esto puede
conseguirse sustituyendo el anillo de imida en el dtomo de
nifrégeno con un grupo captador de electrones tal como un
grupo ‘acilo. Se cree que el efecto puede ser potenciado intro
duciendo una tensién en el anillo de imide, como por ejemplo
en la 4-ciclohexen~1,2-dicarboximida N-sustitufda. Ia acti-
vacidn de las imidas ciclicas para la reaccidn con la celulo-
sa también dard lugar, segin se cree, a una activacidu frente
a la. reaccién con el agua. Una activacién .excesiva, como en lg
maleimida y en las imidas ciclicas similares, puede dar lugar
a emqlsioh;s acuosas de poca estabilidad pero debe entenderse

que estas imidas pueden seér aplicadas con éxito a partir de

una solucién en liquidos orgdnicos no reactivos.,

Por lo menos algunas de las imidas ciclicas N-aciia~-
das pueden;ser preparadas giguiendo el_gétodo general descri-
to p&r Rothman, Serota y Swern en el volumen 29 del Journal
of Organic Chemistry; pags. 6@6 a 650, publicado en Marzo de
1964 ¢ introduciendo variacioﬁes apropiadas en las sustancias
reaccionéntes. En pocas palabras, el método supone 1a fusidn
de una imida cfclica seleccionada con un éste: endlico ade-
cuado, por ejemplo la fusién de succinimida con, estearato de
iésﬁrOpenilo para formar N-estearoilsuccinimida. la prepara-
cién de ciertas imidas ciclicas N-lauroflicas y H;éstearoili—
cas estd deécrita en el trabajo de Rothman pero no se cita
ninguna aplicacidn en la que puedan sef utilizadas.

Hemos encontrado un procedimiento nvevo o mejorado --
para la preparacidén de una imide ciclica N—aciléda que com=
prends las opersciunes de hacer reaccionar una imida clclica

con un cloruro de acilo de cadenz larga y una amina terciaria
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en soluciédn, a temperatura elévada, ¥y recﬁperar la imida cf-
‘clica N-acilada de cadena larga obtenida. Como subproducto
se foma el hidrocloruro de amina terciaria.

Un disolvente preferido es el que disuelve é la sus-
tancia reaccionante y a la imida c¢ciclica N-acilads pero no
disuelve.al hidrocloruro de amina terciaria. Este‘discivehte
\preferido es el dicloropropano., La amina terciarig.puede ser
‘convenientemente la trietilamina. la reaccién puede llevarse

cabo convenientemehte a2 una ‘temperatura comﬁrendida entre

¥ 10000; preferiblemente entre 4d y 60°¢, durante la preci—'
piitacién del hidrocloruro de amina tereiaria, que,generélmen—
t\ dura alrededor de 10 minutos después de la adicién de todo
el cloruro de acilo y.la solucidn de filtracién se mantiene
preferiblemente a la temperatura de reaccidq. El precipitado
puede ser lavado bien utilizando disolvente liméio, es decir,
dicloropropano. Ia imida ciclica N-acilada puede ser recupersg
da conven{entemente por evaporacién, empleando, por ejemplo,
un evaporador rotatorio y purificada por recristalizacidén del
residuo en acetons o &ter de petréleo 60-80°C. Ias imidas ci-
clicas N-aciladas de cadena larga pueden ser preparadas por
este procedimiento, siendo tipica le preparacidn de N-estea-
roil-4-ciclohexen-1,2-dicarboximida.
Por consiguientie, eXcepté lo descrito en el citado
trabajo de Rothman y colaboradores; de acuerdo con otro aspec
to de esta invencién, se proporcionan imidas giclicas susti-
tufdas con un grupo hidréfobo alifético y N-sustitufdas con
un grupo captador de electrones., En otro aspecto de la inven-
cién, también se proporcionan composiciones que comprenden
una emulsién acuosa de imidas ciclicas sustitufdzs con un

grups hidréfobo alifdtico y N-sustitufdas con un grupo capta-
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| dor de electrones.

| sustitufdas aqui descritas pueden ser utilizadas para recu-

 de 1a pulpa Mavis British Standard (vendido por H.E. Messmer

prueba, en la que el agua ha sido previaﬁente ajustada al pH

12

También resultard evidente que las imidas ciclicas

brir o encolar materiales que carecen de grup&s reactivos'y =
bYajo tales circunstancias que el material puede ser convertids
en repélenﬁe al agua de forma anélogg a la utilizada con los
agentes de recubrimiento no reactivos tales como ceras, alco=-
holes alifdticos céreos o aminas con un peso molecular de 150
aproximadamente o méds. _

Ahora serdn descritas con mds detalle, a tftulo de
ejemplos, diversas realizaciones de esta invencién.

Eﬁ cada uno de los Ejemplos 1 a 5;-e1 material selu-
1ésico que ha de ser tratado‘(encolédo) comprende hojas de

prueba de papel, fabricadas en un aparato para la evaluacién

en Londreﬁ), a partir de una pulpa de sulfito blanqueada ba-
fida hasta un refinado de 35° medido en el ensayo Schopper
Riegler. Se desintégran durante 1800 revoluciones 2 litros
de pulpa con una consistenciavdel 0,6 %y el pH geseadb, se
afinde la gola y la pﬁlpa se deéintegra durante otras 1800 re-
voluciones. Cuando se utilize un auxiliar de retencidn disiip
to de ‘un almidén catidnico, se suman 250 revoluciones del
deéintegrador despuds de la adicién de la cola y se contintda
desintegrando durante otras 1550 revoluciones. Después del pg
riodo de desintegracidn, se transfieren unas partes alicuotas

de 200 ml de pulpa & la mdquina de fabricacidn de hojas de

deseado. Después se preparan las hojas utilizando el procedi~
miento habitual y se secan y'curan calentando en un secadero

de tambor rotatorio durante 2,5 minutos u 8,75 minutos cada
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| una, a una temperatura de 110°0, salvo indicacidn en conira-

_te caso un miﬁuto, ¥y el resultado se expresa en gramos de

-13 -

rio, Al cabo de media hora, cuéndo las hojas estdn acondicio-
‘nadas bajo las condiciones normaliéadés ae‘zo°q y 65 % de

humedad relativa, se ensaya el encolado de las hojas utili-
zando el ensayo Cobb. En el ensayo Cobb; las hojas se ponen

en contacto con agua durante un periodo seleccionado, en es-

agua absorbidos por metro cuadrado de papel, Evidentemente,
cuanto menor ses este valor, mds efiqu ha, sido el encolado.
El témino "nivel de adicidén® utilizado en las tablas estd
dado por la férmuls VQ/W, donde V es elhvolumen de emulsién o
solucidn ﬁtilizado, en litros, ¢ es la concentracifén eu g/l
de imida ciclica y W es el peso en éramos de fibra (secada
en estufa) en el papel o pulpa encélados. Ie cantidad de co-
la en el papel secado en estufa en generaliseré mency que el
nivel adicional cuando se emplean emulsiones acuosaé; débido
e uwna reténciéﬁ incomplets de la cola,

En los ejemplos, las ‘¢ ifras.dadas pafa los auxiliares|

de retencién distintos del almidén catidnico son los porcenta

jes en peso de ingrediente activo afiadido, basado sobre el pe
go de fibfa en el papel secado en estufa, y para el almiddn
catibnico es el porcentajeAen peso de la composicidén de almi~
dén sobre la misma base.

En el Ejemplo 1 la Emulsién B y en el Ejemplo 4 las
Scluciopes SA y SB estdn presentes a titulo cbmparativo solg~
mente., Ias emulsiones y soluciones restantes en los ejemplos
perienecen a la preéente invencidén,

" RIEMPIO 1

Se preparan las emulsiones A a AA utilizando el siguiep

te método general. Primero se disuelven la cola y los agentes
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emulsionantes en 15 ml de acetora seca, que a continuscidn -

midén catiénico utilizando un emulgenfe vendido por Kinnematl
ca GmbH bajo el nombre comercial de Polytron PI 2000,‘an1—
quier otro auxiliar de retencidn se afiade aespuéé de haber
cbmpletado la emulsificacidn con agua o almidén; por ajamplo
agitando durante 2 minutos como'minimo.

Se utilizan varios producios comercigles como auiilia—
fe$ de’retencidn o agentes emulsionantes en las emulsiones,
por comodiﬂad. Evidentementg; estos productos pueden ser sus-
tituidos por otros productos que caen dentro de las clases gg
'ﬁerales dé compuestos descritas anteriormente. Ios agentes |
sorbitano y monopalmitato de polioxietilen(gb)s&rbitano, ven-
didos por Honéywill Atlaé Limited bajo los‘nombres comercis-—
les de,;respectivamente Span 40 y Tween 40, El agenie emulsic
nante E3 era un condemsado de amina grasa de coco con 6xido
de etileno, vendido por Iankro Chemicals Limited bajo el nom-
bre comercial de Ethylan IC, El agente emulsionante E4 era
bromuro de cetilpiridinio.- El auxiliar de retencidn R1 era
unz solucidn acuosa al 50 % en peso de un condensado de re-
sipa catidnica ¥y amida, base y formaldehide, vendido por
I.C.I. Limited bajo el nombre comercial de Perminal FC-P, El
suxiliar de retencién R2 era uma solucién acuosa al 23 % en
peso de un.%uxiliar de retencién'catiénico vepdidolpor d.
Crosfield and Sons bajo'el nombre comercial de Primex.

El auxiliar de retencién R3 era un almiddén de maiz --
éménico cuaternario catidnico, vendido por Corn Products
Limited bajo el nombre comercial de Q Tac. . |

El auxiliar de retencién R4 era una solucidn al 28 %

se mezcla con 50 ml de agua o 50 nl de una solucidn de un al-

emulsionantes E1 y E2 fueron respeciivamente monopaimitaio del .
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{ 1y2«dicarbpximida,

A 1,1 = - 4:5
B =~ - 1971 -
¢ - 1,1 -

D 1 - | = ... 338
E 1;1 . | : A . 333
A .

G 1,1 : " 313
¥ 1,1 '
I 1,1 ‘

15 -

en peso de un polielectrolito catiénico nitrogenado vendido
‘por Stockhausen bajo el nombre comerc;al.Stockhauéen K225F1L,

El éuxiliar de retencidén R5 era una solucidn al 10 %
en peso de una poliamida modificada con epiclorhidrinz vendi-
da pof Hercules Powder Co.; Delaware, bajo el nombre comercial
de Kymene 557. ‘

El auxiliar de retencidén R6 era un polimero ceticnico

P

nitrogenado sélido del tipo polielectrolitico vendido por
Allied Colloids bajo el nombre comercial de Percol 292.
Ias colas constitufdas por imidas ciclicas eran las
siguientes:i N
51, N-estearoil-sucecinimida; 32, N}estearoil-glutarimi-.
da; 83, N-acetil-hexadecilsucecinimida (imida comparativa); sS4,
S5, S6 y 57, respectivemente, N-lauroil, N-miristoil, N-palmi-

toil y N-behenoil-succinimide y S8, N-estearoil-4-ciclohexen-

Los componentes de 1gs‘emulsiones A a A4 estdn resu-
midos en la ?abla I y la capacidad de encolado de las emulsip-
nes viene dada en la Tabla II.

TABLA I
31 52 33 54 55 36 57 S8 pH
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TABIA I (conbinwacidn)

S1 2 53 S4 85 S6 57 S8  pH.
1,1
1,1
1,1
1,1
11
1,1
1,1
1,1 '
) 141
ST 1,1
s 1,1
1,1 . B
1,1
11
i 1,1
1,1
1,1
E1 F2 Fy B _R1_ R R} R4 B5 R6
0,02 0,03 - - 0,55
- - o1 0,55
;02 0,03 - - 0,55
0,08 0,12 - 0,1 0,55
0;2 :0;3 - - 0?55‘
0,02 0,03 - = 0,55
0,2 0,3 - - | 0.55
0,6 0,3 - - 0,03 = 0,55
6,2 0,3 - - - 0,02 0,55
0,2 0,3 -~ - - 0,55 0,01
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- TABIA I (continuacién)

R6

E1 B2 E3 B4 R1 R2 R3 R4 RS
K 02 0,53 ‘ 0,55 0,02
1 0,2 0,3 0,55 0,03
;ﬁ 0,2 0,3 0,55 0,04
\k 0,2 0,3 0,55 0,05
% 02 0,3 0,03
Y 0,2 0,3 0,05
;x 0;2 0,3 0,07
5| 0,2 0;3 ) 0;55
0,2 0,3 10,55
ulo2 0,3 0,55
vV 0,2 0,3 0,55
W 0,2 0,3 0,55 .
X 0;2 0;3 ' 0;55 0,11
Y 0;2 0,3 0,03 0,55 ,
Z 0,2 0,3 0,55 0,03
ha 0,2 0,3 £ 0,55 0,03
TABIA 1T , .
Valor Cobb, " Valor Cobb;
Brilsitn ahteite. siemen  smeitn e tonl
. 0,18 32 0,19 27
0,29 26 0,30 25
A 0,40 21 0,41 19
0,58 20 0;57_ 18
0,14 70 0,19 65
B 0,24 80 0,25 7
0,37 64 0,37 53
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TABLA II (continuacidn)
Valor Cobb,

Valor Cobb,

: secado 2,5 Nivel de secado 8,75
Emulsidn adicidn minutos adicidn minutos
0,30 80- 0,30 45
¢ 0,46 60 0,46 30

0,54 65 0,60 27
0,16 73 0,17 45

D 0,25 26 0,28 25
0,31 24 0,32 22
10,09 T4 0,09 64
0,17 -70. 0,18 64

E 0,28 .26 0,28 30
0,32 23 0,36 " 20
0,47 23 0,47 20
0,2 32 0,2 2{

. 0,3 26 0,3 25

: 0,4 21 0,4 19

0,5 20 0,5 18
0,18 26 0,17 21

H- 0,26 21 0,26 20
0,31 19 0,36 16
0,1 .53 0,1

S 0,19 33 0,19 22
0,32 20 0,32 19

' 5 0:09 47.
0,19 25
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- PABIA II (continuacién)

Valor Cobb,

‘Nivel de

Valor Cobb,

-Nivel de secado 2,5 secado 8,75
Emulsidn adicién minutos adicidn minutos
J’ .
0,26 21,
0,38 21,
0,12 .37
X 0,20 18
0,31 18
0,11 21
I 0,20 18 .
0,32 o7
0,05 59
M . . . .
0,09 22
0,05 42
N : "
0,10 21
0,05 70 0,05 65
v . 0,09" " 64 0,10 43
0,20 21 0,20 19
0,27 19 0,27 18
0,05 &7 0,04 , 61
Q . 0,12 28 AT o4
0,20 .20 0,20 18
0,05 61 0,05 52
. R 0,10 24 0,10 22
0,19 20 0,20 18
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P décuple de las concentraciones de los emulgentes se consigue
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 PABLA 1T (conthua016n)
Valor Conb, Valor Cobb,

Nivel de gecado 2,5 Nivel de secado 8,75
Emulsién adicién minutos adicidn minutos
: secado 2,5
i , ‘minutos
X 0,075 38 '
0,09 22
¥ 0,042 - T4 - 0,045 72
0,085. . 33 0,09 32
i 0,043 57 0,045 . 55
Zz o 70,079 23 . 0,08 .. 23
. 0,15 AT - 0,166 . 18
0,044 . 63 . 0,046 . 60
AA . . .
- 0,09 20 0,095 16

En 1lg Tabla III, los valores Cobb indicados se consiguig

ron despuds de haber secado las hojas de prueba durante 2,5 mi

nutos a 110°C. X

ZABIA IIT
Valores Cobb después de secar durante 2 5 mi~-
aticion N S SR
. 0,2 65 - 57 49 - 54
0,25 65 - s 3 32
0,3 ' 65- 80 45 25 . .
0,35 65 - 33 22 21
0,4 & 10 24. - -

Zn la Tabla IT puede advertirse que sobre un intervalo

un encolado adecuado mediante la N;estearoilsuccinimida'y que

el encolado mejora a medida que se aumenta la concentracién.
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la correspondiente glutarimide sustituida pero que puede pro-

feje un periodo suficiente de curado/secado.

| .
Ia ventaja de los auxiliares de retencidn puede observarse

comparando los resultados de las emulsiones J a N y de las

emulsiones P a Q.

Utilizando J a N, les resultados indican c¢laramente que

medida que auvmenta la cantidad del segundo auxiliar, mien-
afas se mantienen iguales los oiros constituyentes de la eﬁu;
:ﬁdn, el porcenﬁaje en peso del nivel de adicidn requerido pa-
ra obtener un nivel seleccionado de encolado cae, por ejemplo,
d‘sde alrededor de 0,26 % utilizando J hasta 0,10 % utilizan-
do, N, dando todos ‘ellos un valor Cobb de 21. Utilizando P a R,
la tendencid es algo menos clara pero comparando un ni\.re1 de
ad cidn de O 09/0 10 % para P y R aparecen unos resultados
Cobb de 64 y 45 para P pero de 24 y 22 para R, es decir, R es-
t4 préximo a un encolado total mientras que P,toéavia no ha
alcanzado ni siquiera la mitad del encolado.

‘Compapando los resultados obtenidos utilizando emulsio-
nes B con los obtenidos utilizando cualquier otra de las emul-
siones A y O & R, puede observarse que el encolado conseguido
con la N-acetilhexadeécilsuceinimida es muy malo ¥ que no mejo-
ra significativamente cuando la ebapa de curado/secado es de
8 75 minutos. Por lo tanto, la cola de succinimida en la que
el acilo es solamente de cadena corta, vero el anillo lleva el

grupo hidrdfobo, es mucho pesr que lz succinimida N-acilada en

la que el grupo acilo contiene el grupo hidréfobo,

C con los obtenidos empleando la emulsién A y D a R, puede ob=-

servarse que la succinimida sustitufda es una cola mejor que

ducirse el enculade empleando la glutarimids siempre que se

Comparando los resultados obtenidos empleando la emulsiéh




. ae

PRSP

10

- 18

20

28

30

22

rDé los rcgul%ados dados en la Tabla II se deduce que el
encolado'mejdfa considerabiemente a medida que aumeﬁﬁé la lon
gitud.dgl grupo hidréfébo desde 014 (miristoflo) hasta Cig
(palmitoilo) y que la mejora se va dispersando desde Cyg
(estearoflo) hasta Csg (behenoilo), '
También se observa que los resultados obtenidos eﬁpleag
do N-estearoil~4-ciclohexen—1,E—Gicarboxiﬁida pueden comparar
se- favorablemente con los de todaé las otfas imldas ciclicas
probadas en el Ejemplo 1 que encolan haste obtener—un valor
Cobb de 20 aproximadamente con niveles de adicidn“debo;é? %
a 0;16'%'e§fpeso. :
. ETENPIO 2
En este ejemplo se'énsayé-la estabilidad en almacena-
mieﬁto de la emulsién G y los ¥esultados se qncdéntran en la
Tabla IV, El nivel de adicién se calcula sobre la base de la

concentracién original de N-estearoilsuccinimida en la emul-,
* -

sién.
TABIA IV
Edad de la emul-  Nivel de Valor Cob después de-secar
sién en dfas adicién durante 2,5 mingtos a 110¢
0 0,32 24
1 0,35 24
2 0,30 - 25
3 0,32 25
4 0,34 21’
5 i 0,38 - .23
10 0,41 ' 23
15 0,35 T 22
21 ‘ 0,31 . 23
25 ' 0,33 22
40 0,34 ' 22

42 0,42 , 19
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In la ?abla IV se observa que los resultados obtenidos
déntro de los limites dgl error experimental del ensayo Cobb
muestran que la capacidad de enéolado.de la emulsién no se ha
alterado marcadamente durante un almacenamiento de hasta 6 sed
manas., '

EJEMPLO 3

' Fn este e;emplo, 1la pulpa de papel se encola en nresen—
cia de carga de carbonato edlcico para determinar su comuat;-
bilidad con la cola de N-estearoilsuccinimida. Ie emuls;én
utilizada tlene los mismos componentes que la emuls16n A,
habiéndose aﬁadldo el auxiliar de retencién K225FL después de
la adicién de la cola y del carbonato y el pH en la mdquina
de las hojas de prueba es de 8. ’ -_ )

Iog resultados se encuentran en la Tabla V.

| TABIA V
' ’ 'Nivel de Zaéoilgﬁggéf Nivel de Xa%grmggzg’
CaCOy adicidén 2 1009C . . adicién t0s/1000C

10 % 0,16 3. 0,15 28
S 0,22 22 ‘0,25 - 21
0,30 20 0,32 19
5% 0,15 28 0,17 24
‘ 0;24 20 0,26 18
0;32 -7 0;31 "' 18

Los resultados de la Tabla V indican que la N-estearoil-
succinimida puede encolar con éxito en presencia de hasta un
1Q % de carbonmato cdleico y que este enc&lado todavia se pro-
duce rdpidamente. '

EJENPIO 4

En el Ejemplo 4 se ponen en contacto durante un minuto
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4 hojas de prﬁeba de papel, preparédas por el métedo general

antes descrito a excepcién de la adicidn de cola, con una so-

lucién de la cola en diclorometano. Ias hojas de prueba absor

-ben su propio peso de solucidn y, por sllo, se consigue va-

riar el nivel de adicién variando la concentracién de la solu
cién. Se deja que las hojas de prueba himedas pierdan ei.di—
solvente por evaporacidén y después se secan duranté el perio-
do de tiempo y en ia forma indicados en la Tabla VI, Eu ﬁna
serie de eXperi@entos, las hojas de prueba se secaron duran-—

te 2,5 minutos a 110°C en un secadero de tambor. Fn 1a:$egun«

da serie, sé secaron adicionalmente durante 10 minutos en una

astufa a 110°C. Ias hojas se acondicionaron después bajo las
mismas condiciones noﬁpalizadaé de 20°C y 65 % de humedad re-
lativa, durante 30 minutos y se determiné 1§.repélencia al
agua utilizando el ensayo Cobb., Ios resultados de los ensayos
se encuent{an en la Tabla VI, Los experimentos,con'hexadecil—
suceinimida (SA) Y N—metilhexadecilsucciﬁimida (SB) se inclu-

yen solamente con fines comparativos.

- TABLA ﬁI
Valores Cobb despuds de
: Nivel de secar en
Cola adicién Tambor  Tambor y estufa
Hexadecilsuceinimida 0,01 61 . 49
0,02 . 54 . 49
\ ’ : - .
0,03 57 . 49
SA - . :
0104 57 .50
N-metilhexadecilsuc- 0,01 ’ 59 | 60
cinimida : : : :
0,02 58 56

0,03 59 - 54

TR
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" PABLA VI (continuacién)

Valores Cobb después de

secar en
Nivel de
Cola adicién Tambor Tambor y estufa
5B o
- 0,04 58 - 44
N-acetilhexadecilsuc— 0,01 58 , "'58
cinimida ‘ S
- 0,02 55 52 -
. 0,03 53 ' 38
~3C .
: 0,04 51 - 23
N;estearoilsuqcinimida 0,005 60
. ' 0,01 34
0,02 27 -
' 0,03 24
Neegtearollglutarimida 0,005 60
» - 0,01 55
S 0,02 -
- SE -
0,03’ 52
N-estearoilftalimida 40,005 88
0,01 . 74
0,02 92
SF
0,03 84
N-estearoil-3,6-endo~ 0,01 &7
x0-4~ciclohexen~1,2- -
dicarboximida 0,02 28
0,03 22
SG
N-estearoilciclohexano- 0,01 38
1,2~dicarboxinida
, . 0,02 22
SH 0,03 22
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PABLA VI (continuaciénj
V Valores Cobb después de

secar en
Nivel de

Cola adicién  Tambor Tambor y estufa

N-estearoil=-4~ciclohexen=- 0,01 42
1y2~dicarboximida '
- 0,02 23
SI 0,03 20
EJEMPLO

En este ejemplo, se determina la estabilidad en alma-

descrito en el Ejemplo 1 y conteniendo 1,1 g de N-estearoil=
4—§icloheycﬁ—1'2-dicarboximida, 0,2 de emulgente E1, 0,3 g de
E2 y 0,55 g de E3 ¥ 11evada a 100 ml con agua. Ia emuLS*dn
tiene un oH de 5,2, ) auxlliar de retencién R5 (0,03 7 en

peso) se aflade a la pulpa de papel en el desintegrador.

TABIA VII
, S " Valor Cobb deépués de se-

Edad de la emul Nivel de car durante 265 minutos
sidn, dfas adicidén . _ a 110°C
0 0,093 22
14 . 0,085 21"
48 ' 0;09 - 23
80 ' 0;10 20
"102 0;10 29

_ 180 0,10 - 21

\' ETRIPLO 6 .

1

En ‘este ejemplo se preparan emulsiones empleando un ho-
mogeneizador de pistén de una sola fase A?V Manton Gauiin
Modelo 15M-8BA.

Ias emulsiones se preparan calentando durante 15 minutos;

a 90°C, 1 litro de agua que conbiene Go'é de almiddén catidbnicd
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L0 120 g de un condensado de polismida-poliamina-epiclorhidring

I Pabla VIII y después afladiendo a 9000'120 g de N-estearoil-

nombre comercial Cato 8 o -el auxiliar de retencién R3, Se pre-

la pulpa que se encuentra en el desintegrador.

- 27~

(denominado PAE) o 60 g de cada uno de elles, como indica la

4~ciclonexen=1,2-dicarboximida con intensa agitacién. Des-
pués la emulsidn cruda se homogeneiza a 2~3000 psi (140-?10
kg/cm ), ge diluye con agua fria para dar un producto gue cont
tiene 6 % en peso de cola y se enfria a la temperatura ambiend
te. Iz emulsién frifa se pasa después por un homogeneizador
hasta que ha alcanzado una viscosidad inferior a 150 centipoiq
ses, . ; | . o
Ia emulsidén contiene el auxiliar de retencién Rf, un al-

midén catiénico comereial de la Iaing National Itd. bajo el

para PAE por el método descrito en les Ejemplos 1 y2ade la
patente inglesa 865.%?7.

Se preparan unas hojas de prueba de papel y se.encolan
por el métd&o general descrito‘en los Ejemplos 1-a 5, fabricdy
dose el papel a partir del tipo de pulpa indiéado en la Tabla
VIII En cada experimento, excepto el gefialado con un asteris-

co, se afiade un 0,03 % en peso de auxiliar de retenclén R4 a

TABLA VIII :
— Valor Cobb después de
, secar a 110°C
Fmulsién con . Nivel de
teniendo Pulpa . adicidn 15 2,0 2,5 3,0
R7 PAE  BERGVIC 0,05 27 .25 23 22
RY o 0,075 26 24 24 24
R7 E 0 0,1 .23 21 22 22 -
R7 " 0,05 41 32 37 29
R3 n 0,05 69 55 59 39

PAE "o 0,05 31 26 26 25
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- TABIA VIII (continvacidn)

Valor Cobb desgués
de gecar a 110%C

Enulsién con S : Nivei de
teniendo — Pulpa adicién 1,5 2,0 2,5 3,0
R7 PAE  KAJAANI : 0;1 32 31 2523
R7 . " 04 34 26 25 23
R7 PAE  STORA 32 : 0,075 29 28 27 27
‘RY7 " 0;1 28 29 32 27
R7 °  KAUKAS ' 0,1 31 30 31 26
R7 PAEY MBEANICA 0,25 27 23 23" 22
R7 S 0,35 37 35 2423

En 1a Tebla VIII puede verse que el papel fabricado a
partir de una amplia gama‘Qe pulpaé de papel puede ser cncolas
do adecuadamente utilizando las composiciones de¢ esta inven-

cién. )
EJEMPLO 7

En este éjemplo se preparan emulsiones por el método deﬁ

erito en el Ejemplo 6., las relaciones ponderales dé'N;estearaﬂ_

4~ciclohexen~1,2-dicarboximida a auxiliar de la retencién R7
y PAE eran respectivamente de 2:1 y 1:1, excepto en los resul
tados seﬁglados co n;;;#f dbndgveran 1:1 3 2:1. Ias pulpés
acuosas de papei indicddas’en la Tabla IX fuerop después en-~
coiédas en una miquina de papel de planta piloto a pH 8 pro-
duciendo una hoja de 480 mm de anchura a una velocidad de

6,1 m/minuto, con un pesotbase de 60 g por m2. En todos los
experimentos, ée‘aﬁadi3'0,03 % en peso de auxiliar de reten—
cién R4 a la caja de mezcla del sistema de flujo de la mdqui-
na, siendo afiadida la emulsién cn el mismo punto pero a tra-
vés de uma- entradz distinta. Loé valores Cobb se midieron en

muestras tomadas en la bobina® de la mdquina de papel, a me-

|~
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‘misma, durante un periodo de 10 minutos y con agitacidn cons-

-en 300 ml de dicloropropano. Ia mezela se agita a 50°C duran-

29 _

dida que se producia el papel y luego después de un periodo

de 1 0 5 dfas de envejecimiento,

EQEEA—Lg Valor:Cobb después dd
un envejecimiento de
dfas
Emulsidn con Nivel de
teniendo Pulpa adicidn 0 1 -5
R7 "BERGVIC 0,15 24 29 . 20
' R7 PAE " 0,1 25 21 .19
RT PAE " 0,075 40 38 24
R7 KAJAANI 0,175 42 2T -
R7- PAEY " " 0,15 25 18 .16
R7 RPAE® ' 0,125 38 20 19
RT- STORA 32 0,075 21 26 . 27
PME 0w ‘ 0,1 24 23 20
PAE L 0,075 32 28 24
BT PAE n . 0,075 24 23 21
| EJRNPIO 8 |

»

Pregparacidn de N-estearoil-4~ciclohexen~1,2-dicarboximida

Ona solucidén de 151 g de 4—cicléhexen—1,2-dibarboximi—
da en 300 ml de trietilamina j 900 ml de dicloropropano se

mantiene a una temperatura de 50°C durante la adicién a la
tante, de una solucidn de 302,5 g de cloruro de estearoilo

te un periodo de 10 minutos mds, durante los cuales précipita
el hidrocldruro de trietilamina y despuds se filtra en calien-
te. El precipitado filtrado se 1ava entonces con pequefias
cantidades de dicloropropano caliente y las aguas de lavado-
se combinan con el filtrado, El disoivente de las aguas de
lavado y el filtrado combinados se evapora después en un eva-

porador rotatorio para dar N-estearoil-4-ciclohexen-1,2-di-
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carboximida sélida que se recristaliza en &ter de petrdleo
(60-802)

' En resumen, la Patente de Invencidn que se
soliqita deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1.~ Un procedimiento para modificar materia-
les celulébsicos aumentando su permeabilidad que comprende
las étapas de:

I) Formar una dispersidén de una imida cicli-
ca N-acilada sustitfiida con un grupo hidréfobo alifético
en un medio liquido mediante A) disolucidén de la imida ci-
clica en un disolvente orginicoale no es reactivo con la
imida cicliéa ¥ que tiene un punto de ebullicién inferior
a 1502 C o B) emulsionar la imida éiclica,~opcionalmente,
disuelta en el disolvente ofgénico, con agué.

II) Poner en contacto la dispersidn de la i-
mida ciclica con el material celuldsico permitiendo de es-
ta forma que el material celuldsico absorba por lo menos
algo de la imida ciclica.

II1) Separér, cuando se desee, el material
celulésico conteniendo imida ciclica de la fase liguida.
", IV) Secar el material celuldsico a una tempe
ratura de porilo menos 502 C hasta una temperatura por en-
cima de la cual se dafia el material celulésico, permitien-
do asi que la imida c¢iclica reaccione con los grupos hidro

xilos, celuldésicos y una quimicamente a los reactivos dan-

do como resultado una mayor impermeabilidad del material

celuldsico.
2.~ Un procedimiento segln la reivindicacidn

1, caracterizado porque la imida ciclica se representa por

i
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la férmula general:

donde R representa un di~-radical que compieta un anillo de
5 0 6 miembros y X-Y representa un grupo hidréfobo alifi-
tico acilo.

3.~ Un procedimiento seglin la réivindicacién
2, caracterizado porque R representa un di-radical dimeti-
leno, o un anillo carboxilico de 6 miembros opcilonalmente
no saturado etilenicamente. ' "

-~ 4,- Un procedimiento segin cualhuiefa de las
reivindicaciones anteriores caracterizado porque comprende
las étapas de:
9 | i) Emulsionar una imida ciclica N-sustituida
con un grupo hidréfobo alifatico acilo, opcionalménte di-
suelto en un disolvente orgénico no reactivo, con agua su-
ficiente como para obtener una emulsidn que c&ntiene de 1
a 10 % en peso de imida ciclica. '

ii) Mezclar profundamente la emulsidn acuosa
con una pasta de papel acﬁosa con un pH de 4 a 10 en un
aparato productor de papel, permitiendo de esta forma que
la pasta de papel absorba la imida ciclica y deje libre
una fase acuosa ‘de la imida ciclica?

iii) Separar la pasta dé papel de la fase a-
cunsa libre y

iv) Secar la pasta de papel a una tempera-

_tura de 500 a 1202 C, de esta manera, se forma papel que
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ha aumentado la imperméabilidad.

. 5.- Un procedimiento seghn la reivindicacidn
4, caracterizado porque'el pH de la pasta de papel acuosa
se ajusta a pH 7 a 9 antes de ser puesto en contacto con 14"
emulsién que contiene imida ciciica.

6.~ Un procedimiento segin cualquiera de las

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque.esté en
forma de emulsidn acuosa conteniendo un auxiliar de reten~
c¢ibén y opcionalmente un agente emulsionante.

| 7.- Un procedimiento segin la reivindicacidn

{
£ o

6, caracterizado porque el auxiliar de retencibn es catidni-
co y»pfeferiklemente estd presente en una relacibén ponderal
con respecto a la imida ciclica comprendida entre 2:1 a
1:50, . .

{ 8.- Un procedimiento segln lé reivindicaciér

o
7, caracterizado porgue el auxiliar de rebtencidn es una po-
liamida 0 una .poliacrilamida. ‘

' 9.~ Un procedimiento éegﬁn ia.reiviﬁdicacién
¥, caracterizado porque la p51iamida 0 la poliacrilamida se
agrega a la pasta de papel acubsa aparbe @eyla emulsidn
acuosa de la imida ciclica.

~ 10.- Un procedimiento segin la reivindicacior
9, caracterizado porgque 1é pasta de papel acuocsa no esta
sometida a un alto cizalleamiento despuds que la poliamida
o poliacrilamida ha sidé sgregada.
11.~ Un procedimiento seglin la reivindicacidy
6, caracterizado porque el agente emulsionante es un éster
de 4cido graso, una alcanclamida de Acido grasb, un . conden-
sado de 6xido de pglietileno o un copdensado de 4xido de pd-

lipropileno, preferiblamente presenie en une relacidn pondd-

sr—rer
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ral a la imida ciclica comprendida entre 1l:1 a 1:50.
12.- Un procedimiento segin las reivindicacig
nes 4, 5 o 6 caracterizado porque la amida ciclica es una

imida distinta de la maleimida.

13.~ Un procedimiento segin cualquiera de lag

reivindicaciones 1 a 3 o0 6 a 10 que comprende las étapas

de:

1) formar una dispersidén de una imida cicli-

ca N- sustituifda con un grupo hidréfobo alifdtico en un met

dio ligquido mediante A) disolucibén de la imida ciclica en

un disolvenée orgénico que no es reactivo con la imida ci~

clica y que tiene un punto de ebullicibén inferior a 1502 C

o B) emulsiopnar la imi&a ciclica opcionalmente disuelta en

el disolvente orgdnico, con agua.

i

' 11) impregnar el material celuldsico en for-

ma de 1émipa 0 rodillo con la dispersidn de la imida ciclic:

111) Separar del material celuldésico impreg-

nado cualquier exceso de fase liquida y

iv) secar el meierial celuldsico a una temped

ratura de por lo menos 502 C HP a una temperatura por enci

ma de la cual se dafla el material celuldsico.

14.~ Se reivindica por dltimo como objeto so-

bre el que ha de recaer la Patente de Invencidn que se so-
licita: UN PROCEDIMIENTO PARA MODIFICAR MATERIALES CELULO-
S1COS AUMENTANDO SU PERMEABILIDAD,
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Todo conforme queda descrito y reivindicado
en la presente memoria descriptiva que consta de treinta vy

cuatro paginas mecanografiadas

Madrid, 2C diciembre 1.974
BERNARDD UNGRIA
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