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jun coloide protector es posible preparar una cola muy esta-
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Esta invencidén se refiere a un método parza la pre-
paracién de dispersiones acucsas de colofonia reforzada, a
lag dispersiones acuosas asf preparadas, y a su emples sa la
fabricacidén de productos de papel eacolado,

El encolado interno del papel con colofonla ha 8l
do estudiado por Casey, en Pulp and Paper, Segunda Edicidn,
Volumen II: Fabricacién del Papel, Capitulo XIII, pégluas
1043-66, a las que se hace referencia en estz memoria. -

BEn la pdgina 1048, Casey considera la cola de ¢n-
lofonia reforzada y expone gue se pueden fabricar colas de
colofonia reforzadas por reaccién de anhidrido maleico u
otros~diendfilos con colofonia para aumentar el mimero de gry
pos de 4cido carboxilico. Casey establece también que una co
la reforzada tipica puede comtener aproximadamente 1% a 30”
de anhidrido del dcido maleopimdrico.

- Casey, en la péagina 1047, bajo el encahszamiento
"Cola de Colofonia Libre", afirma que los méritos relativos
a la cola rica en colofonia libre y a la cola pobre em colo-

te muchos ailos, pero que en la actualidad se reconoce bastan
te generalmente que la cola rica en colofonia libre da como
resultado un mejor encolado y consume menos alumbre,

En la pégina 1050, bajo el encabezamiento "Cola de
Colofonia Protegida", Casey afirma que por la ubtilizacién de
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ble que contiene tanto como 30% de colofoniz libre. En la
pégina 1051, Casey enjuicia el procedimiento Bewoid para
preparar una cola rica en colofonia libre y afirma que-la
cola Bewoid, tal como se prepara usualmente, contiene: al-
rededor de 90% de colofonia libre dispersada en una peque-
fia qanﬁiqad de jabén de resina & estabilizada por la pre-
sencia de aproximadamente 2% de caseina u otra protefia, -
Ia casefna se utiliza come un coloide protector para “mpz~
dir el crecimiento de las paritfculas de colofoniz, mante—
niéndolas asi en un estado de subdivisién fina.

Casey afirma, ademds, que ¢l procedimiemto Bawoid
implica la subdivisién mecdnica de la colofonia en presen-
cia de aproximadamente 1 a 2% de hidrdxido &e sodio y apro-
ximadamente 2% de caseina. La colofonia se calienta y se so
mete a esfuerzos de cizallamiento mecdnicos hasta que agqué-
lla se subdivide en particulas pequefias. Se afinde luego wna
pequefla centidad de sosa cdustica (1,6 partes por 100 par-
tes de colofonia) a la colofonia fundida para saponificar
una parte de la misma, y después se aflade caselna (2,0 par~
tes de caselna dispersadas en 0,2 parfes de 4lcali cdustico)
para estabilizar las partlculas dispersadzas de colofonia,
La caseina disuelta se distribuye en la colofonia fundida
bajo agitacidn endrgica, después de lo cual se afiade wna pe
quefia cantided adicional de dlcali cdustico (0,2 partes), o
bien se inyecta la masa fundida de colofonia caliente en
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agua que contiene caseina, Finalmente se afiade agua para
producir une dispersidn acabada que contiene aproximadamen
te 45% de sélidos, la cual se ubilize en esta forma. 4 es-
te método se hace referencia algunes veces en la técnica
como el “procedimiento de inversidén para preparacibén de co
la de colofenia®, y se hace referencia a la cola de coioﬁg
nia asi producida como “cola invertida®.

Utilizando el procedimiento de inversién, Mashburn,
patente de los EE,UU, N2 2.393.179, preparé una cola Ce co-
lofonia con utilizacién de un agente dispersante no'aloa1i~
no, tal como un aleohol graso superior sulfonado, en luger
de hidrdxido de sodio. Se funde la colofoniz, y se afiade la
cantidad deseada de agente dispersanie con agitacidén sufi-
ciente pare formar una mase fundida homogénea. Se afiade deg
pués una solucidén o dispersidn acuosa sustancialmente neu~
tra o ligeramente dcida de um coloide protector, tal como ca
seina, con agitacibn rdpida, con lo que se produce vna dis-
persidén de %tipo de pasta con alto contenido de sblidos, la
cual se diluye luego con agua hasta un contenido de sélidoes
de 40% a 60% en peso. ,

Casey, en las péginas 1051 y 1052, enjuicia el pro
cedimiento Prosize para producir una cola protegida que tie-
ne wn alto contenido de colofonia iibre. Se impide el cre-
cimiento que conduciria a la formacién de agregados mayores

|de las particulas de colofonia, mediante la presencia de
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una proteina tensioactiva tal como proteina de semilla de
80 jae o A

La patente Alemana 1,131..348 establece que las co
las de colofonia libre son dispersiones de 4eldos resinicos
insaponificados con wn cierto porcentaje de jabén de ¢olo-
fonia. Lag dispersiones se preparan por el procedimiento de
inversidn. Aquéllas se ubtilizen la mayoris de las vecew: con
un contenido de colofonia libre de 60% a 95%, y contiensn,
ademds de éolofonia, emulsificadores y estabilizadores au-~
xiliares tales como estearatos, trietanolamina, caseina ¥
ceras.’ ' ‘
La patente Alemana 1,131.348 establece adicional-
mente que, hasta ahora, las colofonias reforzadas no han si
do adecuadas para la preparacién de dispersiones, dado que
lag mismas tienen la mayorfa de las veces puntos de fusién
demasiado altos, tienen tendencia a la cristalizacién, o
forman, durante la dispersidn, costras finas que conducen
la fendémenos de sedimentacién. La patente Alemana 1.131.348
describe y reivindica una cola para papel y un procedimien—
to para la preparacién de una cola de papel en la forma de
una dispersién acuosa con un alto contenido de colofonia 1i
bre a partir de colofonia reforzada, caraclerizado por el
hecho de que la colofonia reforzada se mezela con dcidos
grasos, mezclas de deidos grasos, y/o dcidos nafténicos a

temperaturas elevadas, y poxr el hecho de que la dispersién
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se lleva a cabo de la manera conocida. El procedimiento ubi-
lizado en esta patente es el procedimiento de inversidn.

La patente de los EE,UU. 3.565.755 describe wua
suspensibn acuosa estable y sustancialmente homogéneaFdé:un
material basado en colofonia en un estado de subdivisién fi
na. E1 material basado en colofbﬁia puede ser en su totali-
dad colofonia reforzada, o puede ser una mezcla colofionia-
colofonia reforzada. Una cantidad muy pequefia del mate?iél
bagado en colofonia estd saponificada, y se comporta coﬁb:
un agente dispersante para las particulas basadas en cqige
fonia, Esta composicidn, que estd constituida esencialmente
por el material basado en colofonia, el material basado en
colofonia saponificada, y agua, se utiliza.en el encolado del
papel. La cola de la patente 3.565.755 es uma cola rica en
colofonia libre, dado que la misma contiene sdlo una canti-
dad muy pequeila de material basado en colofonia saponifica-
da. Ademds, aquélla tiene una estabilidad satisfactoria (du
racién de almacenamiento satisfactoria) durante perfiodos de
tiempo prolongados, y no requiere el uso de los estabiliza-
dores empleados hasta ghora en la prevaracién de colas esta-
bles ricas en colofonia libre tales como, por e¢jemplo, casei
na y proteina de semilla de soja.

En el procedimiento de la patente de los IE,UU.
3.565.755, se-disuelve en agua un material tal como una sal q
colofonia o wna sal de colofonia reforzada, o un material

e
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alcalino, tal como hidréxido de sodio. Ia solucién acuosa
resultante se mezcla con una solucién de un disolvente or~
génico inmiscible con el agua tal como benceno, que lleva
disuelta en el mismo colofonia reforzada. La mezcla resul-
tante se homogeniza para producir una emulsién establé,!b
después de ello se elimina el disolvente orgdnico a fin de
proporecionar una dispersién acuosa estable. o
La solicitud de patente espafiola 426.810, presen—
tada el 31 de mayo de 1974, describe un procedimiento para
preparar una dispersién acuosa esencialmente estable de ma
terial basado en colofonia Util en el encolado de fibras
celulésicas para fabricacién de papel, que comprende homo~
geneizar, a uma presién comprendida entre aproximadamente
140,6 kg/cn® manométricos ¥ aproximsdamente 562,4 kg/cm2

manométricos, y a una temperatura comprendida entre aproxi

madamente 150¢C y aproximadamente 1959C, una dispersidén
acuosa inestable que contiene, en peso, al menos 5% de s6-
lidos, estando constituidos los sélidos esencislmente, en
peso, por desde 0% a aproximadamenbe 95% de colofonia ¥y
desde 100% a 5% de un aducto producido por reaccibn entre
colofonia y wun compuesto 4cido que contiene el grupo
~C0=(0~C0=0, estando comprendida la cantidad del compuesto
aduétd Seido entre aproximadamente 1% y aproximadamente 20%
del peso Gotal de sélidos, caracterizado por el hecho de que
el procedimiento se lleva a cabo en presencia de un agente
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dispersante anidnico. El agente dispersante anibnico puede
ser material basado en colofonia saponificada, alcohilben-
cenosulfonato sédico, naftalensuifonato sédico, lavriisul-
fato s6édico, y la sal aménica del éster sulfato de wn -alsg
hilfenoxi(polietilenoxi)-etanol. _ ‘

La solicitud de patente Sueca 7410018-1 describe
una dispersidn acuosa sustancialmente estable, constiliiida

‘esencialmente por agua, material de colofonia, y como’esta

bilizador pares el material de colofonia un alcohilbeneenc-
sulfonato de mebal alcalino, estando presente dicho aleohil

bencenosvlionato en uma cantidad suficiente para estabilizardi

cho material de colofonia. Las dispersiones se preparan ha
ciendo pasar una mezcla preparada de los componentes a tra
vés de un homogeneizador,

Lg patente de los EE.UU. 3.906.142, de 16 de sep

{tiembre de 1975, describe un agente para encolado de papel

sin utilizacidén de sulfato de aluminio, que comprende una
dispersién acuosa estable de colofonia reforzada, la cual
se ha reforzado por reaccién con un 4cido o amhidrido caxr
boxilico oK 4@ -insaturado; un coloide protector, tal como
caseina, y una base voldtil, tal como amonfaco; estando in
saponificado al menos el 90% de dicha colofonia reforzada.
El método empleado en la patente de los EE.UU.
3,906,142 es el procedimiento de inversidn para preparacidn

de la cola, y consiste en fundir la colofonia reforzada en
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un recipiente provisto de mecanismos de agitacién y calenta
miento. Se prepara después un agente dispersante y estabili
zador en un recipiente separado disolviendo para ello wrid
cantidad medida de un coloide protector, tal como casainz,
y una cantidad medida de una base voldtil, tal como amonfa~
co, en agua. La etapa siguiente‘en la fabricacidén del agen~
te de encolado consiste en afadir rdpidamente, a la COLOT6m
nia fundida, el agente dispersante y estabilizador previra-
do, haciendo uso de agitacidn a alta velocidad u otra ééitg
cién intensiva de la mezcla, durante la adicidn y despuds
de ella, El contenido de sélidos de la dispersién acuosa de
colofonia resultante se ajusta luego por adicidén de wia can
tidad caleculada de agua a la misma.

De acuerdo con esta invencidn, se proporciona wn
método para preparar dispersiones acucsas de colofonia re-
forzada por el procedimiento de inversidén en el que no es
esencial el empleo de coloides protectores, tales como ca-
seina, utilizados hasta ahora en el procedimiento de in-. .-
versién, .

El procedimiento de esta invencidén implica el uso
de ciertos agentes dispersantes especificos, lo que se deta
1llard mds completamente mds adelante en esta memoria.

k Ia dispersién acuosa preparada por el método de eg
te invencidn comprenderd, en peso, desde aproximadamente 5%

a aproximadamente 70% de colofonia reforzada o mezcla de co
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lofonia reforzada (colofonia reforzada mezeclada con colofo-
nia no reforzada o extendedor, o ambos, como se describe més
adelante), preferiblemente desde aproximadamente 10% & -55%;
desde aproximadamente 1% a aproximademente 10% de agente’-dis
persante, preferiblemente desde aproximadamente 2% a épfbxi
madanente 8%, basado en la colofonia reforzada o la mezcla
de colofonia reforzada; y el resto hasta 100%, de aguas

La colofonia utilizada para preparar la colcfdria
reforzada empleada en esta invencidén puede ser cualquiéiEL
de los tipos de colofonia existentes en el comercio, taisa
como colofonia de madera, colofonia de gpﬁa, cblofoniai&é}
aceite de tall, y mezclas de cualesquiera dos ¢ més, en su
estado bruto o refinade. las colofonias que presentan ten~
dencia a eristalizar pueden tratarse, a temperaturas eleva-
das, con formaldehido o paraformaldehido en presencia de un
catalizador dcido, por ejemplo, dcido p~toluensulférico, de
una manera conocida por los expertos en la técnica, Asf, la
colofonia tratada con formaldehide puede utilizarse para pre
parar la colofonia reforzada y estd incluida en la expresidén
"colofonia", tal como se utiliza en esta memoria y en las
reivindicaciones.

La colofonia reforzads empleada es el aducto pro-
ducido en la reaccidén entre la colofonia y un compuesto dei
do que contiene el grupo >0=0~C=0, y se¢ obtiene haciendo
reaccionar la coleofonia y el compuesto dcido a temperaturas
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elevadas, usvalmente desde aproximadamente 1502C a aproxima

Le cantidad de compuesto deido empleada serd aque
1la cantidad que proporcione una colofonia reforzads Qué;cqg
tenga desde aproximadamente 1% a aproximadamente 12% en pe-
so, preferiblemenic desde aproximadamente 4% a aproximada~
mente 9% en peso, del compuesto aducto 4cido basado en el
peso de la colofonia reforzada. Métodos de preparacidn;éé
colofonia reforzada se describen y detallan en las patentes
de los EE,UU, 2,628,918 y 2.684.300, a las cuales se hacs re
ferencia en esta memoria,

Ejemplos de compuestos 4cidos que contienen el gru
po‘:>C=~—g=0 que pueden utilizarse para preparar la colofo-
nia reforzada incluyen los &cidos orgénicos X, @—insaturados
¥ sus anhidridos asequibles, como ejemplos especificos de
los cuales pueden citarse dcido fumdrico, '‘deido maleico, dci
do acrilico, anhfdrido maleico, &cido itacénico, anhidrido
itacénico, 4cido citracdénico y anhfdrido citracénico. EL dei
do preferido para la formacidén del aducto es el dcido fumd-
rico., Pueden utilizerse mezclas de dcidos para preperar la
colofonia reforzada, si se desea. Aslmismo, si se deses, se
pueden vtilizar también mezclas de diferentes colofonias re-
forzadas., Asf, por ejemplo, puede . whilizarse una mezcla del
aducto de colofonia con dcido acrilico y el aducto con dci-
do fumdrico, para ﬁreparar las colas invertidas de esta in-
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da, aproximadamente 5% a 50% de colofonia no reforzada, y
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vencidne

La colofonia reforzada puede extenderse, si se de
sea, por medio de extendedores conocidos para ello faled co
mo ceras, particularmente cera de parafina y cera midfoc%ig
talina; resinas de hidrocarburcs con inclusidén de las deri-
vadas de hidrocarburos de petréleo y terpenos; y similares.
con la colofonia reforzade de hasta aproximadamente 100%nbn
peso, basado en el peso de la colofonia reforzada, del.exten
dedor de la colofonia reforzada. Si ha de mezclarse un;ei;
tendedor con la colofenis reforgzada, la cantidad preféridé
de. extendedoxr empleada estard comprendida entre aproximada-—
mente 30% y aproximadamente 50% en peso basado en el peso de
la colofonia reforzada. V

Asimismo, se pueden emplear mezeclas de colofonia
reforzada y colofonia no reforzada en la realizacidén de es—
ta invencién, asi como mezclas de colofonia reforzada, exten
dedor y colofonia no reforzada.

Las mezclas colofonia reforzada-colofonia no refor
zada comprenderdn desde aproximademente 25% a aproximadamen~
te 99% de colofonie reforgada y desde aproximadamente 75% a
aproximadamente 1% de colofonia no reforzada. Las mezclas de
colofonia reforzada, colofonia, ¥y extendedor de colofonia
comprenderin aﬁrpximadamente 25% a 49% de colofonia reforza-
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aproximadamente 1% a 504 de extendedor de colofonia refor-
zada. .

Si se mezcla colofonia (esto es, colofonia ho re-
forzada) con la colofonia reforzada, agquélla puede se%'cﬁa;
quiera de las utilizadas en la preparacién de la colofonia
reforzada, tales como se han indicade arribva. Ademds, pue-
den utilizarse, si se desea, colofonias hidrogenadas par-
cialmente o hidrogenadas de modo sustancialmente completo)
¥y colofonias polimerizadas. o

Tos agentes dispersentes utilizadoes para preparar
lag dispersiones de esta invencidn son compuestos solubles -
en agua representados por las férmulas:

@o(CHzcnzo)nSOB . (1)
R -
LR'-O(CHZCHQO)nSO3] o M (1)

donde x =1 6 2,

En la féxrmula (I), R es un alcohilo de cadena nor-
mal o ramificada que contiene de 4 a i8 4tomos de carbono.
Ejemplos de alcohilo son bubilo, isobubilo, pentilo, hexilo,
isohexilo, octilo, nonilo, dodecilo, tetradecilo, hexadecilo
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¥y octadecilo,

In la férmula (II), R' es un alcohilo o alcohileno
de cadena normal o ramlficada o cicloalcohilo de anlllos con
densados que contiene de 10 a 20 4tomos de carbono, ejemplos
de los cuales son decilo, dodecilo (laurilo), tetradecilo,
hexadecilo, oleile, octadecilo y eicosilo; o abietilo o én—
hidroabietilo,

En las f6rmulas (I) y (II), n es un entero bal -que
del peso molecular de cada anidn.

pn -

BQ-O( GH,CH,0), 50, ]x

R'-0(CH CH,,o) S0 :l

—

?

desde aproximadamente 274 a aproximadamente 75% (preferible-
mente desde aproximadamente 27% a 70% y avn mds preferible-
mente desde aproximedamente 40% a aproximadamente 66%) del
mismo es atribuible a los grupos (CH,CH,0), Se sefiala que en
la regién de 70% a 75% algunos aniones pueden no comportarse
tan satisfactoriamente como otros.

En las férmulas (I) y (II), M es cualquier catién
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persante en el agua.

Preferiblemente, en lag férmulas (I) y (II), M
es un ion de metgl alecalino tal como pota31o, sodio, lltlo
¥ cesio; ion hidrégeno (I'); amonio fNHﬁ ); movo(h1drox1e—
til)amonio; di(hidroxietil)amonio; tri(hidroxietil)amonio;
merfolinio; N-metil worfolinio; mono(hidroxiisopropil)amenio;
di(hidroxiisopropil)amonio; tri(hidroxiisopropil)amonio;12—
~(2~hidroxietoxi)etil amonio; Ne-etil amonio, o mezclaé de
los mismos. L

Los materiales que tienen la estructura (I) 6n(iI)
pueden prepardrse por condensacidén del alcohilfenol adecuado
o del alcohol adecuado, con éxido de etileno por métodos co-
nocidos, seguida por reaccibén de los condensados asi forma-
dos por métodos conocidos para formar las sales de los sulw
fatos de los condensados. El valor de n es un valor prome-
dio, dado que en la reaccién de condensacién se obtienen
condensados de 8xido de etileno que varian en longitud de
cadena, Ciertos compuestos de las férmulas (I) y (II) son
asequibles en el comercio; p.ej., Alipal CO 436 /Férmula
(1)7 de GAT Corporation, y Polystep B22 [ Térmula (I1)/7 de
Stepan Chemical Co. ,

En la realizacién del procedimiento de esta inven-
cién, wa cantidad conocida de colofonia reforzada, junto
con cualquier extendedor o colofornia no reforzada deseados,

X+
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de aparato de agitacidén y medios de calentamiento parsa pro-
porcionar une masa resinosa fundida {(resina fundida). ILa
tenmperatura de la resina fundida estard comprendida usual-
mente dentro del intervalo que va desde aproximadamente 909C
a aproximadamente 1602C. Si se hmde mezclar extendedores
de punto de fusién bajc con la cclofonia reforzada, la tem-
peratura de la mezcla en estado de fusidén podria ser mis
baja gque 908C, .

Se afiade una solucidn del agenﬁe digspersante en
agva a2 la resina fundida, con agitacidn continua de la masa
fundida de resina, para formar una emilsién en la que ¢l

—-—

agua es la fasme dispersa y la resgina fundids es la fase con

| tinua. La cantidad de agente dispersante en la solucidn acug

sa serd la suficiente para proporcionar desde aproximadamen
te 1% a aproximadamente 10%, preferiblemente, desde aproxi-
madamente 2% a aproximadamente 8% en peso de agente disper-
sante basado en la resins fundida. La cantidad de agua eci—
pleada en esta etapa es la cantidad suficiente para propor-
cionar una emulsién como la que se¢ ha descrito arriba que
tenga un contenido total de sélidos, en peso, comprendido
entre aproximadamente 70% y 86%, dependiendo del agente dis—
persante particular y su concentracidn.

Subsiguientemente, se afiade agua caliente adicio-
nal (ague de inversién) a una temperatura de aproximadamen-

te T70eC y superior, con agitacién enérgica. Con una propor-
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cién de agua 2 resina de aproximadamente 30:70, se invierte
ia emulsiGn, convirtiéndose el agua en la fase continua y
viniendo a ser la resina la fase dispersa. Por enfriéﬁiéhto,
la resina se solidifice y se proporciona uns disﬁersfdnm&cqg
sa de particules de resina finamente divididas. Ias partfcu
las de resina serdn particulas de coclofonia reforzada o par-
ticulas de mezcla de colofonia reforzada, como se ha dé;pri—
to arriba. La dispersién acuosa puede diluirse a un cbﬁténi—
do de s6lidos inferior, si se desea, por adicién de asgua..
.Se ha determinado que las dispersiones de esta]ﬁg
veneidn tienen una estabilidad satisfactoria a un pH doﬁpreg
dido entre aproximadamente 3,0 y aproximadamente 5,5. El
ajuste del pH puede hacerse por adicifn de um dlcali, pre-
feriblemente hidréxido de sodio, al agua de inversién o a
la solucién acvosa de agente dispersante en una cantidad
adecuada para llevar la dispersidén acuosa al pH deseado.

Tos expertos en la téenica comprenderdén que el
procedimiento de esta invencidén puede llevarse a cabo en un
recipiente abierto a la presidn atmosférica, o bajo presidn
en un recipiente cerrado.

Come se ha indicado arrida, la temperatura inlcial
de la resina fundida (colofonia reforzada o mezcla de colo-
fonia reforzada) estard comprendida dentro del intervalo
que va desde aproximadamente 909C hasta aproximadamente 160
2C. Si el procedimiento se lleva a cabo a la presién atmos~
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férica y ka temperatura inicial de la resina es superior a
1002G, la temperatura descenderd al afiadir la solucién acug
sa de agente dispersante debido a la evaporacidén parcial del
agua. Si la preparacién se lleva a oabo en urn reciplenbs,ce
rrado sometido a presién de vapor de agua de tal modo que se
retarda la evaporaciln del agua, la temperatura puede mente-
nerse a un nivel superior a 10092C, La velocidad de aditidn
de la solucidn acuosa de agente dispersante y el aguaigéj
inversion, y el grado de agitacifn, pueden variarse denixo
de un amplic intervalo, y ello estd comprendido dentro”ﬁg’la
experiencia en la %écnica. Sin embargo, la velocidad de adi~-
cidn del agua de inversidn y el grado de agitacidn se aumen-
tan normalmente en el punto de inversidn ﬁara asegural una
inversidén rédpida y completa a la dispersidén de resina en
agua. La temperatura en el punto de inversidn estd compren-
dida denﬁro del intervalo de aproximadamente 70¢C a aproxi-
madamente 1509C, .y preferiblemente de aproximadamente 902C
a aproximadamente 1302C. '

El procedimiento nuede llevarse a cabo también en

dos etapas, introduciendo como alimentacién la resina fundi-~

da y la solucidén acuose caliente del agenﬁe.dlspersante en
uwn mezclador para proporcionar la dispersidén de agua en re-
sina. Subsiguientemente, se introducen como alimentacidn la
dispersidn de agua en resina y el agua callente para la in-
versidén, en corrientes separadas, en un segundo mezclador
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mantenido a una femperatura de aproximadamente T702C a 1500C,
en el que tiene lugar la inversidén., La dispersién acuosa re~
sultante se recupera luego del segundo mezclador. SRR

Bs evidente que en el procedimiento de esta -inyen
cidn se emplean un equipo relativamente exento de combléﬁi—
dad y condiciones preparativas suaves, 1o que representa una
ventaja sobre los métodos previos para la preparacién’ab?bo-
las para papel con alto contenido de colofonia reforzadélii—
bre, de eficiencia de encolado equivalente, ,;”‘"

Por el procedimiento de esta invencidn se preiﬁf
ran dispersiones estables de resina en agua. Ias partiéulds
que constifuyen la fase dispersada son relativamente pegue-
flas, no siendo mayores que aproximadamente 0,4 micras més
de aproximadamente el 10% de las particulas.

En las Férmulas (I) y (II), n se ha determinado ar
bitrariamente como un entero tal que del peso molecular de
cada anidén, desde aproximadamente 27% & aproximadamente 75%
del mismo es atribuible al grupo (CHQCHQO).

No obstante, se ha encontrado que en los extremos
del intervalo del contenido de (CH20H20) de los aniones de
las Férmulas (I) y (II), algunos grupos R 8 R' proporcionan
agentes dispersantes mucho mejores gue otros,

Algunos de ellos tendrdn intervalos de contenido
en (CH20H20) gque quedan fuera del intervalo de otros grupos

RyR'o
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As{ pues, para definir el intervalo de (CHZCHZO)
como un componente de las Férmulas (I) y (II) para cada va-
lor particular R 6 Rf, el enlero n se reemplaza por k‘cbmo
sigue: h -

R@o(cnzcnzo)k 50, :l_ [__R’ ~ O(CH,CH0)y, 505 1

(1) (11) o

w

donde k se define como un entero adecuado que proporcioﬂa un
agente dispersante que formard una emulsidn estable de agué
en aceite con la colofonia fundida y se invertird por adi-
cién del agua de inversidén para producir una emulsidn esta~
ble de aceite en agua.

Para determinar un valor adecuado de k, o los 1i~
mites de k para cualquier valor particular conocido de R 6
R', se utiliza el método siguiente:

(i) Una solucidn acuosa al 15% en peso del agente
dispersante de la Férmula (I) o (II) que tiene un valor co-
nocido de R 6 R', as{ como de n, se afiade a la colofonia
reforzada fundida en un autoclave a aproximadamente 1,41 kg/
e ¥y aproximadamente 1352C, de tal manera gue haya 6 partes
de agente dispersante por cada 100 partes en peso de la co-
lofonia fundida, La masa se agita luego para asegurar un

.| mezclado satisfactorio.

e
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Si en la etapa (i) se forma una emulsidén de agua
en aceite, entonces:

(ii) se annde agua de 1nv61316n 8l autoclave g una
presién de 1,76 kg/cm ¥ una temperaiura de aprox1madamerbe
1202ec¢,

Si la emulsidn se invierite entonces para dar una
emulgidn de aceite en agua, en esbe caso k es un valor add-

RS

cuado, e
Cuando k es un valor adecvado, la emulsidn oﬁ%énim

da en la etapa (i) se invierte para dar una emulsién de age:

te en agua. 3~5l
Cuando k es demasiado bajo, se forme una emulsidn

de agua en aceite en la etapa (i), pero no se produce invers:

a wne emulsidén de aceite en agua en la ebapa (ii), sino que en

su lugar el producto se separa generalmente en dos capas.

Cuando k es demasiado alto, la emulsidén de la eba-
pa (i) contiene partfculas gruesas que se mentienen en los
productos de la etapa (ii).

Ejemplo A

Lgte ejemplo ilustra la preparacidn de colofonia
reforzada con 4ecido fumérico. Se llevé a cabo la reacecidén de
formacién de aducto mezclando 6 partes de 4ecido fumdrico, a
una temperatura de aproximadamente 2009C, con 94 partes de
colofonia de gbma china tratada con 1% de formaldehido., EL
Acido fumdrico se disuelve en la colofonia de goma fundida

Lén
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¥ reacciona con ella para proporcionar colofonia de goma re-
forzada con dcido fumdrico. Después que sustancialmente la
totalidad del 4cido fumdrico hubo reaccionado con la éolofo-
nia de goma, la colofonia reforzada se enfrié a la teﬁpc;a~
tura ambiente (aproximadamente 239¢).

Los ejemplos que siguen ilustran la preparacién de
dispersiones de colofonia reforzada de acuerdo con ests in-
vencibén. Todas las partes y los porcentajes se expresanjgn
peso a no ser que se especifique otra cosa,

Ejemplo 1 .

Se calentaron a 180¢C 100 partes de la colofonia
reforzada del Ejemplo A para asegurar una fusidn completa,
¥ se enfriaron después a aproximadamente 130¢C. Una solucidn
(aproximadamente a 952C) de 4,2 partes de un agente disper-
sante que tenfe la estructura de la Pérmvla (I) en la. que
R es nonilo, n es 10 /el % de grupos (CHZCHZO) en el anién
es 59,27 ¥ M es NH4+ en 17 partes de agua ge afiadidé lenta-
mente (1 2 2 minutos) a.la colofonia reforzada fundida, con
agitacién. ILa velocidad de adicién estaba limitado por la
formacién de espuma debido a la répida evaporacién del agua.
A causae de la elevada temperatura inicial de la colofonia
reforzada, una gran parte del agua se separé de la mezcla
por destilacién. Al final de la adicidn, la temperatura de
la mezclae ers 952C a 101¢C. Se afiadié lentamente agua calien

" |%e adicional (aproximadamente a, 952C), para dar una mezcla
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con 15 a 20 partes de agua y con la apariencia tipica suave
y de color blanco de nata de una emulsidn del tipo de agua
en aceite dispuesta para ser invertida. Una vez que sé "hubo
completado la ¥ltima adicién de agua, se corbinué la agitia-
cidén durante vn minuto o dos para asegurarse de que la mez-
cla fuese homogénea. Después~de'ello se afladieron aproxima-—
damente 170 partes de agua caliente (aproximedamente a 9598C)
con rapidez (en aproximadamente 1 minuto) y con agitacién.
enfrgica para invertir la emulsién. Ia emulsién texrminada :
(35% de sélidos totales) se enfrid a la temperaturs ambiente
¥y se introdujo en una botella. Por almacenamiento duranie 50
é¢fas solamente se habfa sedimentado de la emvlsién 1,17 de
sélidos, 1o que era una medida del pequefio tamafio de las
particulas y de la excelente estabilidad. In ensayos de en~
colado en wna mdquina de fabricacidn de pspel en escala pi-
loto que producia papel de 65 gg/mz con un pH de 4,5, em-
pleando 0,3% de sélidos de cola basados en el peso en seco
del papel, con 2,5 de alumbre afiadido, operaciones duplica~
das dieron un valor en el Ensayo de Encolado Hercules (H.S.
T.) de 64 segundos y 74 segundos. Estos resultados del ensa-
Yo indican un encolado satisfactorio.

Ejemplo 2
ol ﬁartes de colofonia de goma china tratada con
formaldehido ¥ ¢ partes de dcido fumdrico se calentaron en

un autoclave agitado durante tres horas a 2009C. EL andlisis
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de 1la masa de reaccidn indicd la_preéencia de 8,55% de 4cie
do fumdrico combinado y 0,15% de dcido fumdrico libre. Ia
mase de reaccidén se enfrié a aproximadamente 1302C., Se so-
metié el autoclave a una presidén de 1,76 kg/cm2 con vapor:
de agua, ¥y se ailadieron 6 partes de'un agente diépersanteQQu@
tenfa la estructura de la | Férmula (I) en la que R es noni-
lo, n es 12 /o1 % de grupos (CH,CH,0) en el anién es 63,57,
Y M es NH4+ en 18 partes de agus precalentada a aproximddg-
mente 452C, con agitacidén adecuada. Se continué la agitaeidén
durante aproxima&amente tres minutos para asegurar un me g
clado satisfactorio. Después de ello se afindieron aproxima-~
damente 141 partes de agua caliente (a aproximadamente 1202C)
que contenia aproximadamenie 0,05 partes de NaOH, rdpidamen-
te y con buena agitacién para invertir la emulsidén original
de agua en resina. La emulsidn resultante, que tenfa un con
tenido de sélidos de aproximadamente 38,7%, se enfrié a la
temperatura ambiente y se descargd. En ensayos de encolado
como los gue se han deserito en el Ejemplo 1, los valores
HeS.Te fueron 91 segundos y 109 segundos. Diches resultados
indican un encolado satisfactorio.
Ejemplo B

Este ejemplo ilustra la preparacidn de una mezcla
de colofonia reforzada~colofonia no reforzada. 92,3 partes
de colofonia de gome china y 7,7 parftes de dcido fumdrico se




10

15

25

IHoja num, - s

horas y media., Una cantidad de la masa de reaccidn, 20 par-
tes, se separd del recipiente de reaccidn, y se afiadieron

20 partes de colofonia de goma china no reforzada. EL andli-
sig de la mezcls resultante colofonia reforzada-colofdénia: no
reforzada, muestra un 6,2% de deido fumdrico combinado, '
0,175% de 4cldo fumdrico libre y un Indice de acidez de 298;

Ejemplos 3~18 :

En estos ejemplos se emplearon los siguientes-i@-
gredientes: _ %:

Mezela colofonia reforzada-colofonia no reforZé@a

del Ejemplo B 360 gramos

Solucidn acuosa al 13,2% de agente dig .

persante ‘

(15,2 gramos de agente dispersante y

100 partes de agua desionizada) 115,2 gramos

Agua degionizada que contiene NaOH

~agua de inversién (539,3 partes de

ague desionizada y 0,3 gramos de

NaOH) 539,6 gramos

La mezcla colofonia reforzada-coloionia no refor-
zada se calentd en vn autoclave agitado a 1709C durante un
perfodo de 80 minutos para proporcionar une masa fundida que
se enfrid subsiguientemente a 1352C. A 1502C, se comienza la
agitacidén de la masa fundida y se continda durante todo el
procedimiento, Se introdujo la solucidn acuosa de agenbe dis




10

15

20 -

25

Hoja nam. 26 V 011.26

persanue en el sufoclave a una presién de nitrégeno de 1,41
kg/cm o A medida que se formé la emulsibn de agua . en resina,
la temperatura descendid a 125-1279C, y la presién eun el -
autoclave se elevd a 1,05 Kb/cm2. La pre516n en el autocla~-
ve se redujo 1uego a 0,35-0,56 kb/cm expulsando el nltrdge-
no y algo de vapor de agua. El agua de inversidn, calentada
a una presidén de 1,76 kg/cm2 (11590-1182C) se inyvectd enm-el
auboclave a los tres minutos de la introduccidn de la »clun
cibn acuosa del agente dispersante. La emulsién de r931na en
agua se enfrid a 402C. Se afiadid formalina (0,2%) a la dis-
persién resulbante para impedir el desarrollo de bacterizs u
hongos. La dispersidn se filtrd luego a través de una tela
de nylor de T4 micras de abertura de malla. Ia Tabla I mues-
tra los resultados de estabilidad a los 7 dias utilizando el
agente dispersante de la férmule (I), y la Tabla II muestra
los resultados de estabilidad a los 7 dfas utilizando el agen
te dispersanmbe de la férmula (II).

[}

Tabla I
Agente Dispersante de FSrmu- % de % de S6li~
go % de grupos dos Sedimenta-
PlOs : CH,CH,0 en el Pota- dos al ca~
Ne B n aniél'l M les. bo de 7 dia
3 nonilo 3 30,5 NH4+ 3744 0,5
4 n "5 42,3 H 38,0 6,3
5 u 9 56,9 * 36,9 0,0
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%4 de SGli-

Agente Dispersante de Férmue - 9% de
la (I) 961li- dos
Bjcme % de grupos %ﬁ«ﬁa- z]e.déggz‘;i,ggos
plo. | CH,CH,0 en el Teo Trafaes
N2 R n anidn it Do
6 nonilo 10 59,5 NH4+ 37,7 0,5
T i 1l 61,7 " 36,7 1,0
8 w o 12 63,8 " 36,9 0,5
9 " 13 65,6 n 36,8 1,3
10 " 15 68,7 " 36,9 1,2,
11 octilo 5 43,5 " 36,1 1,7,
12 " T 51,9 " 37,3 1,3
13 dodecilo a 53,6 n 36,2 0,3
14 nonilo 5 42,3 wa* 37,0 0,0
15 " 20 74,6 " 36,9 1,3
+ .
16 n 20 - 74’6 NH4 36’5 8’5
Tabla IT
Agente Dispersante de IFérmu~ ¢-de % de S6lides
1a (I1) $61i- Sedimenta~
r % de grupos dos dos al cabo
ggm" CH,CH,O en el Tota~ de 7 dias
e B! n anién g les. .
17 laurilo 16 72,6 NH4+ 37,4 2,9
18 mezcld de '
cevilo y
oleilo 10 56,7 f 37,2 1,6

Ll agente dispersante del Ejemplo 18 se preparé a
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partir de wna mezcla de alcohol cetflico y alecokhol oleflico.

El % de sélidos sedimentados se calculé a partir
de vn andlisis de % de s6lidos de la dispersidn préxima a la
superficie imicialmente y al cabo de los 7 dias de permanen~
cia en reposo. .

Debe entenderse que la descripeidn gque antecede,
con inclusidén de los ejemplos, es ilustrabtiva de la inven-
cién y no constituye limitacién de la misma. ’
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REIVINDICACIOKRES

- N

l2.~ Procedimiento mejorado de inversién para pre
paracidn de cole para papel a partir de colofonia refofzada
en el que colofonia reforzada fundida y agua que contlene
un agente dispersante se mezclan en primer lugar para . pro-
porcionar una emulsidén en la cual la colofonia reforza@a“
fundida es la fase continuva y el agua es la fase dispersa ¥y
la emulsidn se invierte subsiguientemente por la.adicién de
agua para proporcloner una emulsién en la que el agua es la
fase continua y la colofonia reforzada es la fase dispersa,
en el que la mejora comprende emplear como agente dispersan~
te uno o mds compuestos solubles en agua que proporcionan en
solucién vno o més aniones de las férmulas

o] o

- 0(CH,CH,0),. 504 - @y
R

ae .

w-o(cnzcnzo)ksosj (1)
donde, en la férmula (I), R es un alcohilo de cadena normal
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o ramificeda que contiene desde 4 a 18 dtomos de carhono;

donde, en la férmula (II), R’ es un alcohilo o alcohileno

llos condensados que contiene de 10 a 20 dtomos de carbe-
no; donde, en las fdrmulas (I) y (II), k es un mimero enfg
ro gue tiene -cualquier valor adecﬁado determinado por él
método que se hz definido anteriormente en esta memoria.

28,~ E1 p}ocedimiento de acuerdo con la reivindi
cacidn 12 en el que el anién de las fdrmulas (I) y (II) ze
deriva de un compuesto soluble en agua que comprende el
enidn de férmula (I) 6 (II) y cualquier catidn adecuado
I que permitird una disolucién sustancial del compuesto
en agua, y en el que x es 1 6 2, ‘

28,- E1 procédimiento de acuerdo con la reivindi
hidrégeno; emonio; mono(hidroxietil)amonio; di(hidroxistil)
emonio; tri(hidroxietil)amonio; morfdlinio; N-mefilmortoli
nio; mono(hidroisopropil)amonio; di(hidroxiisopropil)amo
nio; tri(hidroxiisopropil)amonio; 2-(2-hidroxietoxi)etil
amonic; N-etilamonio, o mezclas de los mismos.

48,- El procedimiento de la reivindicacidn 18,
en el gque n es un nimero entero tal que, del peso molecu-—
lar del enidn, desde aproximadamente el 26% al T0% del mig
mo es atribuible a los grupos (CHéCHéO).

€.~ El procedimiento de la reivindicacidén 28,
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en el que n es un nimero entero %zl que, del peso molecu~

lar del anidn, desde sproximadamente el 26% al 70% del mig

mo es atribuible a los grupos (CH20H20)

62.~ El procedimiento de la reivindiczeidn 38, e

el que n es.un ndmero entero el que, del peso molecuvlar

del anidn, desde aproximadamente el 26% al 70% del mismo
es atribuible a los grupos (CHéCHZO).

T2.- El procedimiento de la reivindicacidn 182,
en el gue el agente dispersante es el compuesio de la fdg
mula'(I) ¥ en el que n es un némero entero tal que, del

peso molecular del anidn, desde aprox1mad.mente el 40%. al

‘ 6? del mismo es atribuible a los grupos (CHEGHQO).

; 82.~ El procedimiento de la reivindicecidn 28,
en el que el agente dispefsante es el 6omnuesto de la fdr
mula (I) y en el que n es un mimero entero tal que, dol -
peso molecular del znidn, desde aproximadamente el 40%

66% del mismo es atribuible a los grupos (C CH, O) 7
9¢,- E1 procedmmlento de la re1v1ndlca016n 38y

en el que el agente dispersanie es el compuesto de la for

mala (I) ¥y en el gue n es un mimero entero tzl gue, del . -

peso molecular del anidn, desde aproximadamente 40% a 66%
del mismo es atribuible a los grupos (CH cH O).

108,- El procedimiento de la relvindicacién 18,
en el que el agente dispersante es el compuesto de la f6£
mla (II) y en el que n es un ndmero entero tal que, del

)

~
Ry
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peso molecular del anidn, desde aproximademente el 40% al
66% del mismo es atribuible a los grupos (CHéCHzo).

1182.~ El procedimiento de la reivindicacién 28,
en el que el agente dispersante es el compuesto de la fdg
mula (II) v en el que n es un ndmerq_entero tal que, del
peso molecular del anién, desde apr&kimadamente el 40% 21
66% del mismo es atribuible a los grupos (CH26H20).

128,- E1 procedimiento de la reivindicacién 38,
en el que el agente dispersante es“el'éompuesto de la fdr

mula (II) y en el que n es un mimero entero tal que, del

" peso molecular del anién, desde aproximedamente el 409 21

66% del mismo es.atribuible a los grupos (CHéCHZO).

138, El procedimiento de la reivindicacién 18,
en el que la colofonia reforzada fundida tiene mezclada
conﬁella colofonia no reforzadas de tal modo que se profo;—
ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximuda-
mente 25% a sproximadamente 99% de ‘colofonia reforzada y
degde aproximedamente 75% a aproximadamente 1% de colofs-
nia no reforzada. ' '

148.- El procedimiento de la reivindicacién 28,

en el que la colofonia reforzada fundida tiene mezclads

" con ella colofonia no reforzada de tal modo que se propor

ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximada
mente 25% a aproximadamente $9% de colofonia reforzada y

desde aproximadamente 75% a aproximadamente 1% de colofo-
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nia no reforzada.

. 158.- EL procedimiento de la reivindicaeidn 32,
en el que la colofonia reforzada fundida tiene mezmclada
con ella colofonia no reforzada de tal memera gue se propoy
ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximada-—
nmente 25% a aproximadaménte 99% de colofonia reforzada y
desde aproximadamente T5% a aproximédamente 1% de colofo-
nia no reforzada. i

168.- El procedimiento de la reivindicacidn 42,
en el que la cclofonia reforzada fundida tiene mezclada
coh ella colofonia no reforzada de tal modo gue se pfopor—
ciona;una>mezcla due comprende, en peso, desde aproximada-—
mente 25% a aproximadamente 99% de colofonia reforzada y
deade aproximadamente 75% a aproximadamen%e 1% de colofo-
nia no reforzada, . E_;V.

178, EL procedimiento de la reivindicacidm 5¢,
en el que la colofonia reforzada fundida tiene mezclada
con ella colofonia no reforzada de tsl modo gue £e pPropor-
ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximads-—
mente 25% a aproximadamente 99% de colofonia reforzada y
desde aproximadamente 75% a aproximademente 1% de colofo-~| .
nia no reforzada. |

188,~ El procedimiento de la reivindicacidén 68,
en el gue la colofonia reforzada fundida tiene mezclada
con ella colofoniz no reforzada de tal modo gue se Propor-—
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ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximada-
mente‘ZS% a aproximadamente 99% de colofonia reforzada y
desde aproximadesmente 75% hasta aproximademente 1% de colo
fonia no reforzada. ' ] '

192,.- El procedimieqto de la reivindicacidén T8,
en el que la colofonia reforzada fundida tiene mezclada
con ella colofonia no reforzada de tal modo gue se provor-
ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximada-
mente 25% hasta aproximadémente 994 de colofonia reforzada
v desde aproximadamente T5% é aproximademente 1¢ de colofo
nia no reforzada. ‘ -

208,~ EL procedimiento de la reivindicacidén 82,
en el que la colofonia reforzada fun&ida tiene mezclada
con ella colofonia no reforzuda de tal manera que se pro-—
porciona una mezcla que»comprenae, en peso, desde aproii—
madamente 25% hasta aproximadamente 99% de colofbnia 1efd£
zada y desde aproximadamente T5% a aproximadamente 1% de
colofonia no reforzada. .

218.~ E1 procedimiento de la reivindicacién 98,
en el gue la colofonia reforzada fundida tiene mezclada
con ella colofonia no reforzada de tal manera que se pro-
porciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproxi-
madamente 25% hasta aproximadesmente 99% de colofonis refor
zada y desde aproximadamente 75% a aproximademente 1% de

colofonia no reforzada.
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228,~ Bl procedimiento de la reivindicacidn 108,
en el que la coloefonia reforzada fundida tiene mezclada
con ella colofonia no reforzads de tal modo que se propor-
ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximada-
mente 25% hasta aproximadamente 99% de colofonia reforzada
y desde aproximademente 75% hasta aproximademente 1% de co
lofonia no reforzada. ’

238,- E1 procedimiento de la reivindicacidn 118,
en el que la colofonia reforzada fundida tiene mezclada
con ella colofonia no reforzsds de tal modo que se propor-
ciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximadg~—
mente 25% hasta aproximadamente 99% de colofonia reférza—
d% y desde aproximademente 75% hasta aprqximadamente 1% de
colofonia no reforzada. L

24~ - E1 procedimiento de la reivindicacidén lzﬂ
en el que la-colofonia reforzada fundida tiene mezcladé -

con ella colofonia no reforzada de tal manera gue sSe pPro-

" porciona una mezcla que comprende, en peso, desde aproximal

damente 25% hasta aproximadamente 99% de colofonia reforzg]

da y desde ap;oximadamente 75% a aproximadamente 1% de co-

lofonia no reforzada. ,
258,~ Rl procedimiento de la reivindicacién 42,

en el que el agente dispersente es el compuesto de la £J8r-| -

mula (I) v en el que R es octilo, nonilo, o dodecilo, o

mezelas de los mismos,.

a4
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262,~ El procedimiento de la reivindicacidn 48,
en el que el azgente dispersante es el compuesto de la £ér~-

7
mula (II) y en el que R’ es €, @ Cige

'278,.- El procedimiento de la reivindicacidn 1%,

en el que el agente dispersante es el compuesto de la fdér—

1 mula (I) y en el que R es nonilo.

288,- El procedimiento de la reivindicacién 12,

en el que dicho procedimiento se lleva a cgbo en ausencma

‘de un coloide protector tal como caseina.

_ 298,~ FROCEDIMIENTO MEJORADO DE INVERSION PARZ
PRﬁPARACION DE COLA PARA PAPEL A PARTIR DE COLOFONIA REFOR
Z24D0.

Tal y como se ha descrito en la HMemoria que ante
cede y para los fines gue se ﬁan especificado.

Esta Memoria consta de trelnta ¥y seis hojas es-
crxtas a maguina por una sola cara. ‘
Madrid, T 0.ENE 1977

P.A.

Osaar Izabury
Por Poder] A/
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