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LEste inxenﬁq se refiere a nuevas resinas que impar-
ten al pépel resistencia en seco y resiéténcia en humedo feg
poral, al procedimiento de incorporarlas en el papel y al -
papel asi tratado. | '

Es conocido afiadir ciertas resinas al papel, geueral
mente durante el procedimiento de fabricacidn de papel, pa-
ra mejorar la resistencia en humedo y/o en'seco del papgl.
El tipo de resina afiadida depende de las propiedades deseg—
das en el producto de papel final. Para papel muy'fino, pa-
Pel para toagllas ¥y servilletas y otras clertas aplicaciones,
es deseable que la resina reforzadora afiadida al papel im-—
parta una resistencia en seco y en himedo temporal.

Son conocidas en la técnica numerosas resinas que gl
canzarén estos resultados, Por ejemplo, las patentes de EE.
0T . 3:607.622, 3.728.214 y 3.778.215 de Espy se refieren g
resings que imparten ol papel tanto ung résisﬁencia en seco
como una resistencia en himedo temporal. Las resinas de Espy
Se preparan haciendo reaccionarréiertas poligmings y amino-
poliamidas con una acrilamidas y luego con un polialdehido.

larbién la patente de EE.UU. 3.556.932 de Coscia y otros

polimeros de vinilamida solubles en agua e idnicos que tiene:
sustituyentes de amida reactivos con el glioxal y suficien-

tes sustituyentes —-COHOCHO para ser termoendurscibles. Los

ros de vinilamida, tal como copolimeros idnicos de acrilami-
ia coh mondmeros jue impartiridn propiedades idnicas al polf—
ppero, por ejemplo cloruro de dialildimetil-amonic y 2-metil-
~5-vinil-piridina. Los polimeros de vinilamida se producen

eIl condiciones gue dan como resultado una polimerizacidn de’

.
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generalmente qurante el procedimiento de fabricacidn de pa-

boral eficaces para papeles. Las nuevas resinas de este in-
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adicibn de la acrilamida 8 través del doble enlace del gru—
po vinilo. Después de la modificacidn con giioxal, ge produ-

ce un polimero compuesto de unidades que tienen las Férmulas

CH CH S G R
2. : 2 ,
T S==== y T ====0
NH2 NHCHOHCHO

Aungue estas resinas imparten al papel una resistencis en
seco y en himedo temporal, tienen la desventsja de una vida

de almacenamiento relativamente corta cuando se almacenan

pel.
 De acuerdo con este invento, se ha ercontrado que
i

las resinas de poli(@-—alanina) modificadas con glioxal son

resinas con resistencia en seco y resistencia en himedo tem

vento son estables en solucién acuosa a concentraciones de
sblidos relativamente altws y tienen uha larga vida de almg~
cenamiento. Por consiguiente, el presente invento se refiere
a nuevés resinas preparadas por
a) polimerizacidn de acrilamida en presencia de un
catalizador basico y un inhibidor de radicales
libres para producir poli(@ ~aglanina) ramificada
¥ soluble en agua;
b) disolucién de la poli({ -alsnina) en agua para
ﬁroporcionar ung solucidn acuosa que tiene un con
tenido de sdlidos de aproximagdsmente 11 o gproxi-

madamente 40%; ¥y

en una solucidn acuosa g concentraciones a las que se emplegn
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|mero solubles en agug. e insolubles en agua. En este ultimo

trabajo se determind que la forma soluble en agua de la po-

- HN(CH CH 5CO0H ) a partir de 1os puntos de ramificacidn y amo
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¢) afigdir glioxal-gn,la cantidad de aproximadamente
10 a aproximadamente 100% en moles, basado en
las unidades de repeticidén de amida de la DPoli(
( @~elanina), produciendo asi una poli(@ —alagni-
na) modificada con glioxal.

La pOli(@ -alanina) empleada Para Preparar las nue-
vas resinas de este invento es una poli(@~—alanina) ramifi-
cada y soluble en agua preparada por la polimerizacidén anid
nica de acrilamida en presencia de un cétalizaﬂbr basico y
un inhibidor de polimerizacidn vinilica. La polimerizacidn
anidnica de acrilamida da como resultado—una cadena princi-
pal de polimero de unidades repetidas de@-ﬁﬂanina. La pre-
paracion de poli(@ ~alanina) cristalina y lineal por polime
rizecidn anidnica de acrilamida estd descrits en la patente

de EE.UU. 2.749.331 de Breslow. Se obtienen formas del poli+

1i(@-aianina) puede ser bien wn polimero cristalinoe lineal
de peso moleculgr relativamente bajo o un polimero de peso
molecular mas alto que tiene una estructura ramnificada. La
poli(@ —glaning) ramificada contiene unidades de repeticidn
de la férmula /anCHZCHZCONH,m4-en los segmentos linesles
y unidades de repeticidn de la férmuls ,aVLCH2CH202N/v-~
en los segmentos en los que existe ramificacidén. Los grupos
finales de aminag primaria existiran én el extremo de cada
cadeng de rama. La hldr011s1s de la poll(@ _aWinna) ramifi

cada y soluble en agua producc @ ~a1an1na, WH CHZCH COOH; =

2
partir de segmentos lineales, deido 1m1nod1proplonlco,

n{aco a partir de los grupos finales de amida primaria.
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Lo poli(@~—alanina) ramificada y soluble en agua adecuédo Pa

‘lamente 500 a aproximadamente 10000 y preferiblemente en el

-intervalo de aproximadamente 2000 a aproximadamente GO0Q.

tos aromaticos y alifaticos, por ejemplo, tolueno, xileno,
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Esto proporciona una base para médir el grajo de ra-
mificacién presente en una muestra dada de.poli((Z-alanina).
En la hidrdlisis de la muestra puede medirse el amoniaco ¥/0
seido iminodipropidnico producido, proporcionando por tanto
ina determinacidn del grado de ramificacién. La cantidad de
amoniaco liberado indica el nlmero de grupos de amida prima-
ria y Duesto que tales grupos estén presentes sdlo como gﬁg
pos finales de las cadenas derrama, puéde determinarse una
indicecin de la cantidad de rTamificacidn de la poli(( -ale-
hing). Cualquier poli(@ -alanina) que contiene suficiente
ramificacidn para ser soluble en agua es adecuada para em-
pleo en este invento. En general, la poli(@-mdénina) ramifi
cada debe contener gproximadamente un grupo amida primaris

por cada 2 a 6 grupos amida presentes. ELl peso molecular de

Tra empleo en este invento esta en el intervalo de aproxima-

Como se ha establecido antes, la poli(@ ~-alaning) rg

nica de acrilamida en presencia de un catalizador basico y

¥n inhibidor de la polimerizacidn por radicales libres o vi—
nilica. Debido a la naturaleza extremadamente exotérmica de
la polimerizacién anidnica, se prefiere llevar a cabo la reg
cién en un medio de reaccidn organico adecuado inerte ern las
condiciones de reaccidn y capaz de disolver o poner en sus-

pensidn la acrilamida. Los medios adecuados incluyen compues

tetrahidronaftaleno, clorobenceno, nitrobenceno y dioxano.

La concentracidn del mondmero de gerilamida en el ne

»

. o . . . . 4
pificada y soluble en agua se prepara por polimerizacion anig

"

b
-
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& amonio cuaternario y alcdxidos de metal alcalino. Ejem-

cio. Lz cantidad de catalizador empleado estd en el inter-
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dio de reaccidn ests en ol intervalo de aproximadamente
Z% a aproximadamente 307, j es preferiblemente de aproxi-
madamente 8% a aproximadéménte 15%.. ' .

S5i se desea, puede aﬁédirse_un agente dispersante
polimero organo-soluble a la mezcla de reaccidn antes de
la adicién del catalizador basico. Cuando se emplea el agep
te dispersante, la poli((} -alanina) produecida esté en for-
ma de polvo 0 perlas, facilmenie filtrable a partir del mg
dio de reaccidn. Los sgentes dispersentes adecuados son
copolimeros de estireno;butadieno, poliisopreno, polipropi
leno clorado, poliisoprenc clorado y mgleado y poliélefi—
ngs cloradas y maleadas.

Los catalizadores basicos ilustrativos gue pueden
emplearse incluyen metales alcglinos, hidrdxigos de metal

alcalino, hidrdxidos de metal alcalino-térreos, hidréxidos

plos de catalizadores basicos adecuados son el metal sodio)
hidréxido de sodio, hidrdxido de litio, hidréxido de pota-
sio, t-butdéxido de sodio, metdxido de sodio, hidréxido de

tetranetilamonio, t-butdxido de potasio e hidrdxido de cal

valo de aproximadaménte 0,01 a apruximadamente 2,0% en mo-
les, preferiblemente aproximadamente 0,1 a aproximadamente
1,5% en moles basado en el mondmero.

~ Se affade un inhibidor de radicales libres a la mez
cla de reaccidn para inhibir la polimerizacidn vinilica a
través del doble enlace del mondmero de scrilaming. Ejem-
plos de inhibidores de radicales libres que pueden enplear
se son fenil-(Z—naitilaminé, hidroquinona, difenilaming y

fenotiazing.
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| mificada puede realizarse por hidrdlisis parcial del polimg
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La reacciln de polimerizacién anidnica se lleva a
cabo a tempefamuras en el intervalo de aproximadamente 409(
a aproximadamente 1402C y preferiblemente aproximagdamente
80¢C a aproximadamente 1309C. '

En muchos casos, lp polimerizacién anidnica de la
acrilsmida en las condiciones anteriores produciré una mez-
cla de poli((z-alanina) scluble en agua e insoluble en agual.
E1 polimero soluble en agua para empleo en este invenfo g
de separarse facilmente disolviendo parcialmente el produc-
to polimero en agua y separando la fraccidén insoluble por
mnétodos convencionales tales como filtracidn, etc.

La>poli(6 -alanina) es un polimero neutro. Para la
mayor parte, aunque no todos, los métodos de aplicar resi-
nas reforzadoras al papel, la resina debe ser idnica para
una retencidn eficaz por la pasta. Por esta razén al 5repg
rar la resing de este invento, es deseable modificar lg po-—
li((Bualanina) ramificada y soluble en agua antes de 1a
Teaccidn con el gliozal para imtroducir grupos anidnicos o
catidnicos an la estructura polimera. Sin embargo, si la
resina reforzadora se va a emplear de formg queila resing
no necesite ser iénica, como por ejemplo, aplicacién super-
ficial s la. hoja de papel formada, entonces la modificacidn
idnica de la poli( (B-alaniﬁa) anfces' de la reaccién con glio
xal no es necesaria.

La modificacidn anidnica de 1la poli((;—alanina) ra-

ro para convertir aglguno de los grupos snida Primarios en
. ) . - PO

grupos carboxilo anioniccs. Por ejemplo, la hidrdlisis de

la poli(@-qﬂanina) Puede tener lugar calentando una solu-

. - ’ ’ .
cidn scnosa ligeramente basica del polimero que tiene un pH
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de aproximsdamente Y- 10 a temperaturas de aproxlmadamente

SOQC a aproximadamente 1002C. La cantidad de grupos anioni-
cos introducidos debe ser de aproximadamente 1 a aproximadg
mente 10% en moles y preferiblemehte aproximadamente 2 a
aproximadamente 5% en moles, basado en las unidades de re-
peticidn de amida.

Otro método de modificacidn anidnics de la poli(@ -
-alanina) ramificada es por tratamiento con formaldehido:.y
luego con ion bisulfito.

La modificacidn catilnica de 1la poli(@-fﬂanina) ra
mificada se consigue haciendo reaccionar la,poli(@-qﬁanina

en solucidn acuosa con formaldehido y dimetilamina. Esta

| reaccion puede llevarse a cabo calentando una solucidn acuge

sa de los trés reactivos a aproximgdamente 602G g gproxima-
demente 802C bien a pH basico de aproximadamente 9 a aproxi
mzdamente 11 0 g un pH acido de aproximadamente 2 a aproxi-
nademente 4. Esta regccidn introduce grupos finsles de amini
terciaria en el polimero. Cuando el pH de la sqlucién acuo-
sa resultante se ajusta a las condiciones de empleo, es de-
cir, a aproximadamente 4,5 a gproximadamente 8,0, los grupo
de amina terciaria estan protonados y por tanto se vuelven

catibnicos. La cantidad de formaldehido y dimetilamina em~

DPleada es de zproximadamente 2 a aproximadamente 15% en mo-
les, basado en las unidades.de repeticidn de amida de la po
11((3-31anina). Le cantidad de grupos catidnicos introduci-
dos es desde aproximadamente 2 a aproximadamente 15% en mo-
les y preferiblemente desde aproximadamente 4 hasta aproxi-

nademente 85 on moles, basada en las unidades de repeticion

lae amida.

La etapa final al preparar las nuevas resinas de es
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| te 202C a aproximadamente 302C.
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.te invento es lg reapcién‘de poli(@-wﬂanipa) cdn‘glioxal.
Como se ha establecido antes, lé poli((%—alanina) buede mo~
dificarse al introducir grupos aniénicos o catiéhicos, se-
gin se desee, antes de la reaccién con glioxal. La reaccidn
de poli(@»—alanina) y glioial se 1léva a cgbo en soluciodn
acuosa. La concentracidn de sdélidos de la poli(@ ~alanina)
en la solucidn acuosa debe ser superior a aproximadamente
10% y puede ser desde aproximadamente 115 a aproximadamente
40% siendo el intervalo preférido de aproximadamente 12,5%

a aproximadamente 25%. La cantidad de glioxal empleada on

esta reaccidn puede ser desde aproximadsmente 10 hasta apro
ximedemente 100% en moles y es preferiblemente desdé aproxi
madgmente 20 hasta aproximadamente 307 en moles, basado en

las unidades de repeticidn de amida de la poli(@—fﬂanina).
La temperatura de la reaccidn es desde aproximadamente 102C

a aproximadamente 502C, preferiblemente desde aproximadamen

-La reaccidn entre el glioxal y la poli(@ -alaﬁina)
se continla hasta un aumento de viscosidad de aproximadamen
te 2 a aproximadamente 10? preferiblemente ticne lugar a
4-6 unidades de viscosidad en la escala de Gardrer-Holdt.
El aumento de viscosidad indica que tiene lugar una cicria
cantidad de reticulacidn de la poli((} -alanina). La cantided
de reticulacidn es insuficiente para.originar la gelifica-
cidn de 1la solucidn de poli(@ -alanina) pero es adecuada DPa
ra proporcionar unidades polimeras de peso molecular sufi-
cientvemente elevad¢o para ser retenidas por las fibras celu-

losas cuando se empleg como unag resing reforzadora de papel

1>

Las resinas de poli(@ -alanina) modificadas con glig

xal de este invento pueden emplearse parag impartir al papel
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resistencia en seco y resistencia en himedo temporal empleg

~do cualguier método convenciongl. Las soluciones ascuosas de

las resinas puedeﬁ aplicarse a la hoja de papel formada,
pbr ejemplo, por pulverizacidn o bor aplicacidn en cuba,
etc. Cuando se aplica de¢ esta forma no es necesario que la
resing sea idnica. Sin embargo, los métodos preferidos, en
el momento actual, para incorporgr estas resinas en el pa-
pel implican la adicidn de soluciones gecuosas diluidas de
las resinas a una solucidn. acuosa de material de papel an-
tes de 1la formacién de 1la hoja. Por ejemplo, la solucion de
resina puede afiadirse al material de papel en la pila holan
desa, la tina de materias primas, la maguina de Jordon, la
bomba de ventilador, la caja de cabeza 0 en cualquier otro
punto adecusdo. Debido a la naturaleza anionica de las fi-
bras de celulosg, es desegble emplear ung resina anidnica

de modo gque sers adsorbida sobre las fibras de celulosa.

| Una resina catidnica sera adsorbida directamente sobre las

fibras de celulosa, debido a la diferencia en la carga elec
trostatica. Cuando se emplea una resina snidnica se hace ne
cesario afiadir un agente de unidn catidnico para enlazar la
resina anidnica a las fibras de celulosa anibnicas. Asi,
cuando se emplea una solucidn acuosa de poli(@ -alaning)
anidnicg modificada con glioxal de esta forma, es necesario
sfizdir un agente de unidn catidnico. Agentes de unidn catid
nicos adecuados incluyen coadyuvantes de retencidn catibni-
cos polimeros tal como resinas de aminopolismids-epiclorhi-
drina, polietilenimina, resinas derivadas de poli(dialilomi
na) y poli{dialconilmetilamina), almidén catibnico y otros
polimeros muy catiénicoé, naturales o sinteticos.

Lo cantidad de poli(@ -glanina) modifieada con glio

=
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xal afiadida al papel para impartir resistencia en seco y

4 4 . U
regccion exotermica y se separa un polimero en las paredes
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en himedo temporal, es de 0,05 a 2% y'generalmente 0,1 a 1
en peso basado en el peso de las fibras de celulosa.

Los ejemplos siguientes serviran para ilustrar el
invento, las partes y poréentajes SON en peso g NO ser gue
ge indique otra cosa. .

- Bjemplo 1

Este ejemplo ilustra la preparacién de una poli(( -
~alaning) anidnica modificada con glioxal tipica, de este
invento y su eméleo como una resing con resistencis en se—
co y en humedo temporal para el papel.

Parte A. 3n un matraz de fondo redondo de 5 litros de tres
bocas equipado con un agitador de paletas, Sermémetro, y

condensador se colocan 350 partes de acrilamida anhidra,

1,0 partes de fenil-(}-naftilamina, y 3870 partes de clorgy

benceno. La mezcla se calienta a 85-902C con agitacidn vigo

ross pars fundir y disolver parcialmente la acrilgmida. A

continuncidn se afiaden escamas de hidrdxido de sodio (1,0

partes). Después de un periodo de induccidn, tiene lugar unk

del matraz y el agitador. Se afiaden tres cargas mas de 1,0
partes de catalizador a intervalos de 30 minutos, y la mez-
cla de resccion se calicnta a aproximadamente 909C durante
1 hora mas. Se decanta el clorobenceno caliente y se recu-
pera el polimero quebradizo y s6lido resultante. Tl polime-
T0 es poli(@ —-alanina) ramificado, soluble en agua.

Porte B. Una muestra de poli(@-—alanina) yreparada en la
Parte A se disuelve en aéua.que contiene 2> en moles de hi-

drdéxido de sodio (basado en las unidades repetidas de amida

en el polimero) prcporcionando una solucidn que contiene 25%

<
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de'poli((;-alanina). La solucibn se calienta a 90-1002C du

lorscidn potenciométrica.

resultante se nantiene a 9-10 a la temperatura ambiente has

.tencia en seco y humedo en pasta kraft blanqueada Rayonier.

Hojs n |‘1m.12 . . . ’ 0_1027

rante aproximadanente 30 minutos con un rocigdo de vapor
para eliminar el amoniaco liberado durante la reaccidn de
hidrdlisis. La solucidn resultante se enfris a continuacidn
y el pH se disminuye dando una resina que contiene sproxi-

madamente 2% en moles de grupos carboxilo, medidos por va-

Parte C. A una solucién acuosa al 15% de pdli( (% -alanina)
anidnica preparada como en la Parte B, se afiade 25% en mo-
les (basados en las unidades Tepetidas de amida) de glioxal

en forma de una solucidén acuosa al 40%. E1 pH de la solucidh

ta qﬁe tenga lugar un awmento de 4-6 unidades en lg viscosi
dad Gardner. A continuacién la solucidn se diluye rapidamen
te con agua hasta un contenido de s6lidos total del 10% y

se ajusta a un pH 5,0 con 4cido sulfirico. La vida de alma
cenamiento de la resing resultante es mayor de 6 meses sin
ninguna’ pérdida de eficacia. |

Parte T. la poli((’y—alanina) anionica modificada con glio-

Xal preparada en la Parte C se evalua como resing con resig

Ung mezela 3:1 (en base seca) de soluciones acuosas de poli
(@-alanina) anidnica modificada con glioxal y una resing
de aminopoliamidarepiclorhi&rina (disponible comerciglmente
de Hercules Incorporated con la marca registrada "Kymene
557") se emplea como resinag reforzadors en gl procedimiento
siguiente: )

La'pasta kraft blangueada Ra&onier se bate en un mo
1ino de ciclo hasta un refino de Schopper-Riegler de 750 cc |

Partes de esta pasta, ajustadas a un pH de 6,5 con Acido sul




10

15

20

25

30

‘Prepara una hoja de prueba testigo como anteriormente sin

nuacidén la mezcla resultante se calienta a 100°C durante

lloju ném, L3 e - 01027

fﬁrico;,se afiaden al dosificador de una méquiné formadora
rdé hojas de prueba Noble-Wood. Muestras de la resina refor
zadora se afiaden al dosificador en cantidades de 0,254,
0,5% y 1% de sblidos basadas en los sdlidos de la pasta.

A continuacidén se forman con 1a pasta hojas de prueba de
aproximadamente 18 kilogramos por 270 m2 de peso base y

se secan durante 1 minuto a una temperaturs de 1002C.- Se

la adicidn de una resina reforzadora. Las hojas de pruecba

resultantes despues de acondicionar a una temperatura de

240C y a una humedad relativa de 50% durante mas de 24 ho-

ras se ensayan en cuanto a resistencis en seco. Las hojas
de prueba también se ensayan para resistencia en himedo

. 4 . : V
después de impregnacidn con sgua destilada durante 10 se-

i

gundos y durante 2 horas pars mostrar la naturatdezs tempo-
I

‘ral de la resistencia en himedo. Los resultados se muestrah

en lag Tabla 1.
Ejemplo 2

Este ejemplo ilustra la preparacidn de un poli(@>~
-alanina) catidnica modificada con glioxal tipica de este
invento y su empleo como ung resina de resistencia en seco
y humecdo para el papel. -
Parte 4. En un aparato similar al descrito en la Parte A
del Ejemplo 1 se colocan 20 partes de acrilamida anhidra,
35 partes de tolueno, y tfazas de fenil—(}-naftilamina. Se
afiade suficiente K'0t-Bu 0,5 M en t~BuOH a la mezela calen
tada bajo N2~a 90-1009C para hacer gue tenga lugar la poli
merizacién como se pone de manifiesto por una reaccidn exo

. . CLr ’ . .
térmica sustancial y formacidn de polimero sdlido. A contid
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- ina) sdlida.

“mezcla se mantiene g 9-10 hasta que se observa un aumento de

'total se lleva luego a 10 por dilucidn con agua, ¥y el pH se

1lojn nGm, 14' . . . . 01027_

cinco horas; el tolueno se separa y se seca la polif 6 -alanil

Parte B. A ung solucidn acuosa al 25% de poli( @—ala;nina)
esencialmente neutra preparada en lé .Partc (A) se afiade 7,5?’5
en moles (basada en las unidades repetidas de amida) zada
uno de formaldehido (en forma de una solucidn acuosa) y clox
hidrgto de dimetilaming. El pH se ajusta a 9,0-9,5 con higrd
xido de s0dio acuoso, y la solucidn se calienta 20 minutos
en un bafio de vapor g 70-802C. Bl pH ée vuelve ajustar a cox
tinuacién a 6-T. La resina resultante muesira que es catid-
nica por su cagpacidad parag derivrar la carga de la pagsta de
maders anidnica hacia la neutralidad eléctrica.

Parte C. 4 wna solucidn gl 20% en sgus de la poli(@ —alagning
catidnica preparada en la Parte B se ahaden 25% en moles de

glioxal en forma de una solucidn acuosa al 40%. E1 pH de 1a
4~6 unidades en la viscosidad Gardner. El nivel de s6lidos

ajusta a 4,5-5,0. La estabilidad de la resina resultante res
pecto a la gelificacidn es mayor de 6 meses.
Parte D. La poli( @—alanina)catiénica modificada con glioxal
preparada en la Parte C de este Zjemplo se evalua como resi-
na de resistencia en seco y humedo empleando el procedimien-—
o descrito en el Ejemplo 1. Se emples ung solucidn de esta
. L . . .
resillg como unica 'resina de refuerzo. Los resultados se mues

tran en lg Tablg 1.

N
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~-Parciglmente la acrilamida. A continuscidén se afiaden cuatr

Parte C. La poli(@ ~alaning) ﬁeutra modificada con glioxal

H{oja nGm, 16 : - ) 01027_

Ejemplo 3

Este ejemplo ilustra lg preparagién de unag poli
(@-alanina) modificada con glioxal tipica, de este inven-
t0 ¥y su empleo como resina con resiétencia el seco y en
humedo temporsl para papel.
Parte A. En un matraz de fondo redondo de tres bocas egui-
pado con un agitador de paletss, termdmetro y concdensador
se colocan 200 partes de acrilgmids anhidra, 0,44 partes
de fenil-(;—naftalimina y 400 partes; de toluecno anhidro.
La mezcla se calienta 30 minutos g una atmésfera de nitrd-

geno a 1002C con agitacidn hasta para fundir y disolver

partes de t-butdxido de potasio, 1,2 N en t-butancl y la
mezclg se calienta a aproximadamentc 902C durante 18 horas
Se decanta el tolueno caliente y el polimero sdélido resul—
tante se lava con acetong. El pollmero es pOll(G —alanlna)
ramificada y soluble en asgua.

Parte B. Una solucidn acuosa al 30% de la poli(@-{ﬂanina)
neutra preparada como se ha descrito antes se calienta o
40-502C. A esté solucidn se ailaden 50% en moles (basado en
las unidades de amida del polimero) de glioxal como solu—
cién acuosa al 40%. El pH de la solucidn resultante se
aumenta hasta aproximadamente 9,5 y se mantiene g la tempe
rgburag ambiente duranfe aproximagdamente 10 minutos, duran-
te cuyo tiempo se produce'ﬁn gumento de lg viSCOSidad'Gaf&
A continuacidn la solucidn se diluye répidamente con agua,
hasta un contenido de 4% de sélidos total y se ajusta a

PH 5,5 con &cido sulfdrico.

Preparada en la Parte B se evalua como resinas con resis-

1eX .
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*tencia en seco y humedo en hojas de prueba preparadas a

- Ho_l:.; nf’lm. 17 ' : 01027--

partir.de Pasta kraft blanqueada Rayonier al 1005% (18 kg/

resma,) . Las hojas de prueba se sumergen durante 1 minuto

en ung solucidén acuosa al 20% de la poli(@ —alanina) neutra

modificada con glioxal a un pH de 6,0. Las hojas de pruéba
se pasan luego g través de un rodlllo de agarre ¥y un cilin
dro secéndose a 10oeC.

Los datos de resistencia para las hojas asi tratadd
se comparan con las hojas de prueba no tratadas como se re

coge a continuacidn.

Resistencia a la traccién (ke/cm)

Seco Himedo (10 se- Humedo (2 horas)

gundos)
Hojas de prueba . .
sin tratar 3,46 0,16 -
Hojas de prueba ) i
tratadas 4,30 ,43 . 0,46

Las re51sten01as a la traceion se corrigen a 18 kg/resma
de peso basico.

REIVINDICACION®S

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-

sentan para que sean objeto de'esta solicitud de Pabtente de

Invencidén en Espafia, por VEINIE afios, son 1los que se reco-
gen en las reivindicgeciones siguientes:

12.- Procedimiento para preparar una poli(@ —glani-
na) modificada con'glioxal{ gue comprende: (a) polimerizar
acrilamida en presencia de un catalizador bisico y un inhi-
bidor de radicales libres para producir poli(g -alanina)ra
mificada y soluble en agua; (b) disolver la poli( f -alanina
en agua pares proporciongr una solucidn acuosa que tiene un
contenido de s0lidos de 11 a apr0ximadamente.40%; y (e¢) afia

dir glioxal en la cantidad de apreximsdamente 10 a aproximg

\./
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damente 100% en moleé, basado en las unidades de repgticiéz‘

de‘aﬁidarde la ﬁbli(? -alanina), produciendo asf una poli

' (B -alanina) modificada con glioxal.

22, Procedimiento para prepsrar una poli(g ~alani-
na) modificada con glioxal. -
' Tal.y como se ha descrito en la Memoria qﬁé ante-
cede y con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de dieciocho hojas escritaé a
méguina por una sola cara.

Madrid, 07.MA8% 977

Por Poder,
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