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esta invencidn tienen utilidad partlcular en la fabricacidn

en particular para usar en el encolado de fibras celuldsi-
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" - Esta invencidn se refiere a un nuevo método
de preparacién de dispersiones acuosas esencialmente esta-
bles de un material a base de colofonia en forma finamente
dividida. '

Las dispersiones acuosas preparadas segun

de papel encolado, empleéndose habitualmente sulfato de alu
minio o un agente precipitante similar en asociacidn con
ellos para ayudar a la precipitacién del material a base de
colofonia sobre las fibras de papel. Las dispersiones de
esta invencidn pueden ser usadas en técnipas de encolado
interno v en técnicas de encolado externo. En el encolado.
interno la dispersidn y el sulfato de aluminio se afiaden,
preferiblemente por separado, a una suspension acuosa de
fibras para la fabricacidn'de papel en diversas fases antes
de la formacidn de las hojas, y, en el encolado externo, se
forma brimeramente el conjunto de hojas de papel y seguida-
mente s¢ trata mediante métodos conocidos, con la disper--
sidn acuosa proporcionando papel éncolado. las dispersio~
nes acuosas preparadas segun esta invenéién pueden ser usa-
das para preparar productos de papeleria, tales c omo bobinds
de papel continuo, que tienen resistencia mejorada a la
penetracidn por el agua y tinta acuosa.

Conforme a esta invencidn, se proporéiona un
prodedimiento para preparar una dispersion acuosa esenciald

mente estable de un material a base de colofonia adaptada

cas.para la fabricacion de papel.
El procedimiento consiste esenclalmente en

homogeneizar una §ispersi6n acuosa inestable calentada que
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~lensulfénicos condensados se encuentran asimismo disponi-
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contiene agua, un material a base de colofonia y un agente
dispersante anidnico. | |

' En la técnica son conocidos agentes disper-
santes anidnicos. Al llevar a cabo esta invencidn el agen-
te dispersante anidnico preferido es un jabdn, tal como el
jabén de sodio, de un material a base de colofqnia tal como
el material a base & colofonia de que esté compue sta la dis~
persidén. Otros agentes dispersantes anidnicos adecuados
incluyen emulgentes sintéticos tales como las sales de aci-
tos alcohilaril-sulfoénicos, sales de dcidos naftalensulfén;
¢o condensados, sales de ésteres dialcohilicos del dcido sul
fasuccinico, sales de hemiésteres alcohilicos del écido_sul
firico y sales de hemiésteres de alcchilfenoxi(polietileng
xi)etanol del dcido sulfuricos .

En el caso del alecohilaril-sulfonato el gru-
po alcohilo puede ser lineal o ramificado con diez a diecios
cho étomoé de carbono. Pueden ser usadas megclas diversas
de estos alcohilaril-sulfonatos. El grupo arilo preferido
es el fenilo. AhimiIbéncezmoéulfonatos de sodio que son es-
pecialmente ﬁtiles,>se encuent ran aisponibles en el comer-
¢io bajo una diversidad de nombres registrados, incluyendo

Ultrawet D.S. (Arco Chemical Co.). Sales de acidos nafta

bles bajo diverscs nonbres registrados, incluyendo Tamol
S.N. (Rohm and Haas Co.) ¥y Stepantan A (Stepan Chemical
Co.).

IEn el caso de las sales de ésteres dialecohi
licos del acido sulfosuccinico los grupos alcohilo pﬁeden
inéluir'ciclqhexilo, ﬁexilo, isobutilo, octilo, pentilo y

tridecilo. @n el caso de las sales de hemiésteres alcohili
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~to dcido en el aducto entre el 1% y aproximadamente el 20%
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cos del dcido sulfurico, el grupo alcohilo puede tener de
diez a dieciocho atomos de carbono. En el casb de las sa~-
les de ﬂemiéstéres de alcohilfenoxi(polietilenoxi)etanol de]
acido sulfﬁrico el_grupo alcohilo preferido es el grupo no
nilo obtenido en la trimerizacion de propileno. El conte-
nido de polioxietileno puede estar comprendido por término
medio entre uno y veinte moles por mol, pero,se prefiere un
promedio de cuatre a doge. ILa cantidad de emulgente sin-
tético usado puede estar comprendida entre 1 y 5%, prefi-
riéndose de 1,5% a 2;5% basado en el material a base de
colofonia.

Cuando se usan emulgentes sintéticos.distintos
de los alcohilarii—sulfonatos es importante no mantener
la solucidn acuosa, la dispersidn inestable o la eﬁuléién
acabada, a una temperatura. superior a 1002C. dﬁ;énte mas
de algunos minutos ya que de otro modo el emulgente puede
ser destruido por hidrélisis. Por consiguiente, es desea~
ble el uso de un procedimiento continuo de calentamiento,
emilsificacion y enfriamiento rdpido.

Los materiales a base de colofonia-empieadoé
pueden estar constituidos, en peso, por una cantidad com-
prendida entre 0% y aproximadamente 95% de coibfonia y
entre 100% y aproximadamente 5% de un producto ‘de reaceidn
aducto de colofonia y un compuesto acido que contiene el

grupo -?=?-C=O, estando comprendida la cantidad de compuesst
1

del peso total de solidos.
Como se ha indicado antes, el agente dispersan-
te anidnico preferido empleado es un jabén o sal del ma-

terial a base de colofonia. Asi, en la realizacidn prefe-~

-
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“si6n acuosa inestable es mezclar juntamente la cantidad
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rida de esté invencidn, se encomtrara pfésente ﬁna cantidad
relativamenﬁe pequeiia del material a base de célofonia como
jabon o sal del mismo queréirve como el agente dispersante
aniénico. Aun cuando no es necesario, pueden iﬁcluirse si
se desea otros agentes dispersantes anidnicos.

~ Asi pues, se encontrara presente o bien una

pequefia cantidad de colofonia saponificada o una pequeifa canp-

tidad dg'aducto de colofonia saponificada. 0 una pequefa
cantidad de ambos. La cantidad de material a base de colo-
fonia saponificada presente, representada como un porcenta-
je de grupos carboxilo disponibles saponificados, esta com~
prendida entre aﬁroximadamente 0,5% v aproximadamenté 20%;
y de preferencia entre aproximadamente 4% y aproximadamen-
te 10%. El contenido preferido de los solidos de la dis~
persion estara comprendide, en peso, entre 0% y aproximada-
mente 85% de colofonia y entre 100% y aproximadamente 15%
de aducto de colofonia, estando comprendida la cantidad de
comﬁuesto dcido en el aducto entre aproximadamente 4% y apr)
ximadamente 8%, y la cantidad de material a base de colofo-

nia saponificada presente, representada como porcentaje de

madamente 4% y aproximadamente 10%.

Un modo conveniente de preparar la disper-

‘deseada de agua, la cantidad deseada de material a base de
colofonia,.y un materigl alcalino, tal como el hid roxido
de sodio, eﬁ una cantidad suficiente para formar la canti-
dad deseada de material a base de colofonia saponificada.

No es necesarid que el material a base de

colofonia saponificada sea formado in situ. Puede preparay-

10
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- inestable mezclando juntamente agua, material a base de;¢o~

. da su agitacidn durante el tiempo necesario para alcanzar la

-|--fuerza de cizalla extremada se consigue -convenientemente

" proporcionando las nuevas dispersiones de esta invencion.
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se, si se desea, antes de la preparécién de la dispersion
acuosa inestable. Asi, por ejemplo, puede prepararse una
dispersion acuosa inestable meszclando jﬁntamente el agua,

el material a base.Qe colofonia, y un material a base de
colofonia sapoﬁificadé tal como, por ejemplo, la sal de
sodio de la colofonia en forma de aducto, en una cantidad
suficiente para proporcionar una dispersidn acuosa inestgble
que contiene los ingredientes en las cantidades anteriqrés.

a8

Este procedimiento puede ser usado cuando se usan otros’

agentes dispersantes anidnicos. Asi pues, por e jemplo,® an~

.
P .

tes de la homogeneizacion, se prepara una dispersidn acuosa

lofonia y agente dispersante anidnico. )
Después de preparar la dispersidn acuosa
inestable, se calienta a una temperatura comprendida entre

1y, s

aproximadamente 1502C y aproximadamente 1802C. Se recomien-

temperatura requerida. Ia dispersidn calentada se somete
después a una fuerza de cizalla extremada con 1o que se pro-

porciona una dispersidn acuosa esencialmente estable. lLa

por medio de un homogeneizador. Asi pues, pasando la mez-
cla calentada por lo menos una vez a través de un homoge~
neizador bajo una presidn del orden de aproximdamente 140
kg/émz. man. y aproximadamente 560 kg/cm?. man. puede obte-~
nerse una dispersion esencialmente estable.

la emulsidn acuosa se enfria seguldamente

Puede llevarse a cabo enfriamiento usando cualgquier medio

normal, pero se prefiere que la emulsidn sea introducida en
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un circuito-de enfriamiento y se enfrie rdpidamente. ZHste
circuito estd constituido por producto emulsinado enfriado
a través de un cambiador de calor. La'presién del circuito

se mantiene lo suficientemente alta para evitar la ebulli-

cion instantanea del producto.

Algunas particulas pueden formar aglomerados
densos que pueden sedimentarse eventualmente.de la disper-
sién después de un perfodo de tiempo. Estas pueden éepa-
rarse ficilmente, si se desea, del resto de 1la dispersﬁsn
esencialmente estable, por filtracion, decantacidn o rie-
diante otros medios conocidos en la técnica.-

| Las particulas que congtituyen la fase dispérsa'
son relativamente pequefilas y poseen un tamafio de'particula
comprendido entre aproximadamente 0,01 micras y gprbxima-
damente 1 micra. Por lo menos aproximadamente ei 99% en
peso de las particulas suspendidas tienen un tamafio de
particulas menor de aproximédamente 0,5 micras.

. Cuando se emplea colofonia como parte del mate-
riai a base de colofonia puede ser cualquiera de los tipos
de colofonia disponibles en el comercio tales como colofo-
nia de madera, colofonia de goma, colofonia de "aceite de
tall" y sus mezclas, en su estado crudo o refinado. Pue=~
den ser usadas colofonias parcialmente hidrogenadas o co=
lofonias hidrogenadas sustancialmente en su totalidad, que
hayan sido tratadas para inhibir la cristalizacidn, tal
como por tratamiento térmico o por reaccidn con formaldehi
do, asi dqmo mezclas de 1as mismas.

El producto de reaccidn aducto ae colofonia ¥ un
compuesto acido que contiene el grupo -C=C~C=0 se obtiene

1Tt
haciendo reaccionar colofonia y el compuesto dcido a tem-
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peraturas elevadas comprendidas -entre aproximadamente 1502C
y 2102C. HMétodos de preparacidn de estos productos de
reaccion aductos se describen en las Patentes de Estados
Unidos 2.628.918 y 2.684.300. Estos productos de reaccidn
aductos se denominan frecuentemente eﬁ la técnica,'ﬁroduc-
tos de reaccion de Diels-Alder. Los productos de reaccidn
aductos se denominan a veces en.-la Memoria, nés adelante,

5

taductos de colofonia', Maductos" y "colofonia reforzada™.
' Ejemplos de compuestos &cidos que contienen<§i
grupo —?:9—?=0 que pueden ser usados para preparar los.
aductos incluyen los dcidos organicos polibééicos c{;& B~
-insaturados y sus anhidridos ¢onocidos, ejemplos especi-
ficos de los cuales incluyen dcido fumdrico, dcido mﬁiéipé,
dcido acrilico, anhidrido maleico, adcido itacénico, aﬁﬁidri
do itacénico, &cido citracénico y anhidrido éitracéniéo;v
La colofonia usada para preparar el aducto ﬁue-
de serbcualquiera de los tipos de colofonia disponible
comercialmente taies como colofonia de madera, colofonia
de goma, colofonia de ¥tall oil", ¥y sus mezclas, eﬁ su
estado c¢rudo o refinado. Pueden ser usadas colofonias hi
drogenadas as{ como también colofonias tratadas para inhi
bir la cristalizacidn. Asimismo, es posible emplear un
aducto que haya- sido hidrogenado de modo sﬁbstahcialmeﬁte
completo después de la formacidn del aducto. .
Materiales alcalinos adecuados éapaces de formar
una sal con colofonia y aductos de colofonia incluyen los
materiales bisicos habituales inorgénicos y organicos em-
pleados para formar una colofonia saponificada o un aducto
de colofonia saponifiéada. Ejemplos de tales materiales

incluyen hidrdxido de 1itio, hidrdéxido de sodio, hidroxido

'y
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de potasio,-carbonato de litio, carbonato de sodio, carbo
nato de potasio, amoniaco y aminas.solubles en agua tales
como morfelina, étilamina, n-propilamiﬁa ¥ n-butilamina.
Los materiales alcalinos preferidos son‘el hidréxido de
potasio y el hidréxido de sodio.

Seglin se ha indicado anteriormente, pueden usarse

- sales o jabones obtenidos por reaccidn de colofonia o.dée

un aducto de colofonia y un material alealino para pfgpa-
rar la'ﬁispersién acuosa inestable, as{ como también otros
agentes dispersantes anidénicos, si se desea. El jabén: de
sodio de colofonia en forma de aducto, es un ejemplo dc
una sal o un jabdn tales y puede ser preparado aﬁadienéo
una sclucidn acuosa caliente de hidréxido de sodio a colo-
fonia en forma de aducto, fundida, y manteniend% lé temﬁé—
ratura de la masa de reaccidn en aproximadamente 1104C,
hasta que la reaccidn es substancialmente completa.

Los materiales a base de colofonia de los gue
esta constituida la dispersion, pueden proceder de la mis-
ma fuente de colofonia o de fuentes de colofonia diferen-
tes. Asi pues, por ejemplo, el componente de colofonia
-puede ser una mezcla de colofonia.de.madera hidrogenada de
modo substancialmente completo y colofonia de madera sin
refinar, el component e aducto puede ser un aducto de colg
fonia de madera sin refinar y dcido fumdrico, y el material
saponificado que actia como agente dispersante puede ser la
sal de sodio de un aducﬁo fumarico de colofonia de goma.
Como otro ejemplo, el componente de colofonia puede ser
colofonia de M"aceite de tall", el componente aducto puede
ser el aducto de colofonia de madera y anhidrido maleico,

¥ el material saponificado puede ser la sal de potasio o
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jabén del aducto maléico de colofonia de "aceite de tall".
Todavia como otro ejemplo, el componente-de colofonia pue-
de ser una mezcla de colofonia de madera barcialménte hidro
genada y colofonia de "aceite de tall", el componente aduc-
to puede ser el aducto de colofonia de madera parcialmente
hidrogenada y dcido fumdrico, vy el material saponificado
puede ser laisal,de potasio de la colofonia de mader&,hi—
drégenada en forma de aducté. Otras y diversas combing§i0~
nes de los componentes resultaréan evidentes para ;os';xper-
tos en la técnica. - o '

la cantidad de material saponificado, es décir,
la cantidad de la sal de aducto de colofonia, presente en )

la suspensién acuosa que actiia como agente dispersante, .

serd aquélla que proporcione la dispersion estable desea~

.da. Ia cantidad de material saponificado presente se ex-

presa como tanto por ciento del nimero total.de grupos'éag
boxilo (~COOH) disponibles, primitivamente presentes, que
han reaccionado para formar la sal (a la que se denomina
frecuentemente en la tdcnica como "el jabén'), tal como,
por ejemplo, la sal de sodio (~-COONa). ‘Por conveniehcia,
Testé valor-se indica en los ejemplosﬁde.ﬁrabajo como el
"grado de saponificacion". Por ejemplo, en los ejemplos
un "grado de saponificacidn de 4%" indica que de los gru-
pos carboxilo primitivamente disponibleé, el 4% de los mis-
nos ha reaccionado con élcali o ha sido saponificado con
dlcali. El grado de saponificacidn puede variar entre

0,5% y 20%; sin embargo, se prefiere que se encuentre com-

-prendido entre aproximadamente L% vy aproximadamente 105.

Puede apreciarse que los acidos de que estd constituida la

colofonia tienen un grupo carboxilo disponible. FEn el caso
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. disponibles del material a base de colofonia saponificada,

. entre aproximadamente 0,5% y aproximadamente 20%.
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en que la ¢olofonia hava sido hecha reaccionar con un com-
puestd dcido, segin se ha especificado anteriormente, para
pfoporcionar una colofonia reforzada o una célofonia en
forma de aducto, el producto de reaccidn puede tener gru-
pos carboxilo disponibles adicionales.pfoporcionadoé por
el compuesto acido hecho reacciomar.

Asi pues, el procedimiento de esta invencidn .
consiste esencialmente en homogeneizar bajo una presiéhfcom-
prendida entre aproximadamente 140 kg/cmz. man. y aproxima-
damente 560 kg/cmz. man. una diséersién acuosa inestable
calentada a una temperatura comprendida entre aproximada~
mente l1l25eC y aproximadamente 1802eC, pfeferiblemente entr§'

aproximadamente 1302-1602C, cuya dispersidn acuosa consia

ximadamente 75% de agua y entre aproximadamente 25% y:
aproximadamente 50% de sdélidos, estando constituidos esen-
cialmente los solidos, en péso, por 0% a aproximadamente
95% de colofonia y por 100% a aproximadamente 5% de un
producto de reaccién‘aductoAde coiofonia y un compuesto
dcido que contiene el grupo 79:?;9=0, gstando comprendida
la cantidad de compuesto acido en el aducto entre aproxi-
madamente 1% y aproximadamente 20% del peso total de sd-
lidos, saﬁonificéndose una cantidad relativamente pequeiia
del material a base de colofonia, estando comprendida su

cantidad representada como porcentaje de grupos carboxilo

En los ejemplos siguientes todas las partes y
porcentajes son en peso a menos que se especifique de otro

modo.
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El ejemplo 1 ilustra la preparacion de un aducto

de colofonia.

Ejemplo 1

Se somete a formacidn de aducto a temperatura
elevada, acido fumarico, 160 partes, con colofonia fundida

de "aceite de tall" (840 partes). El dcido fumdrico e’

>

disuelve en la colofonia de "aceite de tall! fundida vy,
reacciona proporcionando una masa de reaccidn. ILa masa
de reaccidén o producto, después de que* substancialmert e la

P

totalidad del dcido fumarico ha reaccionado con la cé@o@é -
‘nia de "aceite de tall', se deja enfriar a femperatura'ag ‘
biente (aproximadamente 232C). Ia masa de reaccion es una
mezcla constituida por colofonia sin reaccionar y prodﬁc-
to de reaccion o aducto de-colofonia-acido fumarico, EL.
producto de reaccion contiecne 16% de dcido fumdrico, subs-
tancialmente la totalidad del cual ha sido hecho reaccio-
nar. El producto de reaccidn tiene un indice de acidez

de 240,

| Los ejemplos siguilentes ilustraﬁ la invencidn usan-
~do como-agente -dispersante anidnico -un jabdn -de un mate-

rial a base de colofonia.

Ejemplo 2

Aproximadamence 1940 partes de colofonia de madera,
aproximadamente 1160 partes de un aducto preparado confor-
me al Bjemplo 1, k290 partes de agua y 370 partes de solu-
cidn acuosa al 10% de hidrdéxido de sodio, seé mezclan y ca-
lientan a una temperatura de 1752C aproximadamente. Lé mez=

cla resultant e calentada se hace pasar a través de un homg

-
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geneizador a 210 kg/cm®. man. para formar una dispersién
que se enfria inmediatamente a témperatura ambient e hacién-
dola pasaf a través de un circuito de enfriamiento répido.
La dispersion resultante tiene buena.espabilidad y posee
“un contenido de sélidos de aproximadamente 40%. Aproxima-
damente el 6% del peso de los sélidos es dcido fumdrico en

forma de aducto. El grado de saponificacion es de 7:1%.

Eijemplo 3

Aproximdamente 3000 partes de un aducto de 0%
de acido fumdrico con colofonia de "aceite de tall" tratéda
con formaldehido, 4730 partes de agua y 740 partes de(éo—
Jucidn acuosa al 10% de hidrdxido de sodio, se mezclan.y-
calientan a una temperatura de aproximadamente 1702C.A'La
mezcla calentada resultante se hace pasar a través de un
homogeneizadér a 210 kg/cmg. man. para formar una disper=-
sién que se enfria inmediatémente a temperatura ambiente
haciéndola pasar a través de un circuito de enfriamiento
répido. La dispersidn resultante tiene buena estabilidad
y posee un contenido de_gélidoé de aproximadamente 35%.

~Aproximadamente el 6% del peso de s6lidos es acido fuméricé
en forma de aducto. El grado de saponificacion es de 15%.
La eficacia de encolado de cada una de las sus-

Ay

pensiones acuosas de los tjemplos 2 y 3 fue ensayada pre-

- parando hojas de prueba usando cantidades variables de so-

._lidos de cola. Para preparar las hojas de prueba se sus-

pendid pasta kraft blanqueada Rayonier en agha dura normal
'y se batid hasta 750 ml de refinado S~k en un batidor ci-~
clico-de Noble ¥y Wood. Se hicieron adiciones de cola a

porciones de 2 litros de la suspensidn batida que habfa sidd

3
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diluida hasta 2,5% en peso de solidos. Se afiade sulfato
de aluminio suficiente a cada suspension encolada para pro-
porcionar un pH de aproximadamente 4,5, y la suspensidn se
diluye después hasta obtener una coﬁsisteﬂcia de 0,27% en
el dosificador, usando agua de dilucién de suifato de alu-~
minio-dcido.

El agua de dilucién se prepara reduciendo e%‘aﬂ;de
agua de dureza moderada a 5,0 con acido sulftrico, y .afa-
diendo después sulfato de aluminio suficiente para propor-
cionar 5 p.p.m. de aluminio soluble. Porciones de unf@i§ro
de suspensién de pasta de dosifiecador se diluyen posterjpr-
mente con agua de dilucidn de sulfato de aluminio~éci§q:h§§;—
ta una consistencia en el marco de molde de 0,025% con-.
objeto de formar hojas de prusba con un peso basico dé i8,l
kg (resma der500 hojas de 60 c¢m x 90 cm) uséndo un aparato
de fabricacidn de hojas de Noble y WOOd; Se emplea un sis—
tema acuosb blanco cerrado. Las hojas formadas se prensan
en humedo hasta un contenido de sdlidos de 33% y después
se secan a 1159C sobre un secador de tambor de vapor. Todas

las hojas de prueba se acondicionan durante dos dias a 229C

resistencia a la penetracion por Tinta de Ensayb ne 2 se
determina mediante el uso de un Ensayador de Encolado Her-
cules. El tiempo necesario para la peneﬁracién de la tinta
y reducir la reflectancia de la luz al 80% del valor iniciall
de la hoja se usa para represetar el grado de encolado.
La Tabla I que flgura a contlnua01on indica los

resultauos fobométricos de encolado para los encolaaos de
;os ejemplos, a una concentracién de cola de 0,5%. Lla con-

centracidén de cola es en peso y estd basada en el peso de la|’
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cola de 0,5% indica que se aflade 0,5% del peso del conteni~

. var{a seglin el efecto del agente de dispersion particular,

'La cantidad minima para este requisito es aproximadamente

: Hoja ndm. 15 - 1706_7__

pasta seca.- As{ pues, por ejemplo, una concentracion de

do de sdlidos de la suspensidn acuosa del ejemplo especifi-

cado, basado en el peso de la pasta seca.

Tabla I
' Resultados fotométricos de encof
lado en funcidn de la concentrar
Cola_del Ejemplo cién de cola e
. 0.5 ;
2 130
3 120

Como se ha indicado anteriormente, pueden gér
usados agentes dispefsantes anidnicos distintos de los ba-
sados en colofonia. El limite superior de la cgpfidad de
tales agentes dispersantes aniénicos'es critica ya que un

excesc puede tener un efecto adverso sobre el encolado y

Puede usarse tanto como 5% (basado en la cantidad de mate-

rial a base de colofonia) de agente de dispersidn, aun cuand '

do el limite superior serd, de preferencia, 2,5%. El limi-
te inferior es aquel .que proporciona.una dispersidn estable

con particulas de tamafio comprendido entre 0,1 y 1 micra.

de 1%, aun cuando en la mayoria de los casos proporcionara
mejores resultados 1;5%. Cuando el agente de dispersidn
i . + ¢ . o 7
se usa en combinacion con un agente de dispersion a base
de colofonia, puede usarse una cantidad tan pequefla como
0,1%.
Los ejemplos siguientes ilustran el uso de

otros agentes dispersantes anidnicos.
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Ejemplo L
Se mezclan aproximadamente 1000 partes de
aducto de 7,5% de dcido fumarico y'colofonia de "aceite
de tall" tratada con formaldehido, 1425 partes de agua y
75 partes de Ultrawet 3008 (30% de sélidos de alcohil -

bencenosulfonato de sodio lineal) v se calienta a una

temperatura de l7OEC’aproximadémente. La meZCk1CéiEh§§§a
resultante se hace pasar a través de un homogeneizadof’:
a 294 kg/cm?. man. para formar una dispersion que segui-
damente>se enfria con rapi&ez a temperatura ambienteiE'La

dispersidn resultante tiene buena estabilidad y posee un

contenido de sdlidos de aproximadamente 40%.

Ejemplo 5 °

Aproximadamenté 1000 partes de aducto dev7,5%
de deido fumdrico con.colofonia de "acéite de tall" tréﬁa-
da con formaldehido, 1800 partes de'agua y 57 partes de
Ultrawet 30DS se mezclan y calientan a una btemperatura
de aproximadamente 1802C. Ia mezcla calentada resultante
se hace pasar a través de un homogeneiéador a 175 kg/cm?.

vman.'pararférmar~una-dispersién-que a conﬁinuacién se en-
fria rapidamente a temperatura ambiente. La dispersidn
resultante tiene buena estabilidad y posee un contenido de
solidos de aproximadamente 35%.
Ejemplo 6
Aproximadamente 1000 partes de aducto de &%

de acido fumdrico con colofonia de Maceite de tall' tratadd

con formaldehido, 925 partes de agua y 85 partes de Ultrawgt

. 30DS se mezclan a una temperatura de aproximadamente 1704C4

» - r ~
La mezcla calentada resultante se hace pasar a traves ue ur

3
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“mantuvieron por-encima de 802C fue <inferior a tres minutos.

de calor para calentarla, bajo presidn, a una temperatura
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homogeneizador a 210 kg/cm?. man. para formar una disper-

sidn que a continuacidn se enfria rdpidamente a temperatura

ambiente. La dispersion resultante tiene buena estabilidad
¥y poseé un contenido de sdlidos de aproximadamente 50%.
Ejemplo 7
Una solucidn al 1% de Tamol SN (sal de g 0dio

naftilenéulfénico condensado) en agua desionizada, se bom-
bea a la velocidad de 2100 partes par minuto a través de un
cambiador de calor para calentarla bajo presidn a una - tem-~
peratura de 1708C, y después pasa a un mezclador intercala-
do en la conduccidn al que se bombea también a la velocidad
de 1400 partes por minuto colofonia de madera en forma ce -
aducto, fundida, (conteniendo 6% de dcido fumdrico) que ‘se
precalenté a 1708C. Esta mezcla se hace pasar g_través de
un homogeneizador Manto-Gaulin que funciona a una tempera-
tura de 170902y una presidn de 280 kg/cmz. man. La emul-
sidn asf{ formada se enfria rdpidamente a una temperatura in
ferior a 80&C introduciéndola en una corriente en.circula-
cion de emulsidn previamenﬁe enfriada. El tiempo durante el

que la solucidn de Tamol SN y la emulsidn de colofonia se

El contenido de sdélidos de la emulsidn estable asi formada
es aproximadamente 40%,
~ "Ejemplo 8
. Una solucidn al 1,25% de Duponol ME (duPent Co.
laurilsulfato.sdédico) en agua desionizada, se bombea a una

velocidad de 80 partes por minuto a través de un cambiador

de aproximadamente 150¢C y después se hace pasar a un meg-

clador intercalado en la conduccidn, al que también se

4
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bombean 40 partes normlnuuo de colofonla en forra de aduc-
to, fundlda, que habia sido calentada a anrox1maaamente
165<C. La colofonia en forma de aducto usada es un aducto
de 6% de dcido fumarico con colofonia de "aceite de talll
tratadé con formaldehido. Estg meécla se hace pasar a tra-
vés de un homogeneizador Manton-Gaulin, siendo la temperé-
tura de 1602C aproximadamente y la preSLon de 210 kg/cm

o

man. ILa emulsion se enfria rdpidamente a una temperaugrg‘
inferior a 80%C haciéndola pasar a través de un camﬁi;dor
de calor. El tiempo de contacto durante el que la solu01on
acuosa y la emulsidn estdn por encima de 809C es de dos,>

&

minutos aproximadamente. El contenido de solidos de la epul-

sidn estable asi formada es de 35% aproximadamerte.
Hiemplo 9
_ Una emulsién al. 1,1% de Aerosol 0T (Amerlcan
Cyanamid, éster dioctilico del dcido soalo-sulfosuc01n1co)
en agua desionizada se usa como emulgente, usando por otra
parte los materiales y el procedimiento del Ejemplo 7‘ Se
forma una emulsidn estable con un contenido de sdlidos de

+

aproxima damente 40%.
_Ejemplo 10 '

Una solucidn acuosa al 2,5% de Alipol CO436
(GAF Corp., 5 % de sal amonica del éster sulfato de ﬁn
alcohilfenol—poli(etilénoxi)etanol) se usa como emulgente,
uséndo por otra parte los materiales y elrprocedimiento del
Ejemplo 7. Se forma una emulsidn estable con un contenido
de solidos de 40% aproximadamente.

Ejemplo 11

Una solucion que comtenia 0,5% de hidrdxido de

. sodio y 0,2% de Duponol ME en agua desionizada, se usa como

-
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para calentarla bajo presidn, a una temperatura de aproxi-
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la fase acuosa en el procedihiento del Ejemplo 7. Se obtie-
ne una emulsidn estable con un contenido de sdlidos de apro-
ximadamente 40%. |
Ejemplo 12
Se sigue el procedimiento del Ejemplo 2 excepto
que se afiaden 31 partes de Ultrawet 30DS a la solucién de
hidrdxido de sodio. Se obtiene una emulsidn estable cim un

LR

contenido de sdlidos de 48%. : S
Ejemplo 13 ' e
Una solucién al 1,5% de Duponol WAQE (duPont

Co., laurilsulfato sodico) en agua desionizada, se boﬁbﬁa a

la velocidad de 100 p.p.m. a través de un cambiador de calor

madarente 1408C y después pasa & un mezclador interéaladc
en la conduccién al que se'bombeéltambién a la velocidad de
50 p.p.m. a aproximadamente 1652C, una colofonia de "aceite
de tall" en forma de aducto; fundida, (que contenia 2,75% de
formaldehido.reaccionado y 8% de dcido fumdrico reaccionado)
Esta mezcla se hace pasar a un homogeneizador mantenido a
una temperatura dé aprox}madamente 15520\6 inmediatamente a
una corriente en-circulacidn de emulsion previamente enfria-
da, paré enfriar inmediatamente la emulsidn a una temperatu-
ra inferior a 602C. El contenido de sdlidos de la emulsidn
estable resultante era de 35% aproximadamente.
Ejemplo M

Se usa una solucidn al 3% de Duponol WAQE en
agua desionizada para emulsionar la colofonia en forma de-
aducto utilizada en el djemplo 13 ¥ usando la misma técnica,
excepto que s¢ emplearon partes iguales de la solucidn y de

resina fundida. Se obtiene una enulsion estable con un con-
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-las hojas captaron aproximadamernte 70% de su peso de solu=-

_tambor de laboratorio con la temperatura de la superficie
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tenido de solidos de aproximadamente .51%

Para determinar la eficacia de encolado de ia
suspension acuosa de los Ejemplos & a 1k, se efectuaron.
experimentos de encolado superficial usando papéi kraft blan
quedado (18,1 kg por 500 hojas de 60 cm x 90 cm) prepérada
a pH 6,5 con 0,5% de sulfato de aluminio afiadido. Las ho-
jas fueron tratadas usando una pequefia prensa. de encol&f@ho-
rizontal de laboratorio, .afladiendo mue stras de las suspeh sio-
nes acuosas diluidas a aproximadamente 0,29%, al estrecha-
miento de la prensa de encolar y haciendo pasar hojasfd;;pa-
pel a través de la solucion antes de ser exprimidas po%f%os
rodillos de la prensa-de encolar. Bajo estas>condicionés_
cién de la prensa de encolar obtenidndose aproxi@adamente:
0,2% de cola aplicada a la hoja. Las hojas encoladas fué%

ron secadas aproximadamente 20 segundos en un secador de

en aﬁroximadamente 93¢C. 1las hojas fﬁeron envejecidas
cuatro dfas después y se ensayaron usando solucidn de en-
sayo numero dos con el Ensajo de Encolado Hércules a 80%
de reflecﬁancia. Los resultados -obtenidos fueron-los gi-
gulentes:

Cola del Ejemplo Ensayo de encolado Hércules

Resultados en segundos

" 130
136
115
131

"1k
118

W 6 3 oo
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(cont.)
Cola del Ejemplo ' Ensdyo de encolado Hércules
. o Resultados_en segundos
10 : | 112
1 ' 138
12° ' 133
13 125 ) ?n:}
% . 110 5*;: |
REIVINDIC AC TONES

-

~-Los puntos de invencion propia 'y nueva, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Cer-
tificado de Adicidn, en Espafia, son los que se recogen en
las reivindicaciones siguilentes:

l2,~ Mejoras introducidas en el objeto de la
patente principalANg h26.$10 concedida el 25 de lMayo de
1976 por: "Procedimiento para preprar una diépersién acuo~
sa esencialmente estable de un material a base~dé colofonia®
que esta adaptada péra usar en el encolado de fibras celu-

lésicas para fabricar papel que comprenden homogeneizar bajo
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- man. y aproximadamente 560 kg/cmz. man, ¥ a una temperatura

_uma cantidad comprendida entre 0% y aproximadamente 35%-de

tiene el grupo -C=C-C=0, estando comprendida la cantidad de
T 1 1 .

_persante anidnico esta comprendida entre aproximadamente

Hojn nam.
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una presion-comprendida entre aproximadamente 140 kgycmz.'

comprendida entre aproximadamente 1252C y aproximadamente 102G,

una dispersion acuosa inestable que contiene, en peso, en-
tre aproximadamente 25% y aproximadamente 50% de solidos, e

tando constituidos esencialmente los -solidos, en pesos por

3
- .

colofonia y entre 100% y aproximadamente 5% de un produgto’

‘de reaccidén aducto de colofonia y un compuesto dcido que co

compue sto dcido que forma parte del aducto entre aproximadaf

23

mente 1% y aproximadamente 20% del peso total de sélidég,
llevandose a cabo el procedimiento se lleva a cabo eﬂ‘gié-
sencia de un agente dispersante anidnico. . t
“28,- ‘Mejoras segin la reivindicacidn 1%, carac-
terizadas ademis porque el agente &ispersante aniénic;-és
un material a base de.colofonia saponificada, estando com-
prendida la cantidad del mismo representada c omo porcenta-
je de grupos carboxilo disponibles del material a base de
colofonia saponificada, entre aproximadémente 0:5% y apro-
ximadamente 20%. .
8,. Mejoras segin la reivindicacion 12, carac-
terizadas ademds porque el agente dispersante anionico es
un emulgente sintética, estando comprendida la cantidad .
de agente dispersamte anidnico entre aproximadamente 1% y-
aproximdamente 5%, basada en los solidos de la emlsion.
La,. Mejoras segun la reivindicacién 3%, ca-

k)

racterizadas ademds porque la cantidad de agemte dis-

1,5% vy aproximadamente 2,5%.

-
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.comprendido entre aproximadamente 30% vy aproximadamente 50%)

dos esencialmente, en peso, por una cantidad comprerdida

" base de colofonia saponificada estd comprendida entre

emulgente sintético.

" Haoja nam, 23 . 17067_

58,- Mejoras segun la reivindicacidn 2%,

caracterizadas ademis porque el contenido de sdlidos estd

y el contenido de agua esta comprendido entre aproximada~
mente 70% y aproximadamente 50%.
6&.- Mejoras segin la reivindicacidn 58,

caracterizadas ademis porque los solidos estédn constitul-

entre 0% y aproximdamente 85% de colofonia y entre 100%
y‘apréximadamente 15% de producto de reaccidn aducto; ‘en
el que la cantidad de compuesto 4cido en forma de aducto
estd comprendida entre aproxim damente 4% y aproximadaﬁen«h
t§‘8%. '

72,~ Mejoras segin la reivindjcacgén.éé;-

caracterizadas ademis porque la cantidad del material a

aproximadamente 4% y aproxiﬁadamente 10%.

g8, Mejoras segin la reivindicacidn 3%,
en las que el agente dispefsante anionico es una sal de
un 4cido alcohilaril-sulfénico.

~98 - Mejoras-segun la reivindicacion 32, en
las que el agente dispersante anidnico es una sal de un
hemiéster alcohilico del dcido sulfurico.

10&.~ HMejoras segin la reivindicacidn 12,
en las que el agerte dispersante anidnico es una combina-

cidn de un material a base de colofonia saponificada y un

118,~ (EJORAS INTRODUCIUAS BN EL CBJTUC i
LA PATENTE PRINCIPAL Ne 426,810 COHCEUIIA EL 25 DE MAYO
DE 1.976 POR: "PRCCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA DISPERSION
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ACUOSA ESERCTALHENTE ESTABLE DE MATERIAL A BASE DE ¢OQLOFQ
NIA.
‘ Tal y como se ha descrito en la Hemoria que
antecede v con los fines que se han eépecifica;io.
Esta Memoria consta de veinticuatro hojas es-
critas a miquina por yna sola cara.
| PRaridigg puanyy 170
P.A.
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