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Acido abiético se emplean normalmente como agentes encoladores

a que exigen alumbre como aditivo, se han desarrollado otrus-

La presente invencidn se refiere & agentes de
encolado para papeles en forma de preparados acuosos de pro-
ductos de cuaternizacién especiales de amidas de.acidos grasos
bAsicos, que se derivan de Acidos grasos con puntos de fusién
superiores a 30°C y polialquilenpoliaminas y/o mezclas indus-
triales de las miSmas.

Las asl llamadas colas de resina basadas en

de la pulpa para el papel, Sin embargo, como estos agentes enco-

ladores no son totalmente satisfactorios, por ejemplo, debido

agentes ehcoladores de la pulpa que no exigen la adicién de
alumbre, tales como por ejemplo anhidridos de Acidos grascs o
bien cetenos, isocianatos o derivados de clorocarbonilo de
adcidos grasos. L= desventajas comunes en todos estos agentes
de encolado conocidos es que son dificiles _de emulsionar, que
en la mayoria de los casos se han de emplear aditivos catiéni-
cos para obtener un encolado satisfactorio y que, adicionalmente
solo se pueden almacenar durante periédos de tiempo limitados
en emulsidn acuosa a temperatura ambiente debido a que los
grupos ceteno, anhidrido o isocianato son sensibdles al agua,
También se pueden empleay como agentes de encolado de la pulpa |
el acido estedrico o los productos de reaccidn de aminas ali- |
faticas con anhidrido maléico, pero estos solo son eficaces
en grandes cantidades o bien exigen la adiciétn de alumbre.

' Seghn la publicacién alemana DE-0S 1.771.243,
se pueden emplear tambign como agentes de encolado de la pulpa
los productos de reaccién de acidos grasos polimeros y polia-

minas si se hacen reaccionar con una cantidad exactamente defi-

nida de epiclorohidrina. Sin embargo, estas sustancias tienen

’
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sinembargo un efecto encolador débilmente desarrollado siendo,
sin embargo, eminentemente adecuados paré el encolado de super-
ficies,

Se ha descubierto ahora que las amidas conte-
niendo en promedio dos ulteriores grupos amino basicos de ale-
quilenaminas oligémeras con mas de 2 dtomos de nitrdgeno y los
dcidos Clo—Czé-grasos. en especial los Acidos Clz-cls-grasos,
que son sélidos a temperatura ambiente, tales como el Acido
latrico, acido miristico, acido pélmitico y preferentemente el
acido esteArico, en forma de sus productos de cuaternizacién
obtenidos en presencia de agua, con (calculado sobre los grupos
amino en la amida) 0,5 a 2 equivalentes de epiclorhidrina,
son eminentemente adecuados para su empleo como agentes encc-
ladores de la pulpa, particularmente cuando & sus preparadeos
acuosos se agregan un 0,05 hasta 5% en peso (referido a los
s61idos) de un electrolito.Se pueden emplear en forma de so-
luciones acuosas, suspensiones o emulsioneé, en caso dado en
mezela con otros agentes encoladores,

Se ha descubierto que los correspondientes
compuestos de amida, por ejemplo, al emplear Acido esteArico
que funde aproximadamente 2 69°C, conducen a un agente de:
encolado de pulpa eficaz, mientras los compuestos andlogos ob-
tenidos con, por ejemplo, acido oléico, que es liquido a tem-
peratura ambiente, solo son inadecuadamente eficaces.

Objeto de una proposicién anterior (solicitud
de patente alemana P 28 19 139,8) son agentes de encolado para
papeles en forma de un preparado de sales y/o productos de
cuaternizacien de amidas de acidos grasos basicos que se deri-
van de Acidos grasos con puntos de fusién superiores a 30°¢,

La presente invencién representa una mejora
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~ costosos procesos de separacién para preparar las aminas 1li-

- ce la ppesente invencién de emplear aditivos de electrolito,.

teniendo 2 & 3 Atomos de carbono,Ay n tiene un valor de 1 a

3

considerable sobre estas proposiciones anteriores debido a que
la cuaternizacién conforme 2 la presente invencién de productos |
de reaccidn en promedio dibAsicos de Acidos grasos cristalinos
con poliaminas lineales de férmula general H,N-(R'NH) -RNH, y/o
mezclas industriales de las mismas en presencia de agua con
cantidades aproximadamente estoquiométricas de epiclorohidrina
conduce sorprendentemente a productos que tienen una eficacia
claramente me jorada, es decir, que se alcanza un efecto encu-
lador bueno con cantidades considerablemente menores de aminas
de cadena recta, Ademds, el empleo de las mezclas industriales

de las aminas tienen las ventaja de que se pueden suprimir los
neales duras. Otra ventaja consiste en la posibilidad que ofre-

que, sorprendentemente, conduce a una reduccidn considerabdle de
la viscosidad de los preparados de agente de encolado acuosos,
sin perdida significante de la actividad, produciendo por 1o
tanto una manipulacidén mejorada bajo concentraciones dadas.

El objeto de la presente invencién gon
por lo tanto, agentes para el encolado de papel compuestos de

un preparado acuoso de amidas de Acidos grasos basicos cuater-

nizados que se caracterizan porque se emplean amidas en pro- ;
medio dibasicas de Acidos grasos con puntos de fusién superiores

a 30°C Yy aminas correspondientes a la férmula general

H,N-R- (NH-R' )n--NH2

y/o mezclas industriales de las mismas, donde R y R' son igua-

les o diferentes y cada uno representa un resto alquileno con-

6, y las aminas industriales pueden contener hasta un 80% en



10

15

20

25

30

peso de sustancias acompafiantes consistentes esencialmente de
aminas ciclicas y/o ramificadas con el margen de ebullicidn
industrial aproximadamente igual, tales como por ejemplo terc.-
aminoalquilaminas o aminoalquilpiperazinas, las amidas ae
cuaternizan con aproximadaﬁente 0,5 hasta 2 equivalentes de
epiclororhidrina, {referido a los grupos amino en la amida
basica) en presencia de agua, en caso dado seguido de diluicién
con mds agua a la concentracidén de sélidos deseada, ‘

las sustancias acompafiantes antes mencionadas
de las aminas industriales contienen adicionalmente en mencres
cantidades productos secundarios no identificados que, sin em-
bargo, no perjudican la produccién ni la eficacia de los agen-
tes encoladores segin la presente invencién,

Otro aspecto de la presente invencién corsiste
en que a la preparacién de agentes de encolado acuosa se les
agregalﬁn 0,05 hasta 5% en peso (referido a los sb6lidos) cde un
electrolito.

Adecuados como bases de acidos grasos son los
aAcidos grasos o las mezclas de Acidos grasos, conteniendo cada
acido graso de 10 a 26 y preferentementé'de 12 a 18 atomog de
carbono y tenlendo puntos de fusidn superiores a 30°C. Tienen
especial preferencia el Acido estedrico o las mezclas de Acidos
grasos conteniendo acido esteadrico. Sin embargo, también es
posible emplear otros Acidos grasos, tales como, por ejemplo,
adcidos sebacico, Acidos coclnico, acido palmitico, Acido
ablistico, Acido ardquico y acido behénico, acido oléico hidro-
genado u otros Acidos grasos que se obtienen por oxoslntesis

0 procesos similares.

Aminas o mezclas de aminas industriales ade-

cuadas para la obtencién de las amidas de Acido graso basicas
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a un 40% en peso., También se pueden emplear en el proceso mez-

‘0xidos alquilénicos o cloroacetamida pueden también tenerse en

son, preferentemente, las polietiienpoliaminas, por ejemplo,
dietilentriamina, trietilentetramina, tetraetilenpentamina y
pentaetilenhexamina. .También son adecuadas las correspondientes
propilenaminas. De especial lnteres es la trietilentetramina
indus+trial.

Los productos secundarios que se preséntan debido
a sus propiedades de ebullicién similares en las polietilen-
poliaminas industriales son, por ejemplo, aminoetilpiperazina,
trisaminoetilamina, N,N'-bis-aminoetilpiperazina, Ne-aminoatil- |
piperazinas aminoetiladas en forma de los distintos isémeros
y un ntmero de otras impurezas no identificadas, la mayoria
de las mismas en cantidades inferiores a un 10% en peso, La
cantidad de compuestos de cadena recta segéin la féormula debera

ser como minimo de un 20% en peso y, preferentemente superivr

clas de polialquilenpoliaminas indusfriales con distintos
mArgenes de ebullieién. )

Para la transformacién en productos de cuater-
nizacidn se emplea la epiclorohidrina en cantidades de 0,5-
2 equivalentes, vy, preferentementé, en cantidades de 0,5 a

1,5 equivalentes, referido a los grupos amino contenidos en la

amida basica. Si ebien es posible el empleo de mayores canti- |

' '

dades de epiclorchidrina, esto no produce ningin incremento
significante en el efecto.
Otros agentes de cuzernizacién, tales como

dimetilsulfato, dietilsulfato, propansulfona, cloruro bencilico,

consideracibn, siendo, sin embargo, de menor importancia,
Referido a la cantidad de amina empleada

los acidos grasos necesarios para la obtencién de la etapa pre-
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via amida para el agente de encolado segin la presente invencién
se emplean en cantidades tales de manera que la amida basica
resultante contenga en promedio unos dos grupos amino basicos
por molécula, es decir, por ejemplo, aproximadamente 2 moles

de adcido estearico se pueden reaccionar por mol de trietilen-
tetramina,

La obtencién de las amidas basicas se puede
efectuar segin distintos métodos conocidos por el especialista,
por ejemplo, mediante calentamiento de cantidades estoquiomé-
tricamente calculadas de acido esteArico y aminas a 180°C has-
ta 220°C. en cago dado bajo una atmésfera de nitroégeno, y se~
parando lentamente por destilacidén el agua gue se forma durante
la formacién de la amida, Los indices de acidez del producsto
de amida deberan encontrarse por debajo de 20 y, preferentemente,
por debajo de 5. Después de enfriar a un mArgen de temperatura
adecuado, por ejemplo,zen las proximidades de los puntos ce
fusién de las anidas que normalmente se encuentra entre unos
60°C y 130°C, la fusién de las amidas basicas formadas se puede
reaccionar en agua con el agente de cuaternizacidén y,después
dé un periédo de reacciédn de unas 0,5 .2'10 horas, se transfor-
ma, preferentemente mientras adn esta caliente, en caso dado .
bajo adicién de una ulterior cantidad de agua, en una suspensidn
o emulsidn al 5 hasta 40% en peso, preferentemente a 10 hasta
25% en peso, después de agitar durante otras 0,1 hasta 10 horas

a 60 hasta 130°C.
Esto se realiza generalmente mediante simple

agitacién, pero en algunos casos puede ser deseable la ayuda

del dispositivos de emulsidn mecanicos.

En una variante del procedimiento parala ob-

tencién de agentes de encolado segin la presente invencién a la
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~ mente unos productos finales con actividad maAs reducida,

10% en peso, tienen los preparados de agentes de encolado acuoso

' ha de emplear para la diluicién final y agregando el electrolitoe

?

amida basica fundida se le agrega, antes de la primera admisién
de agua, una pequefia cantidad del agente cuaternizador, es decin
menos de un 50% en peso de la cantidad total de epiclorohidrina
necesaria. De esta manera se prepara in situ un emulsionante
que permite que el agua agregada inmediatamente antes de la
reaccidn de cuaternizacién principal se distribuya mas unifor-
memente a través del medio de reacciédn,

Ha demostrado ser conveniente si la cantidad
de agua presente en la reaccidn de cuaternizacién es inferior
a la cantidad de agua contenida mas adelante en el preparade de
agente de encolado acuoso, ya que la graduacidn de la concen-
tracidn del agente de encolado deseada se puede combinar #&pti-
mamente con la adicién del electrolito. En muchos casos ha de-
mostrado ser suficiente y ventajoso agregar primeramente solo
aproximadamente un 100-900 % en peso, referido a la cantidad
de la amida bdsica empleada, de agua.durante la cuaternizacion.

Shla adicién de agua se obtienen, sin embargo, sorprendente-

Con unos contenidos en sélidos superiores a un

descritos frecuentemente una consistencia pastosa que puede |
conducir a problemas de manipulacidn. Segin la presente inven-
eidn se le pueden agregaf a los preparados un 0,05 - 5, prefe-
rentemente 0,1 - 1% en peso, referido a los s6lidos, de un
electrolito., Esto se realiza convenientemente en la WGltima -
etapa de diluicién del preparado del agente de encolado disol-

viendo la cantidad de electrolito necesaria en el agua que se

de esta manera. Si bien es posible agregar el electrolito al '

principio o durante la primerao segunda adicién de agua, ha de-
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mostrado ser mas eficaz incorporar el electrolito lo mas cerca
posible del final del proceso de diluicién. Los preparados obe-

tenidos de esta manera tienen un cardcter lijuido con contenidos

en so6lidos superiores a un 10% y no se espesan a continuacién,
| Adicionalmente a las sales or#nicas, tales coﬂo
como formiatos, acetatos, benzoatos, fosfonatos .o sulfonatos
amdnicos o alcalinos son electrolitos adecuados, preferente-
mente, las sales inorganicas tales como cloruro ambnico,‘éiSF
ruro potdsico, cloruroc cdlecico, cloruro de zinc, cloruro dé
aluminio o, especialmente cloruro sédico, si bien en principio
también son adecuados los cloruros solubles, nitratos, sulfatos,
fosfatos y carbonatos de otros elementos y los acidos o bases
de los mismos. En muchos casos ya el agua de la red dura o que
contenga minerales tiene efectos de electrolito adecuados.

Los preparados acuosos de los agentes de en-
colado obtenidos de esta manera estdn listog para su uso y tienen
concentraciones de sdlidos de un 5 hasta Lo% en peso y, pre-
ferentemente, de un 10 hasta 25% en peso. Estos preparados se
siguen diluyendo mediante su aplicacién a las concentraciones
en onces necesarias, por ejemplo, a concentraciones infer%ores
a un 0,5% en peso tal y como son usuales para el encolado del
papel,

Log agentes de encolado seghn la presente in-
vencién tienenla ventaja de que se pueden almacenar indefinida-
mente en forma de sus preparados acuosos sin perdida significan-
te de actividad y no precisan de ninguna 2dicién de alumbre o
de un agente auxiliar catiénico o anidnico,

Sin embargo, tales adiciones son posibles y
pueden muy bien tenerse encuenta,'por ejemplo, la adicién de

agentes auxiliares a base de fécula catiodnica, poliamidas cua-
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agentes'de encolado especialmente bien para el encolado de pa-

9

ternizadas, poliamida-aminas cuaternizadas, resinas de formal-
dehido bAsicas cuaternizadas, metilcelulosa, carboximetilce-
iulosa, adcidos ligninsulfénicos, almidones y polisacirides de
distintos orlgenes, pululano, chitosano, polimeros o copoli-
meros de acido (met)acrilico, &cido maléico, Acido fumirico y
adcido itacéico u otros polimeros o copoiimeros conteniendo gru-
pos acido carboxilico o Acido sulfénico, en caso dado presentes
en forma de sal, colagenos, gelatina, alginatos y caragenatus.

Su eficacia no es aceptada sino mas bien ne-
jorada por los blanqueadores o los colorantes catidénicos o,
especlalmente, aniénicos y, ademds, los preparados acuocsos se
pueden obtener sin la ayuda de emulsionantes.,

Los aéentes de encolado segln la presente in-

vencidén se pueden emplear solos o en combinacién con otros

pal, pero naturalmente también se pueden utilizar para el en-
colado superficial, Se pueden emplear no solo para el papel
conteniendo creta o conteniendo caolina, sino que tambié&n en
aquellos que no contienen ningin material de relleno y otro
tipo de material de relleno, tal como por ejemplo talco o yeso.
Asimismo son adecuados para el encolado de materiales celuldsi-
cos, tales como cartulina, materiales textiles, cartén o placaé
de viruta de madera o bien placas de aislamiento o cuero. La
presente invencidén se ilustra a continuacién mediante los
ejemplos siguientes donde las partes y los porcentajes indi-
cados se refieren al peso siempre que no se sefiale otra cosa.

EJEMPLO 1.- (Ejemplo comparativoe):

Se prepara un agente de encolado conforme a la
proposicién mads antigua mencionada en la descripcién (solicitud

de patente alemana P 28 19 139.8).
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Agente de encolado 2.-
146 partes de trietilentetramina y 569 partes

de Acido esteadrico se calientan bajo reflujo durante 5 horas a
180°C bajo una atmbsfera de nitrégeno. Después se separan ba o
buena agitécibn por destilacidén todas las fracciones volatiles
a esa temperatura., Se deja enfriar a 95°C, se agrega una So-
lucidn de 90 partes de Acido acético en 5210 partes de aguz -
que se ha calentado previamente a unos 90°, bajo buena azita-
cién a la amida basica formada. Se forma una emulsién que se
enfria bajo agitacién. Esta se puede emplear directamente
como agente de encolado. Su contenido en sélidos asciende
aproximedamente a un 10%, ‘
EJEMPLO 2, -

Preparacién de la amida basica:

170 partes de Acido esteadrico se funden y
gse aglitan con 43,8 partes de trietilentetramina (proporcién
molar aproximadamente 2:1). La temperatura~se eleva entonces
bajo atmésfera de nitrbgeno a 190°C y todas las fraccliones
volatiles se separan por destilacién, Después de 6 horas se ha
alcanzado un indice de acidez de 1,9. El mArgen de fusién de la
amida obtenida se encuentra entre 87 y 107°C, '
Preparacidon del agente de encolado A:

L4LB0 partes de la amida bagica preparada mas
arriba se funden a 120°C y después se agitan junto con 240
partes de agua obteniéndose bajo débil reflujo una mezcla pas-
tosa, Después se agitan lo mAs rapidamente posible 86,4 partes
de epiclorohidrina (aproximadamente 0,67 moles/ .grupo amino)
y se sigue agitando durante una hora bajo ligero reflnjo. Des-
pués se agregan 1080 partes de agua y se sigue agitando duran-
te otra hora bajo ligero reflujo. La pasta obtenida se deja

enfriar entonces a unos 50° C y se agrega entonces una solucién
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~ EJEMPLO b, -

11

de 5,6 partes de NaCl (0,5%, referido a los sélidos) en 967
partes de agua., Se obtienen una emulsién aproximadamente al
‘20% que es llquida a temperatura ambiente y se puede emplear
como agente de encolado,
EJEMPLO 3.-
Agente de encolado 3.

201 partes de la amida basica preparada segtn
el procedimiento expues® en el ejemplo 2 se agitan durante
30 minutos a 120°C con 3,7 partes de epiclorohidrina. Se agre-
gan entonces 1252 partes de agua que se ha precalentado a apro-
ximadamente 95°C, seguido de la adicién de 32,3 partes de
epiclorohidrina, La agitacibn durante 1,5 horas bajo ligero
reflujo da una emulsién espesa que tiene un contenido en solidos
de un 16% y que entonces se enfria a unos 30°C. Para obtener
una emulsién liquida, la emulsién espesa asl obtenida se diluye
a un contenido en sdlidos de un 15% éon una solucién de 2,3

partes de NaCl en 92 partes de agua. La emulsién se puede em-

plear entonces como agente de encolado.

Agente de encolado C.-

201,6 partes de la amida basica preparadé
seglin el procedimiento expuesto en el ejemplo 2 se agitan du=~
rante 30 minutos a 120°C con 3,7 partes de epiclorohidrina. Se
agregan ?0‘partes de agua y después 32, 3 partes de'epicloro-
hidrina y se agita durante una hora a 100°c - 120%. se agregan
entonces 1182 partes de agua que se han precalentado aproxima-
damente a 95°C. después de lo cual la emulsién formada se égita
bajo ligero reflujo durante aproximadamente una hora, Después
de enfriar aproximadamente 40°C se le agrega a la emulsién

pastosa una.golucidén de 1,2 partes de NaCl en 92 partes de agua

¢
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12

obteniéndose un preparado de agente de encolado liquido que
tiene un contenido en sdlidos de aproximadamente un 15%,

El criterio usado para enjuiciar el agente
de encolado es la asl llamada muestra de floiacién de tinta,
En este ensayo una tira de papel aprestada con el agente a
comprobar se coloca sobre la superfivie de una bandeja llenada
con tinta standard segtn DIN 53,126 y se determina el tiempo
que transcurre hasta que la tinta ha penetrado a través del
papel hacia el lado que estA dirigido hacia el observador. Este
ensayo suministra en una realizacién standardizada una posi-
bilidad de enjuiciamiento muy buena para los distintos agentes

de encolado.

En comparacién con los agentes de encolado -
reactivos convencionales los agentes de encolado segin la pre-
sente invencién se spueden almacenar casi ilimitadamente en
forma de preparados acuosos y son por lo tgnto industrialmente
ventajosos. La comparacién con cola de resina (agente de enco-
lado 1) muestra como Qlterior ventaja industrial de los agen-
tes de encolado de la presente invencién su buena eficacia,
Otra ventaja mAs esencial resulta en que los agentes de ency .
lado sobre papelgs libres de alumbre y que contienen creta y
en caso dado blanqueador, sobre los cuales tiene poca eflcacia
la cola de resina, éstos desarro;lan una ebuéna eficacia. Los
agentes de encolado de la presente invencidn se comprusban por
lo tanto tgmbién‘por ejemplo sobre papel libre de alumbre con-
teniendo creta, '

En 200 cc de agua de la red se suspenden 5 g
de una mezcla de 50 2 de pulpa de sulfito de pino, 50 g de

pulpa de sulfato de haya y 25 g de creta., Después se introducen

y agitan x % del agente de encolado (contenido en sélidos, basad
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en la pulpa mas material de relleno. La suspensidn se completa
entonces sin adicién de agentes de fijacién con agua a apro-
ximadamente 1 litro y sobre una formadoraza de hojas se produce
una hoja de papel. La hoja de papel asl preparada se filtra
por succidn, se prensa y se seca durante 5 minutos a 100°C en
un cilindro secador. De 1la hoja se cortan tiras de (2 cm x 6em)
para el ensayo de flotacién de tinta.

Se hallaron los tiempos de flotacién de tinta
mencionados en la tabla a continuacién. Como comparacidn sir-
vid un papel de ensayo conteniendo alumbre, aprestado con

cola de resina comercial:

TABLA 1
Ejﬁgplo -5 6 7 8 9 10 11
Comparacidn xx Xx XX .00
Agente de 1 1 1 2 ) B c
encolado .
Cantidad em- 1 0,5 0,3 0,65 0,40 0,50 - 0,40
pleada ) :
(%) :
Tiempo (mins) 20 9 2 15 15. 15 15

Los resultados del ensayo de flotacién de
tinta reflejan claramente el mejor efecto encolador de los

agentes encoladores segin la presente invencién sobre papel

' conteniendo creta,

EJEMPLO_12.~

El ensayo se efectua en igual forma como en el
ejemplo 11 excepto qﬁe el papel empleado contiene caolina en
lugar de creta, Se mide un tiempo de flotacién de tinta de
10 minutos.

EJEMPLO 13.-

El ensayo se realiza en igual forma como en
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el ejemplo 9, excepto que el papel contiene talco en lugar

de creta, Se mide un tiempo de flotacién de tinta de 12 minutos.

EJEMPLO 14.-

La comprobacién se efectua en igual forma como
en el ejemplo 10, excepto que el papel contiene pulpa de
madera mecanica en lugar de pulpa de sulfato de haya. Se mide

un tiempo de flotacién de tinta de 11 minutos.
EJEMPLO 15.- (Ejemplo comparativo).

Se prepara una amida baAsica en igual forma
como expuesto en el ejemplo 2, excepto que la proporcién molar
entre Acido estearico y amina asclende a 3:1.

El procesamiento esta amida en igual forma
como para la produccidn de los agentes de encolado A, B 6 C
conduce & emulsiones que, cuando se emplean en cantidades in-
feriores a un 1% conforme & los ejemplos 5 a 11, dan unos
tiempos de flotacidn de tinta inferiores a 2 minutos y se han

de considerar como inadecuados.

EJEMPLO 16.-

Una mezcla de 710 partes de Acido estedrico
y 189 partes de tetraetilenpentamina (proporcisdn m&lar aproxi-
madamente 2,5:1) se hace reaccionar para obtener la mida éon—
forme al procedimiento expuesto en el ejemplo 2, Indice de aci-

dez: 3,8, margen de fusién: 65-66°C,
Agente de encolado D.-

240 partes de la amida de arriba se agitan‘
durante una hora a aproximadamente 100°C con 120 rartes de agua
y 65 partes de epiclorohidrina (aproximadamente 1 mol/grupo
amino). Se agregan entonces 593 partes de agua, y se continua
agitando durante otra hora bajo ligero reflujo, Se agregan 305

partes de agua y la mezcla se enfria bajo agitacién a aproxima-
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_de agua. Esta emulsién se emplea como agente de encolado.

10

15

damente 45°C. Para preparar una emulsién liguida el producto |
se diluye entonces a un contenido en s6lidos de aproximadamente

un 18% con una solucién de 1,5 partes de NaCl en 203 partes

Un ensayo de encolado realizado conforme a
los ejemplos 9 hasta 11 da un tiempo de flotacién de tinta de
16 minutos pare un 0,45% de agente de encolado.

Los ejemplos a2 continuacibén se realizaron
coh aminas industriales

Amina: Trietilentetramina industrial

Constituyente Constituyente Constituyente Otros cong
lineal (%) ramificado (%) piperazina (%) tituyen-
tes
E 46,6 24,2 26,0 Resto
F 6790 1217 8'? "
G 70,4 14,4 9,0 "
H 73,4 10,9 - 7.3 k]
Tetraetilenpentamina industrial ) |
Constituyente Constituyente Constituyente Otros cod;
lineal (%) ramificado (%) piperazina (%) tituyen-
. tes
I bs,9 16,2 32,2 Resto
Dietilentriamina industrial
K 97:2 - '1? "

Segtin el ejemplo 2 y empledndo la misma receta
Se prepara la amida bAsica de las aminas E a K, Las amidas,
teniendo todas un indice de acidez inferior a §, se siguen pro-
cesando de la manera sigﬁiente:
201,6 partes de la amida se funden a 120°C y

después se agitan con 1252 partes de agua caliente bajo enfria- |

miento a 80°C, Se agregan a la suspensién resultante a 80°c %
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36 partes de epiclorohidrina y se agita durante dos horas a
80°C formAndose aslg una suspensién de particulas finas.

La temperatura se reduce a »0°¢C y Se agrega una
'soluciOn de 1,15 partes de NaCl en 92 partes de agua al mate-
rial pastoso bajo agitacién. Se forma una suspensidn 1l .ida
de particulas finas con un contenido en sélidos de aproximada-
mente un 15%, que se puede emplear como agente de encolado E a
K. Se observaron los tiempos de flotacidn de tinta expuestos
en la tabla a continuacién., Como comparacién se empled un pa-

pel de ensayo conteniendo aldmina con cola de resina comercial

(agente de encolado 1).

TABLA 2

Ejggplo 18 19 20 21 22 23 24 25
Comparacidn xx~ ‘xx xx
Agente de 1 1 1 E F G H I
encolado . .
Cantidad 1 0,5 0,30,% 0,4 0,4 0,4 0,4
empleada
(%)
Tiempo 20 9 2 15 16 18 . 18 15
(mins)

Los resultados de la flotacién de tinta  de-
muestran claramente el mejor efecto encolador sobre papel que

contengaa creta de los agentes encoladores segtn la presente

invencidn preparados con las mezclas de aminas industriales.

EJEMPLO 26.-

Bl ensayo se efectua en igual forma a como
se ha expuesto en el ejemplo 24, excepto que el papel empleado
contiene caolina en lugar de creta,. Se mide un tiempo de flo-

tacidén de tinta de 12 minutos.
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El ensayo se efectua en igual forma como en el
ejemplo 23 excepto que el papel contiene talco en lugar de
creta., Se mide un tiempo de flotacién de tinta de 12 minutos.
EJEMPLO 28.-

El ensayo se efectua en igual forma como en
el ejemplo 24, excepto que el papel contiene pu a de madera
mecadnica en lugar de pulpa de sulfato de haya., Se mide un
tiempo de flotacién de tinta de 11 minutos.

EJEMPLO 29,=

994 partes de Acido estearico (3,5 moles)
se hacen reaccionar con 206 partes de dietilentriamina indus-
trial (aproximadamente 2 moles) bajo una atmdsfera de nitré-
geno durante 6 horas a 200°C bajo agitaciébn y separacién por
destilacién del agua que se forma durante la reaccidn, Se ob-
tienen unas 1115 partes de amida con un mArgen de fusién de
87 a 98°C y un indice de acidez de 1,5.

201,6 partes de la amida basica se calientan
a 120°C, después se agregan 1250 partes de agua caliente con
ﬁna temperatura de 80°¢c y la mezcla se agita durante 30 minu-
tos a 80°C, Después de agregar 36 partes de epiclorohidriha

se realiza la cuaternizacién durante dos horas a 80°C, Después g

de enfriar a 35°C se agrega una solucién de 1,15 partes de NaCl
en 92 partes de agua, La emulsién ligquida resultante se emplea
entonces como agente de encolado,

El ensayo de encolado se realiza segin los
ejemplos 21 a 25 y se observa ﬁn tiempo de flotacién de tinta
de 18,5 minutos. ) !

Descrita suficientemente la naturaleza del

invento, asl como la manera de realizarlo en la practica, debe




hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no

alteren su principio fundamental,
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencién de un
agente para el encolado de papel, compuesto de un preparado
acuoso de amidas de Acido graso basicas cuaternizadas, carac-
terizado porque se emplean amidas en premedio dibasicas de
a) un &cido graso o una mezcla de Acidos grasos teniendo puntos

de fusién superiores a 30°C y

b) una o mAs aminas correspondientes a la férmula general

H2N - R - (NH - R')n - NH,

y/b las mezclas industriales de las mismas, donde R y R' son
iguales o diferentes y significan un resto alquileno con 2
4 3 Atomos de carbono y n tiene un valor de 1 - 6, y la mez-
cla industrial de las aminas pueden contener hasta un 80%
en peéo de sustancias acompafiantes compuestas esencialmentie
de aminas ciclicas y/o ramifigadas con aproximadamente al
mismo mArgen de punto de ebullicidn industrial,

las amidas se cuaternizan con 0,5 hasta.z equivalentes de api-

clorohidrina (referido a los grupos amino en la amida basica)

~ en presencia de agua y entonces, en caso dado, se diluye con

mAs agua a una concentracién de sélidos deseada,

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque al preparado de agente de encolado acuoso
se le agregan un 0,05 hasta 5% en peso, referido al contenido

de sdédlidos, de un electrolito,

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1

19
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a 6, caracterizado porque como electrolito se emplea cloruro

20
6.2, caracterizado porque como Acido graso o mezcla de Acido
grago se emplea Acido esteArico o una mezcla de acido grase

conteniendo Acido estearico.

L,- Procedimiento segin la reivindicacién 1
a 3, caracterizado porque como amina se emplea una polietilen-

poliamina.

Sem Procediﬁiento gegin la reivindicacién 1
a 3, caracterizado porgue como amina se emplean mezclas indus-
triales de polietilenpoliaminas que, ademds de los constituyen-
tes principales lineales, contienen también aminas ramificadas

o clclicas,

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 a
3, caracterizado ﬁorque como amina se emplea trietilentetramina

~

industrial,
7.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1
sédico,

8.~ Procedimiento para la obtencién de un
agente para el encolado de papel, tal y como queda sustancial-
mente descrito en la presente Memoria.

.Esta Memoria consta de veinte hojas escritas

a madquina por una sola cara,
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