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- Fsta invencidn se refiére a un procedimiento para
revestir papel con particulas organidas como recubrimieﬁto o
cargas.

El papel y otros sustratos celuldsicos se recubren
frecueﬁtemente para mejorar su aspécto y su aptitud para la
imbrésién. Los recubrimientos comprenden usualmente un pig-
mento inorgénico éal como arcilla, carbonato de calcio, o
didxido de titanio y un aglutinante que une las particulas de
pigmento al sust;ato; El recubrimiento aplicado proporcion%
una superficie lisa, receptiva para la tinta, adecuada péra
imprimir. Ademés, las. partfculas de pigmento inorgénico‘dis—
persan la luz, y opacifican y dan brillo é; sustrato recubier
to. Tales pérticulas se usan ademds como cargas para mejé;ar
la opacidad y resistencia del papel.

Recientemente, se han usado particulas de polime—
ros, tales como particulas finamente divididas de pollestxrg
noy, como sustltutlvos o sustitutivos parcmales de los plgnen
tos inorgénicos en recubrimientos o cargas para papel. Estas
_particulas de polimero se denoninan en la tecnlca "plgmentos
orgénicos". Es deseable conseguir una mejor compatlbllldad
eﬁtre los pigmentos orgénicos y la celulosa del papel y los
aglutinantes usados convencioﬁélmenté en recubrimientos para
papel. .

. Segfin la invencidn, se préporcionaﬁ productos de
pépel mejorados que_contienen’particulas orgénicas como recu
brimientos o cargas, siendo dichas particulas orgénicas par-
tfculas de ‘copolimero de injerto 1nsolﬁblés en agua que cons

tan esenc1almente del producto de copollmerlzac1on por injer

~

to, catalizada por radicales libres, de (1) al menos un mond

mero etilénicamente insaturado, ¥ (2) un prepolimero soluble
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|grupo que consta de prepolimeros anibnicos y prepolimeros no

Hojn nam. 2

en agua que tiene una VER de alrededor de 0,1 a alrededor de
2,5 (NaCl 1 M 1%, 25°C), estando presénte la parte de prepo-
1fmero de las particulas de copolimero de injerto sobre la sy
perficie de las particulas, estando dicho monémero (1) selec-
cionado del érupo que consta de alfa-cloroacrilato de metilo,
alfa-cloroacrilato de etilo; metacrilato de metilo, metacrily
to de isopropilo, metacrilato de fenilo, clorurc de vinilo,
acrilonitrilo, metacrilonitrilo, y mondmeros que tienen la

f6rmula

donde R es hidrégeno o metilo, Y es metilo o cloro, y n es 0,

1, 2 6 3, y estando dicho prepolfmero (2) seleccionado del

iénicoé preparados por polimerizacién por adicién de un mond-
mero vinilico o mezclaé de mondémeros vinilicos, siendo la
cantidad de prepolimero (2) empleada para preparar las parti-
culés de copolimero de injerto de alrededor de 1 parte a al-
rededor de 25 paftes en peso por cada 100 partes en peso de

monémero (1) empleado, teniendo dicho copolimero de injerto

una Tqg igual o mayor que 75°C.

Los productos de papel obtenidos por el procedi-
nmiento de la invencién en loé que las pérticulas est&n en un
recubrimiento incluirsn usualmente un material aglutinante
tal como los usados con pigmentos inorgénicos. Las particu-
las orgénicas en los productos de lé invencidn son adecuada-
mente compatibles coﬂ tales aglutinantes, asi como mis corpa+
£ibles con la celulosa que los pigmentos orgénicos conocidos

compuestos de poliestireﬁo.
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' 14tex esencialmente estables de las particulas de copolimero

tieja nam, 3

| Al practicar esta invencidn, se prepara primero una
solucibn acuosa del prepolimero soluble en agua, que puede

ser un prepolimero anibnico o un prepolimerb no iéniéo. Log
prepolimeros pueden ser homopclimeres o copolimeros de dos o
n&s mondmeros. Estos polimeros se detallarin is adelante de
modo més compieto. A la solucidn acuosa del prepolimero se le
afladen un iniciador de polimerizacidn por radicales libres,
y ei mondmero monoetilénicamente insaturado deseado y 2a copg
limerizacidn de injerto por radicales libres se,efectﬁaA%fﬁna
temperatura de alrededorlde 40°C a alrededor de 90°C. Lajtem—
pératura exacta empleada durante la copolimerizacidn de injeg
to estd al alcance del conocimiento de la técnica; y dependef
4 del iniciador y el mondmero empleados. Se produce un lates
altamente estable. Eﬁ algunos casos, el agua puade separéfse,
si se desea, por ejemplo por secado, dando particulas déjéo—
polfmero de injerto de ficil fluidez. -
La funcidn inicial del prepolimexo aniénico.éiné

idnico soluble en agua es estabilizar la suspensibn y evitar
la coagulacién de las particulas individuales. Una vez efec-
tuada la copolimerizacidn de injerto inicial, puede ocurrir
algo de homopolimerizacifn del mdnémero en el interioride la
particula. Una porcidn sustancial del prepoiimero anidnico o

no iénico se injertarid sobre la superficie de las particulas

de copolimero de injexto. Seglin esta invencidn se preparan

de injerto, sin requerir la presencia de un estabilizante
adicional. . '

Los prepolimeros aniénicos y no iénicos solubles
en agua usadés'en esta invencién pueden ser los preparados

por polimerizacidn por adicidn de mondmeres vinilicos y sus
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mezclas, y son muy conocidos en la téecnica de los polimeros !
i
del tipo de adicién solubles en agua. Son ejemplos de monbme-

ros no i6nicos las amidas alfa,beta-etilénicamente insatura-
das tales como acrilamida, metacrilamida, N,N-dimetilacrilam%

da, N-metilacrilamida, N-metilolacrilamida, y diaceton-acril

amida. Otros mondmeros no iénicos adecuados son acrilato de

hidroxietilo, acrilato de hidroxipropilo, metacrilato de hi-
droxietilo, metacrilato de hidroxiprdpiio, y N—vinilpirrolidé
na. Son mondmeros que pueden usarse para preparar prepolime—!
ros anibnicos los 501dos mono- y policarboxflicos alfa,oeta
etilénicamente lnsaturados tales como &cmdo acrflico, &cldo
metacrillco, dcido itacénico, &cido maleico y &cido fuma;ico.
Otros monémeros adecuados que pueden usarse para preparar pre
polimeros aniénicos son gcido vinil-sulfénico, &cido alil-sul
fénico, &cido estireno-sulfénico y metacrilatc de 2-sulfoeti
lo. ‘v | A

Los prepolfmeros no iénicos incluyen homopolimeros
y copolimexos de los monfmeros no iénicbs anteriores, tales
como, por ejemplo, poliacrilamida, el homopolimero de acril
amida; polimetacrilamida, el homopolimero de metacrilamida;
un copolimero de acrilamida y acrilato de hidroxietilo} un
copolimero de metacrilamida'y acrilato de hidroxipropilo; y
un copolimero de acrilamida y metacrilato de hidroxietilo.
Otros polimeros no idnicos solubles en agua adecuaq
dos gue pueden usarse en esta invencién son poli(alcohol vi-
nilico) y poli(6xido de etileno).

Son ejemplos de prepolimeros'aniénicos los copoli-
meros de écrilamida y‘&cido acrilico; copolimeros de meta-
crilamida y &cido acriiico; copolimeros de acrilamida y &ci-

do metacrilico; y copolimeros de metacrilanida y &cido meta-
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estos prepolfimeros son sblo anibnicos en su forma neutraliza

cidn, tal como hidroxietil-celulosa (no iénico) y la sal de

Hojn ndun.
- ojn ndun.

 crflico. Como es evidente para los expertos en la técnica,

da. Asi pues, para aprovechar las propieaades éniénicas, es
necesario usar.estos prepolimeros en fbrﬁa neutralizada. Es-
to no presenta ningln problema cuando los pigmentos orgéni-
cos preparadds a partir de estos brepolimeros anidnicos se
usan en recubrimiento de papel, va que los procedimientos de
reéubrimiento de papel se efectfian usualmente a un pH alcali
no.

Otros polimérés solubles en agua adecuados son ics
polimeros naturales tales como el almidén (no iénico);'1QS
derivados no ibnicos y aniénicos del almiddn; y los polime=

ros naturales que se han hecho solubles en agua por’deriﬁam

sodio de carboximetil-celulosa (anidnico).

Se preparan fécil y réapidamente prepolimerés; i
ani6nicos y no ifnicos solubles en agua afadiendo simulfénegé
mente los mondmeros deseados, en las cantidades deseadas; Y’
un iniciador de polimerizacién por radicales libtes, soluble
en ggua; todos en solucidn acuosa, é un recipiente de reac-
cién que contiene agua mantenidé a una temperatuta de'alredg
dor de 80°C a alrededor de 90°C. Son iniciadores de polimeril
zacidn por radicales libres adecuados los empleados en la
preparacién de las particulas ée copolimero dé'injerto de eg
ﬁa invencidn y que se describen més adelante. La cantidad de
iniciador empleada serd la cantidad suficiente para dar pre-
polimeros solubles en agua que tienen una VER (viscosidad eg
pecifica reducida) dé alrededor de 0,1 a alrededor de 2,5,

preferiblemente de alrededor de 0,1 a alrededor-de 1, medida

en forma de una solucifn al 1% en NaCi 1 M a 25°C (NaCl 1,
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1%, 25°C), o una VER de alrededor de 0,1 a alrededor de 2,5,
preferiblemente de alrededor de 0,15 a alrededor de 1, medi-
da en forma de una solucién al 1% en NaCl 9}1 M a 25°C (NaCl
0,1 M, 1%, 25°C).

Hay dqs requerimientos principales para las parti-
culas de copoliﬁero de injerto preparadas seglin esta inven-
cién., Tienen que ser (l).insolubles en agua, y (2) tener un
punto de fusién‘o de reblandecimiento lo bastante alto para
que no se deformen en grado sustancial en las condicioﬁésﬂde
calor o presibn, o ambas, a las que se gometer&n en uso. Pre-
feriblemente, el copolimero de injerto tendré una temperatu-
ra de transicidn de segundo ordeﬁ (temperatura de transicién
vitrea, Tg) igual o mayor que 75°C. | ’

‘ | En esta invencibn puede emplearse cualquier ‘mondme
ro gue se copolimerice por injérto con los prepolimeros solu
bles éﬁ agua, que se describen més adelante, dando particu-
las de copolimeros de injerto gue cumplen los requerimiéﬁcos
anteriores. Son mondmeros adecuados los monéméros monoetilé-
nicamente insaturados tales como, por ejemplo, los ésteres
acrilicos taleé como alfa-cloroacrilato de metilo y alfa=-clo
roacrilato de etilo; los &steres metacrilicos tales como me-
tacrilato de metilo, metacrilato de isopropilo, Yy metacrila~

to de fenilo; y los monSmeros que tienen la férmula

¥
, “\r—CrCH,
=
(¥)

donde R es hidrfgeno o metilo, Y es metilo o clorc y n es 0,
1, 2 6 3. Son ejemplos de tales monbmeros estireno, alfa-me

til-estireno, monocloroestireno, diclorxoestireno, tricloro
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- polimero de las partfculas de copolimero de injerto contenga

ilojin nam.

7

estireno, monometil—estireno, dimetilestireno; y trimetilest%
reno. Otr;s mondmeros adecuados son clorure.de vinilo,
acrilonitrilo y metacrilonitxilo.

Pueden usarse mezclas de dos © més mondmeros mong
etilénicamente insaturados en la realizacibn de esta inven=
cién, siempre gue las particulas de copolimero de injerto re-

sultantes sean insolubles en agua y tengan una T_ igual o ma-

9
yor que 75°C. También pueden usarse mondmeros polietiléniqa—
mente insaturados, tales come divinilbenceno; trivihilbeﬁée-
né; divinilnaftaleno; phtalato de dialilo; dimetacrilato de
etiienglicol; dimetacrilato de 1,3-butilenglicol; dimetécri—
lato de 1,6-hexanodiol; dimetacrilato de polietilenélicOlj
dimetacrilato de polipropilenglicol; maleato de dialilof;fu-
marato de dialilo; trimetracrilato de trimetilblpropand;vte—
traacrilato de pentaeritrita; y mezclas de 2 o més, en'ﬁezj
cla con mohémeros monoeti;énicamente insaturados, para dar
particulas de copolimero de injerto reticulado. - —i-f

Dg los mondmeros monoetilénicamente insaturados
enumerados anteriormente, se prefieren estireno, cloruro de
vinilo, acrilonitrilo, ¥y metacrilato de metilo.

De los mondmeros polietilénicamente insaturados any
tes enumerados, se prefieren divinil—bénceno; fizlato de diag
1lilo; dimetacrilato de etilenglicol; y dimetilacrilato de

1,3-butilenglicol.

En algunos casos es desesble que la porcidn de pre

un grupo que sea reactivo. Tal reactividad auvmentard usual-
mente las propiedades de unidén de las particulas entre si y
con la superficie a la que se aplican.

Pueden introducirse grupos resctivos en algunos mo
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| cie de las partfculas de esta invencidn mejora la adhesidn

.| para preparar los copolimeros de injexrto segfin esta inven-

flojn ndon. 8

némeros antes de la preparacién de un prepolimero, o pueden
introducifse en un prepolimero después de su"preparacién,:o
pueden introducirse en las partfculas de copolimerc de injer-—
to después de.su preparacién.

Pueden introducirse grupos reactivos por medio de
un aldehido, tal como fofméldehido, glioxal,'y}glutaraldehido'
con mﬁnémeros que contienen funcionalidad de amida, tal como
acrilamida, y monbmeros que contienen grupos hidroxilo.talgs
como acrilato de hidroxietilo, y con.prepolimeros que cohtie-
nén funciondlidad de amida tal como poli(acrilamida), o érﬁ—
pos hidroxilo tal como poli(alcohol vinilico). Usando dial-
dehidos, tal como glioxal, el grupo reactivo seri un aidéhi-
do. Usando formaldehido, el grupo reactivo serd el.grupd‘N-mg
tilol. ‘

La caAtidad de aldehido empleado para dar pa:ticuf
las de‘copolimero de injerto con grupos reactivos adecuadﬁs
sers de alrededor de 0,25 moles a alrededor de 3 moles;ibfe—
feriblemente alrededor de 1 mol a alrededor de 2 moles, por
cada mol de funcionalidad de émida o de hidroxilo. La reac-
cién se efectuars a una temperatura de unos 20°C a unos 60°C
y a un pH de alrededor de 8 a 10, excepto cuando se usa for-
maldehido como aldehido, efectuéndose entonces la reaccién a
un pH de airededor de 2 a 3.

La presencia de grupos reactivos sobre la superfi-
por medio de reacciones entre las particulas, o entre la par
ticula y el sustrato.

Ld cantidad de prepolimero soluble en agua usada

cibn puede variar de alrededor de una parte a alrededor de
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25 partes basadas en 100 partes de mondmero o mezcla de mond

ltoja niun,

.

meros. El intervalo preferido es de alrededor de 2 a 10 pér—
tes por 100 partes de monémero o mezcla de monémeros;

Como se ha expuesto anteriocrmente, la copolimeriza
cién de injerto se efect@a afladiendo el monémero copolimeri-
zable por injerto a una solucidn de prepoliméros solubles en
agua, en presencia de un iniciador de polimerizacidn. El pre-
polimero puede estar presente en el récipiente de reaccién
1n1c1almente, o puede afiadirse al mismo tiempo gue los mgné—

meros. Usualmente, el iniciador de pollmerlzac16n se anade

confinuamente junto con el mondmero.
Puede usarse una gran variedad de 1n1c1adores qu*
micos de polxmerlzaclén para preparar los litex de esta “in-
vencidén, siendo partlcularmente itiles los compuestos peroxi
dlcos. La etapa inicial de la polimerizacidn comprende 1a
formacidn de un copolimero de injerto entre el monémero y el
prepolimero soluble en agua. Puede suponerse que el inic ié
dor introduce primero puntos de radicales libres sobre el
prepolimero. La adicidn de mondmero a estos puntos conduce
después a las particulas deseadas de copolimero de injerto.
Los iniciadores solubles en agua adecuados inclu-
yen los activados por calor, tales como persulfato de scdio
y persulfato de amonio. Con estos iniciadores. las polimeri~-
zaciones se efectfian generxalmente a temperatura de 70 a g5°C
Otros iniciadores sdlubles'en égua gque son adecuados inclu-
yven los llamédos.sistemas iniciadores redox, tales como per-
sulfato.de amonio-bisulfito de sodio- ién ferroso e hidrope-
rbéxido de tér—butilo—sulfoxilato de formaldehido y sodio.
Los iniciadores redox se activan.a temperaturas relativamen-

te bajas, ¥ empleando estos sistemas pueden realizarse poli-
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imerizaciones a temperaturas de alrededor de 20°C a 80°C.

~gramos de una solucidn acuosa al 8% del prepolimero anterior

- resultante, de 46,8% de s6lidos, se enfri6 hasta la tempera-

Hogn naim. .10

La cantidad de iniciador empleado es conocida en
la técnica. Usualmente, se emplearin alrededor de 0,1 parte

a alrededor de 5 partes de iniciador pox cada 100 partes de

mondmero usado.

En esta memoria descriptiva y en los ejemplos, to-

das las partes y los tantos por ciento son eh peso a no ser

gue se indigue otra cosa.

Ejemplo ia

El prepolimero usado en este ejemplo era un copolis

mero de 92% de acrilamida-8% de 4cido acrilico. La viscosi—
dad Brookfield de una solucién del prepolimero al 12, 5% en
agua era 1286 centipoises, medida a 26°C.

Un re01piente de rea0016n de 12 litxos se equ1p6
con un agitador, un termémetro, un condensador y tres enbu—
dos de ad1c16n. Se introdujeron en el recipiente de reacc16n
2250 gramos de agﬁa destilada. Se introdujeron en uno Iz los

embudos 3.500 gramos de estireno, en otro embudo se introdu~

jeron 80 gramos de persulfato de amonio disueltos en 400 gra

mos de agua destilada, y en otro embudo se introdujeron 2200

El agua del recipiente de reaccién se calent6é a 78°C. El con
tenido de los tres embudos se afiadi6, gota a gota, al reci-
piente de reaccifn durante un periodo de alrededor de 3 ho-
fas. Durante éste tiempo, el contenido del recipiente de

reaccién se mantuvo a una temperatura de 80 a 95°C., E1 létex

tura ambiente (unos 25°C).

Ejemglo 1B

Se repitié el Ejempld 1A, con las siguientes excep
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ciones: la solucién de prepolimero usada eran 2400 gramos de

Hloje pdun, 14

una solucidn acﬁosa al 7,3% del mismé; la solucidn de persul-~
fato de amonio constaba de 60 gramos de persulfato de amonio
disueltos en 250_gfamos de agﬁa deétilada; y el 1&tex-resul—
tante se diluyd con 1100 gramos de agua destilada para dar un
litex que tenfa un contenido de sdlidos de 39,5%.
Ejemplo 1C
Se repitib el Ejemplo 1B con las siguientes excep—
ciones: la carga inicial de agua destilada al rec:plente ae
reacc16n era 3150 gramos en lugar de 2250 glamog y la solu—
ciéﬁ de persulfato de amonio constaba de 48 gramos de persul—_
fato de amonio disuelto en 200 gramos de agua destiladé.?Eh
este ejemplo no se afadid agﬁa adicional al létex prepaééao
como en el Ejemplo 1B. El latex pﬁeparado tenfa un contenido
de s6lidos de 39,6%. '
. Ejemplo 1D -
Se repitid el Ejemplo 1C con la siguiente exéeﬁéién-
la solucidn de persulfato de amonio congtaba de’46,4 gramos
de persulfato de amonio en 210 gramos de agua destilada. El
latex preparado tenfa un contenido de sblidos de 41%.
Ejemplo 1E
se fepitié el Ejemplo 1C con la excepcidn siguien-
te: la solucidn de persulfato de amonio constaba de 38,4 gra-
mos  de persulfato de amonio en 160 gramos de agua destilada.
El litex preparado tenfa un contenido de s6lidos de 41%.
Ejemplo 22
Los litex de los Ejemplos 1A, 1B, 1C, 1Dy 1E se
combinaron f se prepard un color de recubrimiento a partirx
de una porcién de los mismos. En un recipiente provisto de

agitacidn de alto cizallamiento se introdujeron, con agita-
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Eién constante de alto cizallamiento, 26,5 kilogramos de una

Hopn nfim, 12

suspensiéﬁ acuosa al 70%'§e un pigmento de arcilla disponi-
ble comercialmente con la designacifn registrada Ultrawhite
90; 6,8 kilogramos de una solucibn acuosa al 2% de una carbo-
ximetilcelulosa de sodio de viscosidad media soluble en agua
(grado de sustitucién, alrededor de 0,9), ¥ ;5,5 kilogramos
de un aglutinante de litex de poli(acetato de vinilo) al
47,7%. E1 pH de esta mezcla resultante se ajustb a 8,8 ,con
NH4OH concentrado. Se afiadieron 11,1 kilogramos de los 1étex
combinados de los Ejemplos 1A-1E, con agitacién de alto 01za-
llamiento. El pH se ajustd después a 8,5 con NH,OH concentra-
do. El contenido total de sblidos del color de recubrimicnto
resultante era 56,4%. Este se identifica como Color de ﬁecu—

2

brimiento 3.
Ejemplo 2B '
Se repitid el Ejemplo 2A con las excepcioneé.si*
guientes: se usaron 11,6 kilogramos de aglutinante de 1latex
de poli(acetato de vinilo), en lugar de 15,5 kilogramos y se
incluyeron 0,8 kilogramos de agua adicional, para dar un co-
lor de recubrimiento que tenfa un contenido de sblidos de
55,7%. Se identificé como Color de Recubrimiento 4.
Ejemplo 2C
Se repitib el Ejemplo 2A con las s;guientes excep-
ciones: se usaron 7,7 kilogramos de aglutinante de ldtex de
poli(acetato de vinjilo) en lugar de 15,5 kilogramos y se in-
cluyeron 1,5 kilogramos de agua adicional, para dar un color
de recubrimiento que tenfa un contenido de s6lidos de 56,9%.

N

Se idéntifidé como Color de Recubrimiento 5.

Ejemplo 2D

2 un recipiente provisto de un agitador de alto ci
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zallamiento se afiadieron, con agitacifn constante de alto ci

zallamlento, 64,8 kllogramos de una suspensibén acuosa de ar-
cilla como la usada en el Ejemplo 2A, 4,6 kilogramos de agua
6,8 kilogramos de una solucibén acuosa al 2% de carboximetil=-
celuylosa de sodio como la usada en el Ejemplo 2h; vy 15,5 ki~
logramos de un aglutinante de létex,dé poli (acetato de vini-
lo) al 47% como el usado en el Ejemplo 2A. El pH de la mez-
cla resultante se ajustd a 8,5 con NH,OH concentrado. Este
color de recubrimiento, 1dentlflcado como Color de RecubLl—
miento 1, tenfa un conténido de sbélidos de 55,8%.
| Eﬁemglo 2F

Se repitié el Ejemplo 2D con las siguientes eyr ap-
ciones: la cantidad de suspensidn acuosa de arcilla anad1aa
era 58,3 kilogramos; la cantidad de agna anadlda fue 1,8 ki-
logramos, la cantidad afiadida de aglutinante de 1étex ‘de po-

li(acetato de vinilo) era 15,5 kilogramos; y también se wha~-

‘dieron a esta mezcla 9,4 kilogramos de una dispersibn actosa
al 48% de un pigmento orgénlco de pollestlreno. Bste color -
"de recubrimiento, identificado como Color de Recubrimiento 2
tenia un contenido de s6lidos de 35,9%.

JLa Tabla I que sigue indica el pigmento, la carbo
ximetilcelulosa de sodio y la composicifn aglutinante de los

colores de recubrimiento anteriores.

: .
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TABLA I
Pigmentos . Aglutinante
. (partes en de poli(ace-

Color de peso) tato de vini (1)
recubri- Arci Polies Ejemplo 1lo}, (partes CMC » (par
miento lla tireno 1A-1E_ en peso) tes en peso)

1 100 - - 16 .3

2 90 10 - 16 0,3

3 90 = - 10 16 0,3

4 80 - 10 . 12 0,3

5 90 - 10 8 0,3

(1) carboximetil-celulosa de sodio, usada como aditivo
auméntador de la viscosidad. -
Cada color de recubrimiento se aplicl a un pépel
virgen para impresxén de 23 kg, disponlble en el comelcio,
ubando el recubridor de paleta de una méquina piloto de recu
brimiento. Se hlcieron varios ensayos con el papel v1:gep pa
ra 1mpre516n recubierto. Se hiciexon ensayos de lisura, opa-
cidad y brillo con papel recubierto no calandrado. Todos los
dem8s ensayos se hicieron con hojas: de papel recubiertc que
se habfan calandrado haciendo pasar el papel recubierto a
través de una calandria calentada (71°C) 4 veces (4 pasadas)
a 270 kg/cm lineal (kcl). Estos ensayos y los resultados se

indican en la Tabla II que sigue.
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. Ejemplo 3

Una caldera o marmita de resina de.un litro, con

camisa de agua, se equipé con un agitador, ﬁn termfmetro, un
condensador y tres embudos de adicién. En uno de los embudos
se ihtrodujo una solucifn de 97,5 gramos de acrilamida di-

sueltos en 390 gramos de agua destilada, el segundo embudo

se carg® con una solucifn de 2,5 gramos de dcido acrilico di-
sueltos en 10 gramos de agua destilada; y en el tercer embu-
do se introdujeron 2,5 gramos de persulfato de amonio diéﬁel—
tos en 47,5 gramos de agua destilada. La marmita‘de reéiga se
cax§6 con 117 gramos de agua destilada y se calents a 85-87°(
con burbujeo de nitrégeno. El contenido de los tres embudos
se afiadib, gota a gota, a la marmita de resina durante ﬁﬁ pe-
riodb de 2,75 hgras, para dar una solucibn de prepolimerd.

El prgpolimero era un copolimero de 97,5% de acrilamida—2,5%
de 8cido acrilico. La VER del prepolimero era 0,34 (NaCle,l

M, 1%, 25°C). Cuando se midié en forma de una solucién al 1%

una VER de 0,29. La solucidn de prepolimero tenfa un conteni
do de sélidos de 15,8% en peso. Este prepolfmero se diluyd
con agua destilada hasta un contenidq de sBlidos de 10%.

Una marmita de resina de un litro, con camisa de
agua, se equipd con un agitadoxr, un termémetro, un condensa-
dor y dos embudos de adicién. La marmita se cargd con 163
Qramos de la anterior solucién de prepolfmero al 10% y 326
gramos de agua destilada. En uno de los embudos se introdujg
ron 327 gramos Qe estireno, y en el otro 8,6 gramos de per-
sulfato de émonio disueltos en 34,5 gramos de agua destilada
El contenido de la marmita se calentd 5 85°C haciendo circu-

lar agua caliente en la camisa. ELl contenido de los dos embu
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dos se afiadid, gota a gota, a la marmita de resina durante un|
beriodo dé'2,5 horas; Una vez completada la adicifn, el céntg
nido de la marmita de resina se.agit8 durante 15 minutos a
89-91°C, y después se enfrié a temﬁeraturé ambiente. EL l&tex
resultante se filtrd a través de un tamiz de malla de 149 mi-
cras de abertura. E1 ldtex resultante contenia una pequefia
cantidad de aglemerados, y para romper el aglomerado, el 18~
tex se hizo pasar a través de un homogenizadoxr manual._gl 18+
tex tenfa un contenido de sflidos de. 41%, y las parﬁicﬁias:tg.
nian un taméﬁo de 0,6 micras. El tamaiio de particula se‘gsti-
mé a partir de valores de lectura de turbidez segfin el nétoda
de A. B. Loebel (Official Digest, 200, febrero 1959). El’ié-
tex se mezcld con una cantidad de glioxal que era el‘equi%a—
lente molar de la cantidad de acrilamida usada en la prepéra—
cidn del prepolimero. .

| » ' Ejemplo 4

Se prepararon tres colores de'recubrimiento:iEétcs
colores de recubrimiento se identifican como Colores de Recu-
brimiento 6, 7 vy 8. Estos colores ée recubrimiento se prepa-
raron nmezclando bien, con agitacién-de aito cizallamiento,
los componentes mostrados en la Tabla III. También se mues-—
tran en la Tabla los ajustes de pH. En la Tablé,.g significa

gramos.
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L. TABLA ITI
Color de recubrimiento 6 7 . 8
Composicién de latex )
del Ljemplo 3 . - - - 61 g
Pigmento de poliestireno
(dispersibn acuosa al 48%) - 52 g -
eme (1) (solucién acuosa -
al 3%) ' : 13,3 g 13,3 g 13,3 g
Aglutinante de l&tex de
poli(acetato de vinilo)
(47,7% de sblidos) 51,99 51,99 51,99
Agua destilada ' 25,3 ¢ 9 g -
Pigmento de arcilla )
(dispersidn acuosa ’ .

al 70%) . 178,6 g 142,8 g 142,8 g
pH ajustado con NH,OH '
concentrado a 9 9 9
% de sblidos ' ' 55,4 55,7 55,2

(1) CMC: carboximetil-celulosa de sodio, soluble én agua,
' viscosidad media, grado de sustitucifn alrededox
de 0,9; usada como aditivo para aumentar la vig=

cosidad.
La Tabla IV que sigue indica el pigmento, la carbo
ximetilcelulosa de sodio y las composicicnes aglutinantés.dg

los anteriores colores de recubrimiento.

TABLA IV
Pigmentos . Aglutinante
: (partes en de poli(ace-
Color de peso) (1) tato de vini
recubri~ Arci Polies Particulas CMC , (par- lo) (partes
miento 1la tireno del Ej. 3 tes en peso) en peso)
6 100 - - , 0,3 20
7 80 20 - 0,3 20
8 80 ER 20 0,3 20

(1) Carboximetil-celulosa de sodio, usada como aditivo
para aumentar la viscosidad.
Cada color de recubrimiento se aplic6 a la cara
afieltrada de un pépel virgen de 25 kg usando una varilla Me

yer. Las hojas recubilertas se secaron en una estufa de circy
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lacién forzada de aire a 100°C durante 45 segundos. En el ca-
so del papel recubierto con el Color de Recubrimiento 6, to-
dos los eﬁsayost.excepto el brillo (que se hizo como se indi-
ca), se hicieron sobre hojas de papel recubierto gue sé ha-
bian calandrado haciendo pasar las hojas recubiertas a tra-
vés de una calandria calentada (71°C) 4 veces (4 pasadas) a
45 kcl. En el caso del papel recubierto con los Colores de
Recubrimiento 7 y 8, todos los ensayos, excepto el brillo
(que se hizo como se'indica), se hicieron sobre hojas de pa-
pel recubierto que se.hébian calandrado haciendo pasar las
hojas recubiertas a tra%és de una calandria calentada (71°C)

4 veces (4 pasadas) a 45 kcl..
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| dos horas. Se afiadid a la marmita de resina mwés catalizador,
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* ‘Se preparb una sb;ucién al 10% de un prepolimero
soluble en agua disolviendo 43,7.gramosrde polilacrilamida)
en 393,1 gramos de agua destilada. La poli(acrilamida) tenia
una VER de 0,45 (en NaCl 1M, 1%, 25°C). |

Una marmita de resina de 1 litrp, con-camisa'de
agua se equipé con un agitador, un termdmetro, un condensa-
dor y tres embudos de adicidn. Se ;ntrodujeron en la marmita
108,8 gramos de la solucién de prepolimero y 9€6 gramos de -
agﬁa destilada. En un embudo se- introdujeron 436 gramos de
estireno, en el segundo.embudo se introdujeron 32879ramos de
la solucifn de prepolfmero, y en el tercer embudo se introdu;
jo una solucién de 12 gramos de (NH,),S,0g disueltos en 48,4
gramos de agua destilada. El contenido de la marmita sé ca-
lentd a 85-86°C (bajo una capa de nitr8geno) haciendo recir-
cularvﬁgua caliente por la camisa. Se afiadid el contenido de

cada embudo, gota a gota, a‘la marmita durante un perfodo de

1 gramo de (NH,),5,0¢ disuelto en 4 gramos de agua destilada
para completar lé polimerizacién. El létex resultante, des-
puds de filtrado a través de un tamiz de malla de 149 micras
de abertura, tenia un contenfdo de sélidos de 25,6% y las
particulas del litex tenfian un tamafio en el intervalo de 0,5
a 0,8 micras. El tamafio de partficulas se midi6 por microsco-
bia electrbnica de transmisidn. '

Ejemplo 6

" Una marmita de resina de 1 litro, con camisa de

N
agua, se equipé con un agitadoxr, un rermbmetro, un condensa-
dor y dos embudos de adicifn. Se introdujeron en la marmita

1854 gramos de una solucibn de prepolimero y 3685 gramos de
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agua déstilaéa."La ééiucién de pfepolimero era una solﬁcién
acuosa de un copolimero de 97,5% de acrilamida-2,5% de acido
acrilico. La solucidn contenia 10% en peso ael prepolimero,
v el prepolimero tenia una VER de 0,39 (NaCl 1M, 1%, 25°C).
En uno de los embudos se introdujeron 3532 gramos de estire~
noy 176,6 gramos de divinilbenceno. En el segundc embudo se
introdujo una solucidn de 97,4 gramos de persulfato de amonio
disueltos en 390 gramos de agua destilada. Los materiales con,
tenidos en la marmita se calentaron a alrededor de 92—94;C bg
jo una capa de nitrégenol El contenido de cadé uno de los dos
embudos se afiadid, gota a gota, a la marmita durante un perio
do de 4 horas. El litex se agitdé durante guince minutos ﬁna
vez completadas estas adiciones, y después se f£iltrd a tfavés
de uh tamiz de malla de 149 micras de abertura. El l&tex te-
nfa un contenido de sblidos de 40%. El tamaflo de particala
era dehalrededor de 0,7 micras. El tamafio de partficula se es-
timé a partir de medidas de lecturas de turbidez segfin el mé-
todo de A.B.Loebel (0Official Digest, 200, Febrero de 1.959).
Ejemplo 7

Una marmita de resina de dos litros, con camisa Qe
agua, proQista de. un condensador; dos termbmetros, dos.embu—
dos de adicidn, una bureﬁa, entradé de nitrdgeno f agitador

mecénico, se cargb con 986 gramos de agua destilada, 108,8-

ténia una VER de 0,45 (NaCl 1M, 1%, 25°C). En uno de los em-
budos se afladieron 328 gramos de una golucién acuosa al 10%
de una poli(acrilamida) que tenia la misma VER que anterior-
mente; en el segundo émbudo se introdujeron 436 gramos de eg
tireno; y en la bureta se introdujo una solucibn de 12 gra-

mos de persulfato de amonio disueltos en 48,4 gramos de agua
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destilada.

' Las sustancias cogtenidas en la marnmita se calenta-
ron a BSfC haciendo recircular agua caliente por la camisa.
El contenido de los dos embudos y de la bureta Se afiadieron,
gota.a gota, a la marmita durante un periodo de dos horas.
nutos, y se controld ficilmente por enfriamiento. Una vez com
pletada la adicifn, el latex preparado se agitd durante 15 mi:
nutcs. Se detectd un ligero olor a estireno y se aﬁadié'un .
gramo de persulfato dé amonio disuelto en 4 gramos de agué
destilada para completaé la polimerizacidn.

) El litex se f£iltrd a través de un tamiz de malla de;
149 micras de abertura. El latex recuperado tenia uﬁ conteni-
do de sblidos de 25,6%. E1 l&tex se concentrd hasta un conte-
nido de sbdlidos de.38,4%. Las particulas del l&dtex tenian un
tamaﬁohen el intervalo de 0,5 a 0,8 micras, medido por medio
del contadoxr Coulter.

Elrlétex,anterior se hizo reaccionar con glioxal co
mo sigue: 599_gram§s del l&atex con un contenido de sdlidos de
38,4% se colocaron en un matraz de reaccidn y su pH se ajustd
'de 1,6 a 9,0 con 50cc de NaOH 1M. Se afladieron 85,5_grémos de
una solucidn écuosa'al 40% de glioxal, dando un pH de 5,7. E]
pH se reajustd a §,8 con NaOH 1M. Se afiadid agua suficiente
a la masa de reaccidn para dar 29,7% de sbdlidos de reaccidn.
El litex se agitd durante 55 minutos,.y al cabo de este tiem-
po se observd un notable aumento de la viscosidad. El pH se

ajustd de 7,9 a 3,0 con 2cc de Acido clorhidrico concentrado.

Ejemplo 8

Se preparté un copolimero“de 97,5% de acrilamida-

2,5% de &cido acrflico. El copolfmero tenia una VER de 0,34
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(19,7 gramos de glioxal). La solucibn acuosa resultante te-
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con camisa de agué, equipada como en el ejemplo 7, se intro-
dujercn 217 gramos de agua destilada y 108,8 gramos de una
solucibn acuosa al 10% del copolimero anterior. Se pusieron
en un embudo 218 gramos de estireno, y en el otro embudo se
introdujeron 5;7 gramos de persulfato de amonio disueltos en
23 gramos de agua destilada. El contenido de la marmita se
calentd a 86°C hacienao recircular agua caliente por la cami
sa. El contenido de los dos embudos se aiiadi6 gota a gota 55
rante un perfodo de 2;5.horas. Se observd un desprendimieﬁto
de calor al cabo dé apréximadamente 1,75 horas, gue se con-
£r016 ficilmente por enfriamiento. El l&tex preparado se fil
tré a través de un tamiz de malla de 149 micras de abertura.
El l4tex tenfa un contenido de sblidos de 41,1%. Las particu
las tenfan un tamafio de 0,64 micras. El tamafio de particula
se esfimé a partir de medidas de lecturas turbidez segfin el
método de A.B. Loebel (Official Digest, 200, Febrero de

1.959).

Ejemplo 8
Se prepar6 un litex segln el m&todo del ejemplo 8,

salvo que el copolimero usado era un copolimero de 90% de
acrilamida-10% de &cido acrflico que tenfa una VER de 0,44
(Nacl 0,1M, 1%, 25°C). El l&tex tenia un contenido de 8611~
dos de 41,1%. Las particulas tenfan un tamafio de 0,62 mi-

cras, determinado del mismo modo que en el ejemplo 8.

Ejemplo 10
264,1 gramos del l&tex del ejemplo 8 se mezclaron

con 49,2 gramos de una solucibn acuosa de glioxal al 40%

nia un contenido de s6lidos de 41%.
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B Ejemplo 11
249 gramos dél lagex del ejemplo 9 se mezclaron con
42,5 gramos de una solucidn acuosa al 40% de glioXai (17,1
gramos de glioxal). La solucibn acuosa resultante tenia un
contenido de sblidos de 41%.
‘ Ejemplo 12

Se prepararon cuatro colores de recubrimiento. Es-
tos colores ae'recubrimiento se identifican como colores de
recubrimiento 9, 10, 11, y 12. Estos colores de recubrimientc
se prepararon mezclando ﬁien los componentes gue se muestran
en la tabla VI. También se muestran en la tabla los ajustes
de pH. Cada color de recubrimiento se aplicd a la cara de un
papel virgen de 25 kilos usaﬁdo una varilla Meyer. Las hojas
recubicrtas se secaron en una estufa de circulacidn forzada
de aire a 100°C durante 45 segundos. Las hojas recubiertas.
se calandraron haciéndolas pasar a través de una calandria
calentada (71°C) a 135 kilogramos por centimetro lineal {kecl
Se hicieron determinaciones de brillo, mostradas en la tabla
VII, con hojas que se habian hecho pasar a través de la ca-
landria dos veces (2 pasadas), tres veces (3 pasadas) y cua-
tro veces (4 pasadas). Enh el casé del papel recubierto'con
el color de recubrimiento 10, todos los demés ensayos se hi-
cieron después de haber hecho pasar las hojas recubiertas a
través de la calandria cuatro veces (4 pasadas). En el caso
del papel reéubierto con lo.% colores de recubrimiento 9 y 124,
todos los aemas ensayos sé hiciexon después de hacer pasar
las hojas recubiertas a través de la calandria tres veces (3
pasadas) . En el caso del bapel recubierto con el color de rg
cubrimiento 11, todos los demds ensayos se hicieron después

de hacer pasar las hojas recubiertas a través de la calan-
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dria dos veces. Los resultados de los ensayos se exponen en
la tabla VII.
TABLA VI .
Color de recubrimiento 9 10 11 12
5 Composicién de létex ,
del Ejemplo 10 6L g - - -
Composicién de latex
del Bjemplo 11 . - 61 g - -
Pigmento de poliesti
reno (dispersién acuosa
al 48%) - - - . 52 ¢
cmc (1) (solucién acuosa. : .
al 3%) 13,3 g 13,3 g 13,3 ¢ 13,3 g
10 Aglutinante de l8tex '
de poli(acetato de
vinilo) (47,7% de :
‘s6lidos) 52,4 g 52,4 g 52,49 52,49
Agua destilada 2,1g 2,19 27,349 11,1 ¢
Pigmento de arcilla '
{dispersibn acuosa
al 70%) 142,8 g 142,8 g 178,6 g 142,8 g
15 pH inicial - 3,6 3,7 4,8 " 5,0
pH ajustado con
NH4OH concentrado a 9,0 9,0 9,0 g,0
(1) cMC. carboximetil-celulosa de sodio, soluble en agua,
.viscosidad media, grado de sustitucibn alrededor
de 0,9, usada como aditivo para aumentar la vis-
20 cosidad.
25
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Una marmita de resina de un litro, con camisa de
agua, se equipo con un agitador, un térmémefro, un condensa-
dor y tres embudos de adicibn. Se introdujeron en la marmita
2,5 gramos de carboximetil-celulosa de sodio soluble en agua,
de baja viscosiéad,_grado de sustitucién alrededor de 0,7, ¥
300 gramos de agua destiladaf Se introdujeron en los embudos
250 gramos de estireno, 2,4 gramos de sulfoxilato de formal-
dehido y sodio en 50 gramos de agua destilada, y 3.4 graﬁoé
de hidroperdxido de terc-butilo al 70% en 50 gramos de dgﬁa
destilada. El contenido de la marmita se calentd a 73°C re~-
circulando agua.caliente a través qe la'camisa. Se aﬁa&ietnn
a la marmita 10% del estireno y 20% de cada‘una de lasg solu-
ciones de catalizador.kCuando hubo evidencia de la formacidn
de l&tex (unos 10 minutos), se afadid el resto del contenido
de los embudos, yota a gota, durante un periodo de.tres‘hp"
ras. La producqién fue de 566,7 gramos de un litex blaﬁc¢
que contenfia 38,5% de s6lidos. El1l producto teﬁia una viscosi-
dad Brookfield a 60 rpm. de 370 cps. y un tamailo medio de
particula.(método de Loebel, Official Digest, 200, febrero
1959) de 0,35 micras.

Ejemplo 14

Una marmita de resina de un litro, con camisa de
agua, se equipb con un agitador, un termdmetro, un condensa-
dor y tres embudos de adicifn. Se afiadid a uno de los'embu—
dos una solucibn de 90 gramos de acrilamida disueltos en 360
gramos de agua destilada, al segundo embudo se afiadid una so
lucidn de 10 gramos de &cido acrflico en 40 gramos de agua
destilada, y en el tercer embudo se introdujeron 3,75 gramos

de persulfato de amonio disueltos en 71 gramos de agua destji
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 lada. Se afadieron a la marmita de resina 1957gramosrde agua
destilada.y se calentd a 86-89°C bajo burbujeo de nitrdgeno.
El contenido de los tres embudos se afiadio gota a gota a la
marmita de resina durante un periodo de 2 horas, y después

ée calent6 la masa derreaccién a 88,5-90°C durante 15 minu-
tos. La solucidn de copolimero se enfrif a temperatura am-
biente. La VER del copolimero era 0,38 (NaCl 1M, 1%, 25°C).
Tos sdlidos totales eran 14,2%. Este prepolimero se diluyd
con agua destilada hasta un contenido de sSlidos de 10%. "

. Uha marmita de resina de dos litros, con camiég)@e
agﬁa, se equipbé con un agitador, un termdmetro, un condensa-
dor y dos embudos de adicidn. Se iﬁtrodujeron en la marmita
108,8 gramos de la solucidén anterior de prepolimero alrlO%
y 217 gramos de agua destilada. Se introdujeron en uno dg
los embudos 2lérgramos de estireno; y en el otro 5,7 ggamos
de pe?sulfato de amonio disueltos en 23 gramos de agua-éast;
lada. El contenido de la marmita se calentS a 86,5°C hacjien-
do circular agua caliente a través de la camisa. Se aﬁéﬂié
el contenido de los dos embudos, gota a gota; a la marmita
de resina, durante un perfodo de 2,5 horas. Una vez completa
da la adici6n, el contenido de la marmita de resina se agitd
durante 15 minutos a 88-90°C, y después se enfrid hasta la
temperatura ambiente. El létex resultante se filtrd a tfavée
de un tamiz de malla de 149 micras de abertura. No se aisld
nada de partficulas duras. El létex resultante tenfa un con-
tenido de sélidos de 41,5% y un tamafic de particula de 0,7
micras (m8todo de Loebel, Official Digest, 200, febrero
1959). ‘ .

‘Ejemplo 15

Una parte del latex preparadolen el Bjemplo 14 se;
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Eraté coﬁ'glioxal comd sigue{ 180,8 gfémbs del létéi ée colo-
caron en un vaso de laboratorio. Se ‘anadieron 12,6 gramos de
una solucibn acuosa de glioxal al 40% (5,02 gramos de glio-
xal). Bl pH resultante era 1,8 y los sélidos totales de 41,4%.
5 La reaccidn con glioxal se efectud tomando 100 gramos de la
anterior mezéla de latex-glioxal, ajustando el pH ae 1,8 a
8-8,5 con NaOH 5 M, agitando durante 15 minutos, diluyendo a
10% de sblidos y ajustando el pH a alrededor de 2 con &cido
sulftrico concentrado. .
10 ' ' Ejemplo 16 : g
Las composiciones de los Ejemplos 14 y 15 se eva~
luaron como cargas para éapel. Se prepararon hojas de p?heba
en un aparato de hojas de p}ueba Noble and Wood. La pasfg.
constaba de una mezcla 50:50 de pastas de madera dura blan-
15 queada: madera Blanda blanqueaéa, batida hasta un refinado
tipic§‘Caﬁadiense de 500 cc. El papel se hizo a un pH dejé;s
(1% dé alum). Los l&tex se evaluaron a niveles de adiciéﬁ‘de
4% y 8% (referido a materia seca) usando 0,05% de una é&ii—
acrilamida catifnica de alto peso molecular como auxiliar de
20 retencidn. Los resultados del ensayo del papel se resumen en
la Tabla VIII gue sigue. Los resultados de ensayo dados son
el promedio de los resultados de ensayo obtenidos con 4 ho-

jas de papel.
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Peso base Resisten- Resist..al
(kg/1000 cia a la reventamien
wetros traccidn en to Mullen (1)
Carga cuadr.) seco (kg/cm) (kg/cmé) Opacidad
Ej. 14 (4%) 67,5 3,44 2,23 86,3
: (8%) 68,5 3,24 5,38 - 88,2
Ej. 15 (4%) 68,0 3,27 2,27 86,4
(8%) 69,3 3,26 2,03 88,4

(1) Norma TAPPI T-425 (Medidor de opacidad ﬁunter)
Ejemplo 17

El aparato usédo en estos.ejemplos constaba de un
recipiente de reaccidn de 2 litros, con camisa, p&ovisﬁo‘de
un cabezal de 5 bocas, un condensador, dos termdmetros, uﬁ/
agitador meefnico, un embudo de adicidn igualado en présiéﬁ,
y una bureta para adicién de catalizador. | -
Se afiadieron al recipiente de reaccidn 218 cé‘aé
agua destilada y 114,5 gramos de una solucidn de prepoiimeio
La solucidn de prepolimero era una soluciln acucsa de un co-

polimero de 97,5% de acrilamida~-2,5% de &cido gcrilico:»La

sultante se calentd, con agitacién, a 85-87°C. Se mezclaron
estireno (218 gramoé) y ftalato de dialilo (10,9 gramos) y
se colocaron en el embudo de adicién. E1l contenido de este
embudo y una =oluc16n de persulfato de amonio (6 g;amos di=
sueltos en 24 cc. de agua destilada) se afladieron gota a go-
ta al contenido del recipiente de reaccifn, simultédneamente,
durante un perfodo de 2,5 horas. Se observd un desprendimien
to de.calor-al cabo de alrededor de 1,75 hbras y se contro;é
haciendo circular agua fria por la camisa. Una vez completa-

da la adicién, el ldtex resultante se agitd durante 15 minu-

solucidn contenia 10% en peso del prepolimero y el prepolime|

ro tenfa una VER de 0,40 (NaCl 1M, 1%, 25°C). La solucién rg|

-
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tos y se enfrib a temper&turé ambiente. Bl l4tex, una vez fil
trado a t;avés de un tamiz de malla de 149 micras, mostrd unal
ligera formacifén de aglomerado,.que se disip6 fécilmente con
un disolvedor Ccwles. El pH del l&tex se ajustd a 5,2 con

NaOH 5 M. El 18tex tenfa un contenido de sb6lidos de 41,6% y
las partficulas del ldtex tenian un tamafio de alrededor de 0,8
micras. El tamafio de particulas se estimb a partir de una me-
dida de lectura de turbidez segfin el método de A.B. Loebel
(0fficial Digest, 200, febrero 1959). ’

Bjemplos 18-27

Se repitib el Ejemplo 17 usando el mismo prepolime-
ro usadé en el Ejemplo 17, con diferentes monémexros polinu‘
etilénicamente insaturados como ‘reticuladores, como se mﬁes—
tra en la Tabla IX que sigue. También se muestran en la.Ta~

bla las cantidades de ingredientes y las condiciones.
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~gest, 200, febrero 1959).

‘pel virgen de imprimir de 25 kg, usando una varilla Meyer.

Hajn ndumns. 35

"En un recipiente de reaccidn se inﬁrodujeron 566,2
kilogramos de agﬁa desmineralizadary 175,2 kilégramos de una
solucién de prepolimero. La solucidn -de prepolimefo>era una
solucidn acuosa de un copolimero de 97,5% de acrilamida-2,5%
de 8cido acrflico. La solucibén contenia 13% en peso del pre-!
polimero y el prepolimero tenia una VER de 0,44 (NaCl 1M, 1%}
25°C). Las sustancias contenidas en el recipiente de reac-
cidén se calentaron a alrededor de 89°C, y se afadib lenﬁémgg
té y al mismo tiempo, durante un periodé de alrededor dé é-
horas, (1) una mezcla de 431,3 kilogramos de estireno y 22,7
kilogramos de divinilbenceno, y (2) una solucién de lzrki;o—
gramos de persulfato de amonio disueltos en 48,1 kilogramos
de agua desmineralizada. El létex resultante se agitd y_éer
£iltrd para sepérar los aglomérados. El litex tenia un'coﬁtg
nido ée s6lidos de 39,3%. El tamafio de particula era de alre
dedor de 0,52 micras, estimado por medio de medidas de- lecty

ra de turbidez segfin el método de A. B. Loebel (0Official Di-

Ejemplo 29

Se prepararon dos colores de recubrimiento.'Los co|
lores de recubrimiento se identifican como Colores de Recu-
brimiento 13 y 14. Los colores de recubrimiento se prepéra—
ron mezclando bien los componentes mostrados en la Tabla X.
También se muestran en la Tabla los ajustes de pH. Cada co-

lor de recubrimiento se aplicd al lado afieitrado de un pa-

Las hojas recubiertas se secaron en una estufa de circula-
cién forzada de aire a 100°C durante 45 segundos. Las hojas

recubiertas se calandraron haciéndolas pasar a través de una
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lcalandria calentada (71°C) a 135 kilogramos por centimetro

lineal ({(kcl). Las determinaciones de brillo, mogtradas en la
Tabla XI, se hicieron en hojas hechas pasar a través de la cg
landria 2 veces (2 pasadas), 3 veces (3 Pasadas) y 4 veces

(4 pasadas). En el caso del papel recubierto con el Color de
Recubrimiento 15, todos los deﬁ&s ensayos se hicieron después
de hacer pasar ias hojas recubiertas a través de la calandria
2 veces (2 pasadas). En el caso del papel recubierto con el

Color de Recubrimiento 14, todos los demés ensayos se hicie-
ron despues de hacer pasar las hojas recubiertas a través de
la calandria 4 veces (4 pasadas). Los resultados de los ersa-

yos se muestran en la Tabla XI que sigue.

TABLA X

Color de recubrimiento 13 14
Composicibn de létex del
Ejemplo 28 63,6 g -~
cMC (1) (solucidn acuosa :

al 3%) 13,3 ¢ 13,3 ¢
Aglutinante de léatex de
estireno-butadieno
(50% de sblidos) 50,0 g 52,3 ¢
Agua destilada 9,5 ¢ 45 g
Pigmento de arcilla (dis=-
persién acuosa al 70%) 142,8 g 178,6 g
pH inicial 5,85 6,0
pH ajustado con NH,OH

8,5 8,6

concentrado a
| (1) CMC ~ carboximetil-celulosa de sodio, soluble én agua
| viscosidadlmedia,_grado de sustitucibn alrededor

dé 0,9, qsada como aditivo para aumentar la vis-

cosidad.




+d

73.132

10

15

20

25

30

17119

Hogn nian 37
= TABLA XI
Color de recubrimiento 13 © 14
Peso de recubrimiento (kg/1000 mz) 11,4 1i,7
Brillo especular 75°(l)a 71°C y 135 kcl:
2 pasadas 71 66

i 3 pasadas 74 69

‘ 4 pasadas 76 72
Arranque de fibras 167 ‘%), metros/minuto 51 52,2
Brillantez intrinseca(B) 80 78
opacidad (4 89 88
Tinta K & N(S) 64 71 -

(1) Noxma TAPPI T-480 (promedio de 12 ensayos)

(2) Véase (9) de la Tabla II (promedio de 3 ensayosf

(3) Norma TAPPI T-452 (promedio de 4 ensayos)

(4) Norma TAPPI T-425, Instrumento Diano (promedio da '3
ensayos)

(5) Norma TAPPI UM-553 (promedio de 2 ensayos)

Aungue’ los pigmentbs orgénicos de esta iﬂvenc%én
tieﬁen utilidad particular en recubrimientos para papel, pue
den usarse también como cargas para papel. Cuando se usan co
mo pigmentos en recubrimientos de papel, pueden usarse s6los
o en combinacibén con otros pigmentos orgéniéos o en combina-
cidn con pigmentos inorgénicos y otros pigmentos orgénicos.
cuando se usan en recubrimientos para ?apel en com
binacién con pigmentos inorgdnicos tales como arcilla, la
cantidad empleada serd de alrededor de 5% a 100% del peso
del pigmento inorgénico.

Ademés, los pigmentos orgdnicos de esta invencidn
pueden usarse en pinturas, tintas, y similares. Pueden apli-
carse tambiZn como fecubrimientos, juntamente con un agluti

nante adecuado, a superficies de vidrio, superficies de me-
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itales, superficies de madera, superficies de yeso, superfi-
cies de matexiales plésticos, y similares,

Los pigmentos orgénicos preparados segln esta in-
vencidn son esencialmente particulas esféricas de copolimerosl
de injerto. Segln esta invencidn, pueden prepararse particu-
las de copolime%o de injerto que tengan un tamaﬁo_en el intex
valo de alrededor de 0,1 micras a alrededor de 2 micras.

Son prepolfimeros solubles en agua particularmente
adecuadas para uso en la preparacién de particulas de copali-
mero de injerto de esta invencidén (1) los homopolimeros de ‘
amidas alfa,beta-etilénicamente insaturadas, barticularmente
poli(acrilamida) y poli(metacrilamiga), y (2)‘copolimerds de
(a) de alrededor de 98% a alrededor de 50% en peso de une
amida alfa,beta-etilénicamente insaturada, particularmente
acrilamida y metacrilamida, y (b) de alrededor de 2 a alrede-
dor de'SO% en peso de un &cido alfa,beta-etilénicamente insa-q
turado, particularmente &cido acrilico y &cido'metacrilico.
Las particulas de copolfmero de injerto que s6n particular-
mente adecuadas como pigmentos orgénicos,bien como cargas pa
ra papel o como componentes de una composicibn de recubri-
miento para papel, son las deriva&as de la copolimerizacién
por injerto de estireno o una mezcla de estireno y divinil-
benceno y un homopolimero (1) o copolimerc (2) antes descri-
to. Asimismo, las particulas de copolimeroc de injerto que
éienenAgrupos reactivos, como se han descrito anteriofmente,
sobre su superficié, son particularmente adecuadas para uso
como pigmentos orgénicos.

Los aglutin;ntes empleados para preparar las compo
siciones de recubrimiento de esta invenci6én ser&n no disol-

ventes del pigmento orgénico, y estén adaptados para uso en

[O
[
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procedimientos de recubrimiento de papel, para dar una capa
adherente, lisa y brillante. Los aglutinantes adecugdos son
muy conocidos en la técnica e incluyven los_ aglutinantes natu-
rales y aglutinantes sintéticos. Los aglutinantes naturales
adecuados incluyen el almiddén, la proteina de soja f la casel
na. Pueden usarse aglutinantes de almidén modificados tales
como almidén oxidado, convertido con enzimés e hidroxietila-
do. Son aglutinantes sintéticos adecuados los litex de copo-
limeros de estireno-butadieno y los létex de polimeros de,és-
teres de alcohilo de &cido carboxilicos alfa,beta-etilénibaF
mente insaturados, taies como acrilatos y metacrilatos de als
cohilo y sus copolimeros con una pequefia cantidad de un:ﬁci—
do carboxilico copolimerizado etilénicamente insaturado. -
Otros aglutinantes adecuados son los latex de copolimeroé,de
bﬁtadieno vy acrilonitrilo; l&tex de copolimercs de acerato
de viﬂilo y los acrilatos de alcohilo; latex de copolimecos
de butadieno y metacrilato de metilo; latex de copolimeros
de cloruro de vinilo y cloruro de vinilideno; létex de cdpo—
1{meros de cloruro de vinilo; latex de copolimekos de c}oru-
ro de vinilideno; dispersiones acuosas de polibutadieno;
poli(acetato de vinilo); ¥ poli(alcohol vinilico).

La cantidad de aglutinante empleado para preparar
composiciohes de recubrimientco para usc en la realizacidn de
esta invencidn es la cantidad que fija su componente de pig-
hento al sustrato de papel recubierto, de mo@o gue el pigmen
to no se desprenda del papel recubierto durante el manejo
normal © dﬁrante el tratamiento posterior, tal como>la impreg
sibn. La cantidaa de‘aglutinante empleado es conocida en la
téenica. Usualmente, la cantidad de'aglﬁtinante empleado se-
ré, en volumen, de alrededor de 2 partes a alrededor de 30
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| partes por 100 partes de pigmento empleado.

ejemplos P

limitativos de la misma.

[

. e nac 4

Ha de entenderse que la descrlpc16n anterior y los

récticos son ilustrativos de esta invencibn y no
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencibén propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta soliciﬁud de Patente de
Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los gue se recogen
en las reivindicaciones siguientes:

1%.- un procedimiento para revestir papel que com-
prende: a) adherir é al menos una de sus superficies unaﬂcom
posicibén de revestimiento constltulda por un material aqlutl
nante y un pigmento orgénico, siendo dicho pigmento orgénlco
particulas de:copolimero de injerto insoluble en agua qua,,
constan esencialmente dél producto de copolimerizacibn de ind
jerto catalizada por radicales libres de (1) al menos un o=
némero etilénicamente no saturado y (2) un prepélimero'solu—
ble en agua que tiene upa VER (viscosidad especifica re@uci—
da) de alrededor éé 0,1 a alrededor de 2,5 (NaCl 1 M, ;%,
25°C), estando presente la porcidn de prepolimero de laé par
ticulas de copolimero de injerto sobre la supeificie de las
particulas, estando dicho mondmero (1) seleccionado del gru-
po que consta de alfa-cloroacrilato de metilo, alfa-cloro
acrilato de etilo, metacrilato de metilo, metacrllato de iso
propilo, metacrilato de fenilo, cloruro de vinilo, acrllonl-

trilo, metacrilonitrilo, y mondmeros que tienen la fbérmula
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donde R es hidrBgeno o metilo, Y es metilo o cloro, y nes 0,

. Hoja nam.” 49

1, 2 6 3, y estando dicho prepolimero (2) seleccionado del
grupo qué consta de prepolimeros aniéﬁicos y prepoiimeros no
iénicos preparados por polimerizacidén por adiéién de un mond-
mero vinflico o mezclas de mondmeros vinflicos, siendo la can
tidad de prepolimero (2) empleada para preparar las particu-
las de copolimero de injerto de alrededor de 1 parte a alredg
dor de 25 partes en peso por cada 100 partes en peso de monb-
mexro (1) empleado, tenlendo dicho copolimero de injerto una
Tg igual o mayor de 75°C, y b) calandrar a continuvacién el
papel a una témperatura de 50°C a 150°C y a una presibn de
1785 kg/cm a 5355 kg/cm. ‘

| - 22,~ Un procedimiento segfn la relvindlcac16n 13,
en el que el mondmero (1) es estireno.

32, - Un procedimiento segfin la reivindicacién 28,
en el”que se emplea,'en combinacién con el estireno, un mnond
mero polietilénicamente insaturado en una caﬁtidad al menos
suficienfe para éroporcionar particulas de copolimero de in-
jerto reticulado.

42.- un procedimiento segfin la re1v1ndicac16n 38,
en el que el mondmero polietilénicamente insaturado es divi-
nilbenceno;‘ -

52~ Un procedimiento segfin la reivindicacibn 28,
en el que el prepolimero (2) es poli(aérilamida).

62.- Un procedimignto segfin la reivindicacién 2%,
en el que el prepolimero (2) es un copolimero de desde alre-
dedor de 98% a alrededor de 50% de acrilamida y desde alredeg
dor de 2% a alrededor de 50% de &cido acrilico.

78,- Un procedimiento segln la reivindicacidn 18,

en el qgue la porcitn de prepolfmero de las partfculas tiene
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un aldehido unido quimicamente a ella.
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un aldehido unido quimicaménte a ella.

82, un procedimiento segln la reiﬁindicacién'Zg,

en el que la porcién de prepolimero de las particuias tiene

un aldehido unido guimicamente a ella.

92,- Un procedimiento segln la reivindicacién 38,

en el que la porcidn de prepolimero de las particulas tiene

un aldehido unido quimicamente a ella.

102.- Un procedimiento segfn la geivinaicacién 4§,

en el gque la porcidn de prepolimero de las particulas iene

112.- Un procedimiento segln la reiQindicacién Sg,
en el que la porcién de preﬁolimero'de las particulas tiere
un aldehido unido quimicamente a ella. o
12%.- un procedimiento segﬁﬁ lg reivindicaci6n éé,
en el que la porcibn de prepolimero de las ?articulas tieﬁe
un aldehido unido quimicamente a ella.

13- - UN PROCEDIMIENTO PARA REVESTIR PAPEL.

Tal y como se ha descrito en la Memorla que'antece
de, y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cuarenta y tres hojas escri
tas a maqguina por una sola cara.

Madrid, 25.FEB1980

.P.A,

Os lzabyte

. Por
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