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Relatdério Descritivo da Patente de Invencio para "COMPOSI-
GAO DE FIBRA CELULOSICA E METODOS PARA PREPARAR A REFE-
RIDA COMPOSICAO E MELHORAR DRENAGEM E RETENGAO DE SO-
LIDOS NA REFERIDA COMPOSICAO™.
REFERENCIA CRUZADA A PEDIDOS RELACIONADOS

Esse pedido reivindica o beneficio de Pedido Provisorio U.5. N°

60/636.448, depositado em 14 de dezembro de 2004, o contelidos completo
dos quais esta aqui incorporado por referéncia.
CAMPO DA INVENCAQ

A presente invencao refere-se em geral a composigbes de fibras

celuldsicas e particularmente a auxiliares poliméricos de retencio e drenagem.
ANTECEDENTES DA INVENCAQ

Fazer lAminas de fibra celuldsica, particularmente papel e pape-

lao, inclui produzir uma pasta fluida aquosa de fibra celuldsica, depositar essa
pasta fluida sobre uma tela ou estrutura movel de fabricar papel e formar uma
lamina a partir dos componentes sélidos da pasta fluida pela drenagem de
agua. A pasta fluida tambem pode conter expansores minerais inorganicos ou
pigmentos. Da mesma maneira, quimicos organicos e inorganicos sao fre-
guentemente adicionados a pasta fluida antes da etapa de formagéo da lami-
na para tornar o método de producao de papel menos caro, mais rapido efou
para se atingir propriedades especificas no produto final de papel. Apds a
drenagem, a lamina e prensada e secada para remover o excesso de agua.

A industria do papel empenha-se continuamente para melhorar a
qualidade do papel, aumentar a produtividade e reduzir os custos de produ-
¢ac. Quimicos sio frequentemente adicionados a pasta fluida fibrosa antes
dela alcanc¢ar a tela ou estrutura de fabricar papel, para melhorar o método
de drenagem/remocdo de agua e retencdo de sdlidos. Tais quimicos séo
chamados de auxiliares de retengdo e/ou drenagem. Drenagem ou remogao
de Agua de pasta fluida fibrosa na tela ou estrutura de fabricar papel é ge-
ralmente uma etapa limitante na obtengao de metodos mais rapidos. A dre-
nagem melhorada tambem pode resultar em uma lamina seca na prensa e

secles de secagem, assim requerendo menos energia. Tambem, esse esta-
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gio no método de fabricar papel determina muitas das propriedades finais do
papel.

Em relagéo a retencéo de sdlidos, auxiliares de retengéo na fa-
bricagdo de papel sdo usados para aumentar a retengdo de sdlidos finos
fornecidos na trama durante o método turbulento de drenagem e formagéo
da trama de papel. Sem retencdo adequada dos sdlidos finos, eles sdo tanto
perdidos para o efluente do método quanto acumulades em niveis elevados
na alga de recirculagio de dgua branca, potencialmente causando a forma-
¢ao de depodsito. Adicionalmente, a retencéo insuficiente aumenta os custos
do fabricante de papel devido a perda de aditivos que se pretendia que fos-
sem adsorvidos sobre a fibra para fornecer a respectiva opacidade, resistén-
cia ou propriedade de engomagao do papel.

E desejavel se desenvolver novos auxiliares de retengio e dre-
nagem. A presente invengao esta direcionada para eles, assim como outras
finalidades importantes.

BREVE SUMARIO DA INVENGAQ

Em uma modalidade, a presente invengdo inclui polimeros com-

pativeis com agua (sol(veis em agua ou dispersiveis na agua) compreen-
dendo um segmento de polimero formado por pelo menos um mondmero
etilenicamente insaturado (A) substituido por pelc menos um grupa arila e
pelo menos uma porgdo —S(=0),0R4, ou ~08(=0),(0),R1, em que p & 0 ou
1, Rq é, independentemente em cada ocorréncia, H, alquila, arila, ou um ca-
tion € o polimero tem um peso molecular médio de cerca de 5 milhGes ou
mais. Preferivelmente, tais polimeros sdo anidnicos.
Tais polimeros compativeis com a agua fornecem uma atividade
de retengéo e drenagem acentuadas em composigoes de fibra de celulose.
Em outra modalidade, a presente invencéo inclui tais polimeros
compativeis com a agua e fibra de celulose.
DESCRIGCAQ DETALHADA DA INVENGCAO

Em uma modalidade, a presente invengdo inclui um polimero

compativel com a agua, que compreende um segmento de polimero formado

pelo menos por um monémero etilenicamente insaturado (A) substituido por
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pelo menos um grupa arila e pelo menos uma porgao —S(=0),0Ry, ou -
0S(=0)(O)}R1, em que p é 0 ou 1, Ry &, independentemente em cada ocor-
réncia, H, alquila, arila, ou um cation € o polimero tem um peso molecular
médio de cerca de 5 milhfes ou mais. Em algumas modalidades preferidas,
o polimero compativel com agua é aniénico. Exemplos de cations aceitaveis
incluem Na®, K', Li*, NH;", ou alquila-NH;*, mas preferivelmente o cation é
sodio ou amdnio.

Entende-se que a necessidade de gue A seja substituido por
pelo menos um grupa arila e pelo menos uma porgdo —S(=0),0R;, ou —
0S(=0)(0),R1 ndo pretende implicar que a porgdo etileno deve ser direta-
mente substituida por ambas as porgdes arla e -S(=0),0R;, ou -
OS(=0),(0)R1 (veja, por exemplo, Formula 1A abaixo). Tal arranjo ¢ uma
parte da presente invengdo, entretanto também é pretendido que A esteja
incluido nas modalidades onde a arila estd acoplada a por¢do etileno e a
porcdo -S(=0),0Ry, ou —0S(=0),(0);R1 esta acoplada aa arila (veja, por
exemplo, Formula | abaixo). Da mesma maneira, a necessidade da presenga
de um grupa arila pode ser satisfeita pelas modalidades onde R ¢ arila (ve-
fa, por exemplo, Férmula 1B abaixo).

Exemplos de mondmero A incluem, mas ndo sdo limitados aos
acidos livres ou sais de: acido estirenossulfénico, acido vinittoluenossulféni-
co, &cido a-metila estirenossulfonico, acido anetolessulfénico, acido vinilfe-
nilsulfurico, 4-sulfonato N -benzil acrilamida, 4-sulfonato N-fenila acrilamida,
acido vinilpirenosulfdnico, acido vinilantracenossulfénico ou sulfonato de vi-
nilpiridiniopropano, acido 2-acrilamido-2-metila-propanossulfonico (AMPS)
ou acido vinil sulfonico e misturas desses.

Em uma modalidade preferida, 0 mondmero A € um acido livre
ou sal dos compostos acima mencionados. Em uma modalidade adicional, A

tem a Férmula I
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em que:

R4 & um cation tal como Na®, K*, Li*, NH4", ou RsNH;" e

Rs, Rs & Rs 580, independentemente, H ou alquila. Na formula 1,
0s grupos —SO3R1 podem estar na posigdo orto, meta ou para.

Em algumas modalidades, o mondmero A compreende um sal
de acido estirenossulfdnico. Preferivelmente, o sal é sal de sddio ou amdnio.

Alternativamente, em uma modalidade adicional, A tem a Formu-

lalA ou IB:
8{=0),0R4 Rs

H\R4 NN

H

05(=0)50pAr

em que;

Ry & um cation tal como Na*, K*, Li*, NH,", ou RsNH3"; e

R3, e R4 s8o0, independentemente, H ou alquila e Ar é arila.

Pode ser prontamente apreciado que os polimeros da presente
invencdo podem ser homopolimeros, isto 8, totalmente compreendidos de
segmentos de polimeros formados a partir de mondmero A etilenicamente

insaturado. Um homopolimero preferido inclui segmentos poliméricos que
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tem a Formula lI:

SRy

em que:

R1 & um cation tal como Na*, K', Li*, NH,', ou RsNH3"; &

Rs, R4 e Rs s80, independentemente, H ou alquila. Na férmula It
0s grupos -S5O3R podem estar na posicdo orto, meta ou para.

Em algumas modalidades preferidas, R+ é Na'. Em outra moda-
lidade, a presente invengdo abrange copolimeros que incluem segmentos
polimericos de mondmeros A diferentes, como aqui descrito.

Em outra modalidade, a presente invengdo tambem abrange co-
polimeros gue incluem segmentos poliméricos de mondmero A € um seg-
mento polimérico formado a partir de pelo menos um monémero (B) nao-
iGnico ou anidnico etilenicamente insaturado. Entende-se que o termo copo-
limero ndo pretende ser limitante e inclui todas as seqiiéncias monoméricas
possiveis envolvende A e B, incluindo seqgiiéncias aleatorias, em bloco ou
alternadas.

Exemplos de monémero B incluem, mas ndo sao limitados a a-
crilamida, metacrilamida, N-alguilacrilamida, N-metilacrilamida, N,N-dialquil
acrilamida, N, N-dimetilacrilamida, acrilonitrila, N-vinil metilacetamida, N-vinil
formamida, N-vinil metila formamida, N-vinil pirrolidona, estireno, acetato de
butadienovinila, actilato de metila, metactitato de metila, acrilato de alquila,
metacrilato de alquila, alquila acrilamida, alquila metacrilamida, acrilato alco-
xilado, metacrilato, acrilato de alquila polietilenoglicol, metacrilato de alquila
polietilenoglicol; o acido livre do sal de: &cido {met)acrilico, acido maléico,

acido fumarico, acido itaconico, acido acrilamidoglicolico ou misturas dos
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mesmos. Embora qualquer monémero anidnico ou ndo-ibnico que permita
que o polimero permanega compativel com a agua seja contemplado, prefe-
rivelmente, 0 mondmero B é acrilamida, 4cido acrilico ou um sal de acido
acrilico. Exemplos de sais aceitaveis incluem aqueles que tem Na®, K', Li",
NH,", ou RsNH5" mas preferiveimente o sal & um sal de s6dio ou aménio.

Em uma modalidade, a propor¢éo molar de A:B é de cerca de
5:95 a cerca de 100:0. Em outra modalidade, a proporgdo molar de A:B esta
entre cerca de 20:80 a cerca de 100:0. Em outra modalidade, a proporgéo
molar de A:B esta entre cerca de 30:70 a cerca de 100:0.

Uma modalidade preferida inclui copolimeros onde o mondmero
A compreende um sal de sédio ou amdnio de acido estirenossulfdnico e um
mondémero B é acrilamida. Um polimero preferido de tais modalidades inclui

segmentos poliméricos que tem a Formula Il e Férmula 111, respectivamente:

I

NH,

Formula 1l
Em algumas modalidades preferidas, Ry € Na”. Outra modalida-
de preferida inclui copolimeros onde o mondmero A compreende um sal de
sodio ou amdnio de Acido estirenossuifénico € 0 mondémero B é um sal de
acido acrilico. Um polimero preferide de tais modalidades inclui segmentos

poliméricos que tem a Formula Il e Formula IV, respectivamente:

H
H H
0
OR}
Férmula IV

em que Ry & um cation tal como Na*, K*, Li*, NH,", ou RsNH3"

Em uma modalidade preferida Ry € Na*. Em outra modalidade
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da presente invencéo, a composicdo de fibra celulésica & forecida compre-
endendo fibra de celulose € um ou mais de qualquer um dos polimeros aci-
ma descritos. Em algumas modalidades, a fibra de celulose compreende
uma pasta fluida de polpa, em outras modalidades, a fibra de celulose com-
preende papel ou papeldo. As composicdes de fibra de celulose sdo tipica-
mente massas aquosas, e assim, nessas modalidades, as composicGes de
fibra celulésica ainda compreendem égua. Opcionalmente, a composicao de
fibra de celulose pode ainda compreender pelo menos um dos expansores
minerais inorganicos, pigmentos, agentes de engomagao, amidos, agentes
de controle de deposito, iluminadores dpticos, agentes de resisténcia, coagu-
lantes orgénicos ou inorgénicos e floculantes convencionais.

Em outra modalidade da presente invengdo, um método para
preparar uma composicdo de fibra de celulose é fornecida, 0 método com-
preendendo adicionar um ou mais de qualquer um dos polimeros acima des-
critos a uma pasta fluida aquosa de fibra de celulose.

Em outra modalidade da presente invengdo, um método para
melhorar a drenagem e a retengéo de sélidos em uma composicdo de fibra
de celulose é fornecido, o método compreendendo adicionar um ou mais de
qualquer um dos polimeros acima descritos a composi¢io de fibra de celulo-
se.

Como usado aqui, o termo “alquila” inclui ambos 0s grupos de
hidrocarbonetos alifaticos saturados de cadeia linear e ramificada que tem
um nimero especificado de atomos de carbono, por exemplo metila (Me),
etila (Et), propila (Pr), isopropila (i-Pr), isobutila (i-Bu), secbutiia (s-Bu), tert-
butila (-Bu), isopentila, isohexila e semelhantes. Quando qualquer dos subs-
tituintes acima mencionades representa ou contém um grupo substituinte
alquila, esse pode ser linear ou ramificado e pode conter até 12 atomos de
carbono, preferivelmente até 6 atomos de carbono, mais preferivelmente 1
ou 2 atomos de carbono.

O termo “arila” significa uma porgdo aromética carbociclica de
até 20 atomos de carbono, que pade ter um Unico anel (monociclico) ou mal-

tiplos anéis (policiclico, até trés anéis) fundidos juntos ou ligados covalente-
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mente. Qualquer posicio adequada do anel da porcaa arila pode ser cova-
lentemente ligada a estrutura quimica definida. Exemplos de porgdes arila
incluem, mas nao sao limitados a grupos quimicos tais como fenila, 1-naftila,
2-natftita, diidronaftila, tetraidronattila, bifenila, pirenila, antrila, fenantrila, fluo-
renila, indanila, bifenifenila, acenaftenila, acenatftilenila e semelhantes.

Entende-se que as reivindicagdes abrangem todos os estereoi-
sOmeros, tautomeros, sais, e proformas possiveis. Além disso, a menos que
estabelecido de outra maneira, cada alquila e arila ¢ contemplada como
sendo opcionalmente substituida.

Uma porgao opcionalmente substituida pode ser substituida por
um ou mais substituintes. Os grupos substituintes que estio opcionalmente
presentes podem ser um ou mais daqueles rotineiramente empregados. E-
xemplos especificos de tais substituintes incluem halogénio, nitro, ciano, tio-
cianato, cianato, hidroxila, alquila, haloalquila, alc6xi, haloalcéxi, amino, al-
quilamino, dialquilamino, formila, alcoxicarbonila, carboxila, alcanoila, alquiti-
o, alquilsulfinila, alquilsulfonila, carbamoita, alquilamido, fenila, fendxi, benzi-
la, benziloxi, grupos heterociclila ou cicloalquila, preferivelmente atomos de
halogénio ou alquila inferior ou grupes alcdxi inferiores. Tipicamente, 0-4
substituintes podem estar presentes.

Cs polimeros (ambos 0s homopolimeros e copolimeros) da pre-
sente invengio sdo preferivelmente ndo ramificados ou polimeros reticula-
dos. Por exemplo, preferivelmente nenhum agente ramificador ou reticulador
é utilizado na preparagao.

A produgdo de ldminas de fibra, particularmente papel ¢ pape-
8o, inclui produzir uma pasta fluida aquosa de fibra de celulose, que tam-
bém pode conter expansores minerais inorganicos ou pigmentos; depositar
essa pasta fluida em uma tela ou estrutura mdvel de produzir papel; ¢ formar
uma t&mina a partir do componentes sblidos da pasta fluida pela drenagem
da agua. A presente invengao fornece uma composigao de fibra de celulose
que compreende fibra de celulose e os polimeros da presente invengéo. A
presente invengao também fomece um método de produzir a composigio de

fibra de celulose que compreende a etapa de adicionar os polimeros da pre-
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sente invengdo a uma pasta fluida de celulose ou pasta fluida de polpa de
celulose.

Os polimeros da invengdo podem ser usados em sistemas e
processos de produzir papel e sdo particularmente Uteis como auxiliares de
drenagem e retengdo. Como observado acima, na fabricagao comercial de
papel, uma pasta fluida de fibras de celulose ou polpa € depositada em uma
estrutura ou tela mével de fazer papel. A pasta fluida pode conter outros
quimicos, tais como agentes engomantes, amidos, agentes de controle de
depdsito, expansores minerais, pigmentos, preenchedores, agentes opacifi-
cantes, iluminadores dpticos, coagulantes orgénicos ou inorganicos, flocu-
lantes convencionais e outros aditivos comuns para polpa de papel. Confor-
me a agua da pasta fluida depositada & removida, forma-se uma lamina.
Comumente, as ldminas sdo entdo prensadas e secas para formar papel ou
papeldo. Os polimeros da invengao s&o preferivelmente adicionados a pasta
fluida antes que ela alcance a tela para melhorar a drenagem ou a remogéo
de 4gua e retencdo das fibras finas e preenchedores na pasta fluida.

Polpas de fibra de celulose adequadas que podem ser empre-
gadas nos métodos da invengéo incluem a matéria-prima convencional de
produzir papel tal como a polpa quimica tradicional. Por exemplo, polpa de
sulfato e polpa de sulfito branqueada ou ndo-branqueada, polpa mecénica
tal como madeira moida, polpa termo-mecénica, polpa quimio-
termomecanica, polpa reciclada tal como recipientes velhos de corrugado,
papel de jornal, rejeitos de escritorio, papel de revista e outros rejeitos ndo
descoloridos, rejeito colorido e misturas desses, podem ser usados.

O polimero presentemente descrito € tipicamente diluide no local
da aplicag@o para produzir uma solugdo aquosa de cerca de 0,01 a cerca de
1% de polimero ativo e entio adicionado ao papel processado para afetar a
retengdo e drenagem. O polimero presentemente descrito pode ser adicio-
nado & matéria-prima espessa ou matéria-prima fina, preferivelmente a ma-
téria-prima fina. O polimero pode ser adicionade em um ponto de adigdo ou
pode ser adicionado de forma dividida tal que o polimero é adicionado simul-

taneamente em dois ou mais pontos de adig8o separados. Pontos de adi¢ao
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de matéria-prima tipicos incluem ponto(s) de adicdo antes da bomba centri-
fuga, apds a bomba centrifuga e antes da tela de presséo ou apds a tela de
pressao.

O polimero presentemente descrito é preferivelmente emprega-
do em uma proporgia entre cerca de 4,53 g (0,01 1b). a cerca de 4,53 kg (10
tb). do polimero ativo por tonelada de polpa de celulose, baseado no peso
seco da polpa. A concentracio de polimero é mais preferivelmente entre
cerca de 22,68 g (0,05 Ib). a cerca de 2,27 kg (5 Ib). de polimero ative por
tonelada de polpa de celulose seca.

A polimeriza¢do de polimeros sulfonados aromaticos, de alto
peso molecutar, sollveis em agua ou aniénicos dispersiveis em agua pode
ser realizada de qualguer maneira conhecida daqueles versados na técnica,
por exemplo veja Allcock e Lampe, Comftemporary Polymer Chemistry, (En-
glewood Cliffs, New Jersey, PRENTICE-HALL, 1981), capitulos 3-5. Os po-
limeros podem ser produzidos afravés de polimerizagdo por emulséo inver-
sa, polimerizacdo em solucdo, polimerizagéo em suspensao, polimerizagio
por precipitacéo, etc. Os polimeros também podem ser produzidos através
de sulfonagdo de um poliestireno cognato, onde um polimere de poliestireno
nac-idnico, insol(vel em agua é sulfonado para um sulfonato de poliestireno.
Exemplos dessas reagdes incluem o uso de diversos agentes sulfonantes,
incluindo mas ndo fimitado a friéxido de enxofre (SO3), tridxido de enxofre
com fosfato de tri-etila, sulfato de acetila (produzido in situ pela mistura de
acido sulfurico concentrado com anidrido acético), acido clorossulfonico e
semelhantes.

Qualquer agente de transferéncia de cadefa conhecido por aque-
les versados na técnica podem ser usados para controlar 0 pese molecular.
Esses incluem, mas ndo séo limitados a alcodis de alquila inferior tal como
isopropanol, aminas, mercaptanos tal como mercaptoetanol, fosfitos, tioaci-
dos, alcool de alil, e semelhantes. Deve ser entendido que os métodos de
polimerizag&o antes mencionados ndo limitam de nenhuma maneira a sinte-
se de polimeros de acordo com a inveng&o.

Em outra modalidade, um método para fazer os polimeros acima



10

15

20

25

30

11

descritos é descrito no pedido de patente U.S. co-pendente Ser. N°.
11/012.010, depositado em 14 de dezembro de 2004, a divulgagao completa
do qual esta aqui incorporada por referéncia.

Os presentes compostos sdo ainda descritos nos seguintes e-
xemplos.

EXEMPLOS
Exerplo 1

A um frasco de reagdo adequado equipado com um agitador
mecanico superior, termdmetro, tubo de aspersio de nitrogénio e condensa-
dor foi adicionada uma fase oleosa de dleo de parafina (139,0 g, 6leo ES-
CAID® 110, ExxonMobil-Houston, TX) e surfactantes (3,75 g de CIRRA-
SOL® G-1086 e 11,25 g de SPAN® 80, ambos de Unigema, New Castle,
DE).

Uma fase aquosa foi preparada separadamente que compreen-
deu 50% em peso de solugdo de acrilamida em agua (51,1 g, 50% em mol
com base no monémero total), acido estireno sulfnico, sal de s6dio em pé
(74,44 g, 50% em mol com base no mondmero total), agua deionizada
(218,47 g) e solugdo quelante VERSENEX®80 (0,27 g) (Dow Chemical, Mi-
dland, MI). A fase aquosa foi aquecida a cerca de 35-45°C para dissolver 0s
mondmeros. O pH da solugéo aquosa varia de 9-11.

A fase aquosa foi entdo adicionada & fase oleosa enquanto mis-
turada simultaneamente com um homogeneizador para obter uma emulsdo
agua-em-Gleo estavel. Essa emulsio é entdo misturada com um agitador de
lamina de vidro 4, enquanto era aspergido com nitrogénio por 60 minutos.
Durante a aspers@o de nitrogénio a temperatura da emuls&o foi ajustada pa-
ra 57£1°C. Posteriormente, a aspersdo foi descontinuada e uma cobertura
de nitrogénio implementada.

A polimerizagéo foi iniciada pela alimentagde de 3% em peso de
soluc&o AIBN em tolueno correspondendo a uma carga inicial de AIBN de 75
ppm sobre uma base molar total de mondmero. Quatro horas apos a carga
inicial de AIBN, uma solucdo de AIBN 3% em peso em tolueno correspon-

dendo a uma segunda carga de AIBN de 75 ppm sobre a base molar total de



10

15

20

12

monomero, foi carregada no reator durante ~30 segundos. Entéo o lote foi
mantido em 57+1°C por 1,5 horas. A carga final de AIBN, uma solugéo de
AIBN 3% em peso em tolueno correspondendo a uma carga final de AIBN de
100 ppm sobre uma base molar total de mondmero, foi adicionada no reator
durante ~30 segundos e aquecida para 65£1°C e mantida durante cerca de
0,5 horas. O lote foi entdo resfriado em temperatura ambiente e o produto
coletado.

Opcionalmente, um tensoativo de interrupgdo pode ser adiciona-
do a emuls&o inversa polimérica para intensificar a inversao da emulsdo
quando adicionada a agua.

Exemplos 2-7
A preparagdo do polimero foi conduzida de acordo com o méto-

do do Exemplo 1, exceto pelas alteracoes fornecidas na Tabela 1.

TABELA 1
Exemplo Composicao Molar Mw, g/mol (10°)
1 NaSS 50%/AM 50% 10
2 NaSS 30%/AM 70% 8,7
3 NaSS 50%/AM 50% 25,9
4 NaSS 70%/AM 30% 10
5 Nass 70%/AM 30% 11,8
6 NaSS$ 100% 7,0
7 NaSS 100% 5,4

A média de peso do peso molecular M,, foi determinada por dis-
persdo de luz de laser multiangular (MALLS) do lote usando um sistema
Dawn DSP Laser Photometer Optilab DSP Interferometric Refractometer
(Wyatt Technology, Santa Barbara, CA). No modo MALLS do lote, diversas
concentracBes de solugéo de polimero em NaNO3; 1 M foram analisadas a
fim de extrapolar a disperséo da luz e dados de indice de refragéo para &n-
gulos de dispersdo e concentragbes muito pequenas. Plots de Zimm foram
entéo construidos, utilizando os dados de dispersdo da luz de diversas con-

centragdes de polimero e angulos de detecgao, para se obter média de peso
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do peso molecular My,

0 método de determinagéo da média de peso do peso molecular
M, & dispersdo da luz. Enquanto a cromatografia de excluséo de tamanho
(SEC) ou cromatografia de permeacao em gel (GPC) também possa forne-
cer uma media de peso do peso molecular M., isso é uma determinagao re-
lativa do My, com base em uma comparag&o do polimero testado com os pa-
drdes de peso molecular dos polimeros. A dispersao da luz é o Unico método
divulgado aqui para determinar a média de peso do peso molecular M.

A média de peso do peso molecular M,, foi determinada como

acima para varios polimeros comparativos, listados na Tabela 2.

TABELA 2
Polimero Composicio Molar M, g/mol {10%)
VERSA®TL-501 100% NASS 1,7
SP2 - N°625 100% NaS$ 0,26
SP2 - N°626 100% NaSS 0,51*
EM 1030 Na 100% NaAc 8,4
NA 132 32% AMPS/68% AM 3,7
EM 1010 100% AMPS 9,4

* fornecedor informou M,, determinado por disperséo da luz
Abreviagbes

VERSA®TL-501 & um poli(estirenossulfonato, sal de sodio), co-
mercialmente disponibitizado por Alco Chemicals (Chattanooga, TN) como
uma solugdo aquosa

Produtos SP2 nimeros 625 e 626 sdo padrbes de peso molecu-
lar de poli(estirenossulfonato, sal de sddio), disponibilizados por Scientific
Polymer Products (Ontario, NY) como pds secos

EM 1030 Na é um poli(acrilato de sédio), comercialmente dispo-
nibilizado por SNF Floerger (Riceboro, GA) como emulsdo inversa , de auto-
invers&o

NA 132 & um poli{acido acrilamida-co-2-acrilamido-2-metita-

propanossulfénico) 32:68% em mol disponibilizado por SNF Floerger como



10

15

20

25

30

14

um pd seco

EM 1010 & um polijacido  2-acrilamida-2-metila-
propanossulfénico, sal de sodio) disponibilizado por SNF Floerger como e-
mulsao inversa, de auto-inversdo

NaSS - estirenossulfonato de sodio

AM - acrilamida

NaAc - acrilato de sédio

AMPS - acido 2-acrilamido-2-metila-propanossulfnico, sal de
sodio

M, — média de peso do peso moiecular determinada por disper-
sdo multiangular de luz de laser (MALLS)

As técnicas de formagéo da lamina de papel e quimica de reten-
¢a0 sdo bem conhecidas na técnica. Por exemplo, veja Handbook for Pulp
and Paper Technologist, Ed. G.A. Smook, (Atlanta, GA, TAPPI Press, 1989)
e PULP AND PAPER, Chemistry and Chemical Technology, 3? edic8o, ed.
J.P. Casey (New York, Wiley-Interscience, 1981). Para avaliar o desempe-
nho dos exemplos da presente invengdo, uma série de experimentos de dre-
nagem foi conduzida utilizando o Dynamic Drainage Analyzer (DDA). Os po-
limeros presentemente descritos e comparativos foram comparados com NP
780 (Eka Chemicals, Marietta, GA), um auxiliar de drenagem de silica inor-
génico comumente referido dentro da indistria como “microparticula”. A me-
nos que estabelecido de outra maneira, todos os percentuais, paries, efc.,
$80 em peso.

O DDA (AB Akribi Kemikonsulter, Sundsvall, Suécia) é conheci-
do na técnica. A unidade consiste em uma vaso de mistura defletor, um vaso
a vacuo e uma caixa de controle equipada com controles pneumaticos e ele-
tronicos. O DDA medird o tempo de drenagem, retencéo e permeabilidade
da l&mina Umida de um suprimento de polpa. Na operacdo do DDA, uma
pasta fluida de polpa é adicionada a camara de mistura. Ao iniciar o teste,
um agitador mecanico comegara a misturar em uma velocidade especifica-
da. Os diversos aditivos s&o adicionados a camara de mistura em intervalos

de tempo especificos. Ao completar a mistura, vacuo em 300 mbar € aplica-
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do ao reservatdrio sob a cdmara de mistura, drenando a mistura e coletando
o filtrado no vaso a vacuo. O suprimento continuard a drenar até que o va-
cuo transponha o suprimento e uma matriz Umida seja formada, analoga a
uma linha Gmida (wet line) em uma maquina de papel. O vacuo continuara a
operar por um tempo especifico apés a matriz ser formada. O tempo de dre-
nagem de DDA € determinado como o tempo da transposi¢do do vacuo, on-
de o vacuo diminui a partir do nivel aplicado de 300 mbar. A permeabilidade
da lamina é o equitibrio do vacuo da matriz Umida até o final do teste. Um
tempo de drenagem inferior em segundos € a resposta mais desejada, j&
que a polpa perdera dgua mais rapidamente. Uma permeabilidade da lamina
mais alta & desejada, sendo isso uma indicagdo do grau de floculagdo da
matéria Umida formada. Uma baixa permeabilidade indica um alto grau inde-
sejado de floculagdo, resultando em grandes flocos que néo liberam facil-
mente a agua intersticial. Esse tipo de floco ndo perde agua facilmente em
uma maquina de papel na prensa e sec¢bes de drenagem. Uma permeabili-
dade baixa també&m poderd resultar em capacidade de impresso e revesti-
mento pobres da lamina resultante formada. Na comparagdo de sistemas
diferentes, um baixo tempo de drenagem em combinagdo com uma alta
permeabilidade da ldmina é a resposta desejada.

O suprimento empregado nessa série de testes era um supri-
mento mecanico sintético, de pH &cide. Esse suprimento é preparado a partir
de fragmentos revestidos e nao-revestidos obtidos de uma fabrica de papel
do sul dos US. O papel fragmentado revestido e ndo-revestido & disperso na
agua utilizando um desintegrador TAPPI (Testing Machines Inc., Amityville,
NY). A agua utilizada no preparo do suprimento compreende uma mistura de
3 partes de agua deionizada para 1 parte de agua pesada local, adicional-
mente modificada com sulfato de sodio a 0,075% e goma de pectina Slen-
did® 100 a 0,0025% (CP Kelco, Atlanta, GA). O pH do suprimento & ajusta-
do para 4,5.

Os testes de drenagem DDA s&o conduzidos com 500 mi de su-
primento sintético, que tem uma concentragéo total de sélidos de 0,5%. O

teste é conduzido em 1.600 rpm com a adi¢do seqliencial de um amido cati-
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6nico, seguido de um coagulante catiénico, seguide de um polimero floculan-
te, seguido de auxiliar de drenagem; os materiais sdo todos misturados em
intervalos de tempo especificos. Apds o auxiliar de drenagem ter sido intro-
duzido, o teste de drenagem é conduzido. O amido catidnico ¢ adicionado
em um nivel de 4,53 kg (10 Ibs). de amido por ton de suprimento seco. O
coagulante catiénico é adicionado em um nivel de 453,6 g (1 Ib) de coagu-
lante ativo por ton de suprimento seco. O polimero floculante é adicionado
em um nivel de 226,8 g (0,5 Ib) de floculante ativo por ton de suprimento se-
co. As dosagens dos auxiliares de drenagem sdo em libras (Ibs) de auxiliar
de drenagem ativo por ton de suprimento seco, com as dosagens especifi-
cas anotadas nas tabelas de dados.

Em testes de drenagem DDA, o amido catibnico utilizado € o
amido de batata STALOK®400 (A.E. Staley, Decatur, IL.). O coagulante ca-
tidnico € um polimero de condensagdo epicloridrin-dimetilamina ramificado,
vendido sob o nome comercial de PERFORM® PC 1279 (Hercules, Wilming-
ton, DE). O floculante catibnico utilizado é um cloreto de acrilami-
da/acriloiloxietiltrimetilamonio a 90/10% em mol, vendido sob o nome comer-
cial de PERFORM® PC 8715 (Hercules, Wilmington, DE), comercialmente
disponivel como um pé seco. Os resultados da drenagem DDA séo forneci-
dos na tabela 3 abaixo.

TABELA 3
Corrida [ Descri¢do Auxiliar de N°/T | Tempode | Permeabilida-
N° Drena- (ativo) | drenagem | de dalamina
gem/Polimero (s) (mbar)
3-1 -— nenhum 0 22,5 228
3-2 Padrao NP 780 0,5 211 230
3-3 Padrao NP 780 1 191 232
34 Padrao NP 780 1,5 18,1 237
35 Exemplo 2 33618-52 0,3 246 232
3-6 Exemplo 2 33618-52 0,6 229 230
37 Exemplo 2 33618-52 0,9 21,4 229
3-8 Exemplo 1 33651-7 0,3 22,9 232
39 Exemplo 1 33651-7 0,6 19,9 229
3-10 Exemplo 1 33651-7 0,9 17,7 229
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' 311 | Exempod | 3365137 | 03 | 221 230
312 Exemplo 4 33651-37 0,6 18,7 227
313 Exempio 4 33651-37 0,9 15,5 222
314 Exempio 6 33632-10 | o3 - 20,5 233
315 Exemplo 6 33632-10 0,6 17,6 236
3-16 Exemplo 6 33632-10 0,9 15,9 243
3-17 | Comparativo | EM 1030 Na 0,3 24,7 237
3-18 | Comparativo | EM 1030 Na 0,6 236 242
3-19 | Comparativo | EM 1030 Na 0,9 23,0 248
3-20 | Comparativo NA 132 0,3 24,4 230
3-21 | Comparativo NA 132 0,6 248 237
3-22 | Comparativo NA 132 0,9 24 245
3-23 | Comparativo EM 1010 0,3 23,6 237
3-24 | Comparativo EM 1010 0,6 21,6 243
3-25 | Comparativo EM 1010 0,9 20,7 251

Os dados fornecidos na Tabela 3 ilustram a atividade de drena-
gem dos polimeros sulfonados anidnicos, aromaticos da presente invengéo
comparados com os resultados obtidos com polimeros carboxilados e sulfo-
nados alifaticos. Os polimeros nas corridas de 8 até 16 com 50%, 70% e
100% de polimeros de NaSS melhoram o tempo de drenagem em compara-
¢do aos floculantes catidnicos isolados, sem afetar a permeabilidade da [a-
mina.

EM 1030 Na, EM 1010 e AN132 nédo melhoraram a drenagem
além do programa de controle do floculante catiGnico isolado.

Contrariando as expectativas, os dados dagqui demonstraram
que os polimeros de peso molecular elevado, anidnicos, aromaticos, sulfo-
nados da presente invencdo sdo extremamente superiores em afetar a re-
tengdo e drenagem, ja que os polimeros alifaticos sulfonados e polimeros
carboxilados néo fornecem qualquer melhora na drenagem comparados com
um controle ndo-tratado.

Uma segunda série de testes de drenagem com o suprimento

sintético, de pH acido e mecanico foi conduzida utilizando o DDA.
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TABELA 4
Corrida | Descrigdo Auxiliarde | N°/T | Tempode | Permeabilidade
N° Drenagem | (ativo) | drenagem da lamina
(s) (mbar)
41 nenhum 0 24 1 237
4-2 Padréo NP 780 0,5 23,2 237
4-3 Padréo NP 780 1 20,2 237
4-4 Padrdo NP 780 1,5 18,5 236
4-5 | Comparativo | SP -N°625 0,3 23,8 240
46 | Comparativo | SP-N°625 | 06 21,3 248
4-7 Comparativo | SP -N°625 0,9 20,8 257
4-8 | Comparativo | SP-N°626 03 23,3 241
49 Comparativo | SP -N°626 0,6 20,6 249
4-10 | Comparativo | SP -N°626 0,9 20,1 256
4-11 7 33562-88 0,3 23,0 240
4-12 7 33562-88 0,6 19,6 241
4-13 7 33562-88 0,9 17,1 242
4-14 4 33651-37 0,3 23,4 240
4-15 4 33651-37 0,6 19,3 233
4-16 4 33651-37 0,9 16,4 231

Os dados na Tabela 4 demonstram que os polimeros de M,
maior do que 5 milhdes forneceram boa atividade de drenagem, excedendo
aquela fornecida por NP 780 em doses mais baixas do produto. Os homopo-
limeros PSS que possuem M, de 220.000 e 510.000 forneceram atividade
de drenagens minima comparados aos polimeros presentemente descritos
com My, maior do que 5 milhdes e demonstraram o necessidade de um M,
maior do que 5 milhdes para afetar 0 desempenho de drenagem. Esse resul-
tado & inesperado.

Uma série de testes de drenagem também foi conduzida utili-
zando um teste de drenagem a vacuo (VDT) com um suprimento livre de
madeira, sintético com pH acido; os dados sdo mostrados na Tabela 4. A

estrutura do equipamento & similar ao teste do funil de Buchner como descri-
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to em varios livros de referéncia sobre filtrag8o, por exemplo veja Perry’s
Chemical Engineers’Handbook, 7° edigdo (McGraw-Hill, New York, 1999)
PP.18-78. O VDT consiste em um funil de filtro magnético de Gelman de 300
ml, um cilindro graduado de 250 ml, um interruptor rapido, um sifdo de &gua
e uma bomba a vacuo com um calibrador de vacuo e regulador. O teste VDT
é conduzido primeiro levando-se o vacuo até o nivel desejado, tipicamente
10 polegadas Hg, e colocando-se o funil apropriadamente no cilindro. De-
pois, 250 g de suprimento de papel 0,5% em peso séo colocados em um
béquer e entdo os aditivos necessarios de acordo com o programa de trata-
mento (por exemplo, amido, alimen, e floculantes de teste) s@o adicionados
a0 suprimento sob agitagdo fomecida por um misturador superior (overhead
mixer). O suprimento é entdo despejado no funil de filtro ¢ a bomba a vacuo
é ligada enquanto se dispara simultaneamente um cronémetro. A eficacia da
drenagem é descrita como o tempo requerido para se obter 230 ml do filtra-
do. O principio do VDT é baseado na teoria da torta de filtragéo, para refe-
réncia veja Solid-Liquid Separation, 3% edi¢do, Ed. L. Svarovsky, (Londres,
Butterworths, 1990), capitulo 9. Inicialmente, os sdlidos na pasta fluida s&o
depositados em um meio filtrante fino que serve para suportar a torta de fil-
tro. O depdsito sucessivo de camadas solidas para formar a torta de filtro ou
matriz, & dependente da densidade do floco, da distribuigdo de tamanho do
floco na matriz e dos niveis de materiais poliméricos residuais na fase aquo-
sa. Um floculante que forma flocos densos e de tamanho uniforme e tem
baixo nivel residual de agua (isto é, boas caracteristicas de formagao) de-
monstrardo boa drenagem no teste VDT e vice-versa.

O suprimento sintético acido livre de madeira é preparado a par-
tir de polpas secas comerciais (market lap pulp) lenhosas e semilenhosas, e
de agua e outros materiais. Primeiro, as polpas comerciais (market lap pulp)
secas lenhosas e semilenhosas séo refinadas separadamente em um labo-
ratorio de Valley Beater (Voith, Appleton, WI). Essas polpas séo entdo adi-
cionadas a um meio aquoso.

A 4gua utilizada no preparo do suprimento compreende uma

mistura de 3 partes de dgua deionizada e 1 parte de agua dura local, adicio-
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nalmente modificada com sulfato de sodio 0,075% e goma de pectina Slen-
did® 100 (CP Kelco, Atlanta, GA). O pH do suprimento € ajustado para 4,5.
Para preparar o suprimento, a madeira lenhosa e a madeira se-
milenhosa sdo dispersas no meio aquoso em uma proporcao de 70:30 do
peso de madeira lenhosa:madeira semilenhosa. Um preenchedor de argila é
introduzido no suprimento em 25 por cento do peso, com base no peso seco
combinado das polpas, a fim de fornecer um suprimento final compreenden-
do 80% de fibra e 20% de preenchedor de argila. O pH do suprimento é a-
justado para 4.5. O amido, coagulante e aditivos floculantes , dosagens e

seqiéncia de adicdo sfo as utilizados nos exemplos acima.

TABELA 5
Corrida | Descrigdo | Auxiliar de Drena- | N°/T | Tempo de drenagem
N° gem/Polimero (ativo) (s)
5-1 nenhum 0 314
52 Padrao NP 780 0,3 19,0
5-3 Padrdo NP 780 06 174
54 Padréo NP 780 09 17,5
55 Comparativo EM 1030 Na 0,3 21,5
56 Comparativo EM 1030 Na 0,6 21,8
57 Comparativo EM 1030 Na 09 231
5-8 Exemplo 4 33651-37 03 224
59 Exemplo 4 33651-37 0,6 19,9
5-10 Exemplo 4 33651-37 0,9 18,0
5-11 Exemplo 6 33632-10 0,3 20,9
5-12 Exemplo 6 33632-10 06 19,7
5-13 Exemplo 6 33632-10 09 19,5
5-14 | Comparativo EM 1010 03 29,8
5-15 Comparativo EM 1010 0,6 28,7
5-16 | Comparativo EM 1010 09 29,9
517 | Comparativo SP2 - N°625 0,3 22,0
5-18 | Comparativo SP2 - N°625 0,6 232
519 | Comparativo SP2 - N°625 ¢9 25,0
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5-20 Comparativo SP2 - N°626 03 20,9
5-21 Comparativo SP2 - N°626 0,6 22,8
5-22 | Comparativo SP2 - N°626 0,9 22,9

Os dados na Tabela 5 demonstram a boa atividade dos polime-
ros presentemente descritos comparados com EM 1010 que néo afeta a
drenagem e os polimeros PSS de M,, mencr, que ndo aumentam adicional-
mente a drenagem conforme a dosagem aumenta. Os polimeros PSS de M,
menor fornecem drenagem mais lenta conforme a dosagem é aumentada,
uma resposta indesejada. Os polimeros presentemente descritos que pos-
suem M,, superior a 5 milhdes demonstram uma drenagem acentuadamente
melhor do que o polimero EM 1010 sulfonado alifatico e do que os homopo-
limeros PSS de baixo M,.. Esse resultado é inesperado.

Outra série de experimentos de drenagem DDA foram conduzi-
dos com os polimeros presentemente descritos utilizando um suprimento de
uma fabrica de papel do sul dos US que produz papel cuché leve. A fabrica
estava rodando um programa com silica NP 780 em combinagéo com um
coagulante catiénico e floculante catiénico. O suprimento foi preparado pela
mistura de matéria-prima da cmara de trituracdo e agua branca até uma
consisténcia representativa. Para o teste DDA, o suprimento foi tratado com
um coagulante catidnico em um nivel de 453,6 (1 Ib) de coagulante ativo por
ton de suprimento seco, um polimero floculante em um nivel de 226,8 g (0,5
Ibs) de floculante ativo por ton de suprimento seco e os auxiliares de drena-
gem em Ibs de auxiliar de drenagem ativo por ton de suprimento seco, com
as dosagens especificas observadas na tabela de dados. O coagulante cati-
onico ¢ PERFORM ® PC 1279 e o floculante catiénico utilizado é o floculan-
te PERFORM® PC 8715.
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TABELA 6
Corrida | Descricdo | Auxiliarde Dre- | N°/T | Tempo | Permeabilidade
N° nagem/Polimero | (ativo) | de dre- da l&mina
nagem (mbar)
{s)
6-1 nenhum 0 32,6 249
6-2 Padréo NP 780 0,25 24,6 236
6-3 Padréo NP 780 0,5 25,0 240
6-4 Padréo NP 780 1 24,0 237
6-5 | Comparativo| EM 1030 Na 0,25 30,2 242
6-6 | Comparativo| EM 1030 Na 0,5 31,5 248
6-7 Exemplo 3 33562-30 0,25 247 257
6-8 Exemplo 3 33562-30 0,5 20,7 241
6-9 | Comparativo | VERSA® TL-501 | 0,25 25,3 242
6-10 | Comparativo | VERSA® TL-501 | 0,5 25,0 247

Outra série de experimentos de drenagem DDA foi conduzida
com 0s polimeros presentemente descritos utilizando suprimento de uma
fabrica de papel do sul do US que produz papel de jornal. A fabrica estava
rodando um programa com silica NP 780 em combinag&o com alimen e flo-
culante catidnico. O suprimento foi preparado pela mistura de matéria-prima
da cémara de trituragdo € dgua branca até uma consisténcia representativa.
Para o teste DDA, o suprimento foi tratado com octadecaidrato de sulfato de
aluminio em um nivel de 1,81 kg (4 Ib). de alimen por ton de suprimento
seca, um polimero floculante em um nivel de 113,4 g (0,25 Ib). de floculante
ativo por ton de suprimento seco € os auxiliares de drenagem estio em Ibs.
de auxiliar de drenagem ativo por ton de suprimento seco, com as dosagens
especificas observadas na tabela de dados. O floculante catidnico utilizado é
o floculante PERFORM® PC 8715.
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TABELA 7
Corrida | Descrigéo Auxiliar de N°T | Tempo de | Permeabilidade
N° Drenagem | (ativo) | drenagem da lamina
(s) (mbar)

7-1 nenhum 0 36,8 262
7-2 Padrdo NP 780 0,25 28,5 260
7-3 Padrdo NP 780 05 27,6 260
7-4 Padréo NP 780 0,75 27,1 264
7-5 Padréo NP 780 1 28 264
76 Comparativo | EM 1030 Na 0,25 36,3 261
7-7 Comparativo | EM 1030 Na 0,5 36,3 262
7-8 Exemplo 5 33618-18 0,25 278 261
7-9 Exemplo 5 33618-18 0,5 25,3 255
7-10 Exemplo 5 33618-18 1 246 247
7-11 Comparativo | VERSA® TL- | (0,25 31,8 278

501
7-12 | Comparativo | VERSA® TL- 0,5 33,2 282

501

Os dados nas Tabelas 6 e 7 ilustram a boa drenagem dos poli-
meros presentemente descritos em suprimento moido, excedendo a drena-
gem fornecida por NP 780, EM 1030 Na € um homopolimero PSS de baixo
My Versa® TL-501. Os polimeros presentemente descritos que possuem Mw
maior do que 5 milhes demonstraram drenagem acentuadamente melhor
do que o homopolimero PSS de baixo Mw. Esse resultado é inesperado.

Outra serie de experimentos de drenagem VDT foram conduzi-
dos utilizando um suprimento alcalino sintético; os dados sdo mostrados na
Tabela 8. O suprimento alcalino sintético € preparado a partir de polpas co-
merciais secas (market lap pulps) lenhosas e semilenhosas e a pattir de a-
gua e outros materiais. Primeiro, a polpa comercial seca lenhosa e semile-
nhosa ¢ refinada separadamente em um laboratério de Valley Beater (Voith,
Appleton, WI). Essas polpas s&o entdo adicionadas a um meio aquoso.

A &gua utilizada no preparo do suprimento compreende uma

mistura de 3 partes de agua deionizada e 1 parte de agua dura local, adicio-
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nalmente modificada com bicarbonato de sodio 0,01% e cloreto de sddio
0,03%;

Para preparar o suprimento, a madeira lenhosa e a madeira se-
milenhosa sdo dispersas no meio aquosc em uma proporgdo de 70:30 do
peso de madeira lenhosa:madeira semilenhosa. Um preenchedor de carbo-
nato de calcio precipitado (PCC) & introduzido no suprimento em 25 por cen-
to do peso, com base no peso seco combinado das polpas, a fim de fornecer
um suprimento final compreendendo 80% de fibra e 20% de preenchedor de
PCC.O pH resultante é 8.3.

0 teste VDT foi conduzido em 1200 rpm com a adigao seqiienci-
al de um amido catiénico, seguido de allimen, seguido de polimero floculan-
te, seguido de auxiliar de drenagem; os materiais s&o todos misturados em
intervalos de tempo especificos. Apos o auxiliar de drenagem ter sido intro-
duzido e misturado, o teste de drenagem é conduzido. O amide catiénico é
adicionado em um nivel de 4,53 kg (10 Ibs). de amido por ton de suprimento
seco. O alumen {octadecaidrato de sulfato de aluminio} é adicionado em um
nivel de 2,27 kg (5 Ib). de alimen por ton de suprimento seco. O polimero
floculante é adicionado em um nivel de 181,4 g (0,4 Ibs) de polimero flocu-
lante ativo por ton de suprimento seco. As dosagens de auxiliares de drena-
gem estdo como Ibs. de auxiliar de drenagem ativo por ton de suprimento
seco, com as dosagens especificas observadas na tabela de dados.

O amido catidnico e alimen sdo como descritos em outras tabe-
las de dados. O floculante catidnico utilizado € acrilamida/cloreto de acriloilo-
xietiltrimetilamonio 80/10% em mol, vendido sob o nome comercial PER-
FORM® PC 8138 (Hercules, Wilmington, DE), disponibilizado comercialmen-
te como uma emulsdo de auto-inversdo. O auxiliar de drenagem PER-
FORM® SP 9232 (Hercules, Wilmington, DE) € um auxiliar de drenagem

disponivel comercialmente como uma emulsao de auto-invers3o.
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TABELA 8
Corrida N° Descrigdo Auxiliar de Drena- N°T Tempo de
gem/Polimero (ativo) | drenagem (s)
81 nenhum 0 338
8-2 Comparativo PERFORM® SP 0,2 28,4
9232
8-3 Comparativo PERFORM® SP 0,4 238
9232
84 Comparativo PERFORM® SP 0.8 18,1
9232
85 Exemplo 4 33651-37 0,2 24,2
8-6 Exemplo 4 33651-37 0.4 20,6
8-7 Exemplo 4 33651-37 0,8 17,1
8-8 Exemplo 1 33651-7 0,2 25,0
89 Exemplo 1 33651-7 0.4 225
8-10 Exemplo 1 33651-7 0.8 19,3
8-11 Exemplo 6 33632-10 0,2 225
8-12 Exemplo 6 33632-10 0,4 19,8
813 Exemplo 6 33632-10 0,8 181

Os dados de drenagem na Tabela 8 demonstram a atividade

comparavel dos polimeros presentemente descritos comparados a um auxi-

liar de drenagem comercial em um suprimento alcalino.

As divulgacBes de cada patente, pedido de patente e publicagio

citada ou descrita nesse documento estdo incorporadas aqui por referéncia,

em suas totalidades.

Varias modificagbes da invencéo, além daquelas aqui descritas,

ficardo claras para aqueles versados na técnica a partir da descricao prece-

dente. Tais modificacbes sdo também pretendidas recair dentro do escopo

das reivindicagbes anexas.
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REIVINDICAGOES

1. Composicéao de fibra celulésica, caracterizada pelo fato de
que compreende:

fibra de celulose e um polimero compativel com agua que com-
preende

i) um segmento polimérico formado a partir de pelo menos um
mondmero (A) etilenicamente insaturado substituido por pelo menos um
grupa arila e pelo menos uma porgéo —S(=0),0R1, ou —0S(=0),(0O),R1, em
que p é 0 ou 1, Ry é, independentemente em cada ocorréncia, H, alquila,
arila, ou um cation,

ii) um segmento polimérico formado a partir de pelo menos um
mondmero anidnico ou ndo-idnico etilenicamente insaturado (B),

em que

0 polimero tem um peso molecular médio de 5 milhées ou mais;

o termo “alquila” inclui ambos os grupos de hidrocarbonetos ali-
faticos saturados de cadeia linear e ramificada contendo até 12 atomos de
carbono;

o termo “arila” significa uma porgdo aromatica carbociclica de
até 20 4tomos de carbono, que pode ter um unico anel (monociclico) ou mul-
tiplos anéis (policiclico) fundidos juntos ou ligados covalentemente;

tanto a alquila quanto a arila podem ser opcionalmente substitui-

das; e
o mondmero A tem a Férmula 1:
R3
Rs
R4
SO4R,
I
em que:

Rs é Na®, K', Li*, NHs", ou RsNH3"; e

Rs, R4 € Rs s80, independentemente, H ou alquila, e



10

15

20

25

30

o grupo —SO3R¢ esta na posi¢ao orto, meta ou para.

2. Composicao de fibra celulésica de acordo com a reivindicagao
1, caracterizada pelo fato de que o mondémero A é selecionado a partir do
grupo que consiste do acido livre ou sal de: acido estirenossulfonico, acido
viniltoluenossulfénico, acido a-metila estirenossulfénico, acido anetolessulfé-
nico, acido vinil fenila sulfurico, 4-sulfonato N-benzil acrilamida, 4-sulfonato
N-fenila acrilamida, acido vinilpirenosulfénico, acido vinilantracenossulfénico,
acido 2-acrilamido-2-metila-propanossulfénico (AMPS), acido vinil sulfénico,
sulfonato de vinilpiridinopropano e misturas dos mesmos.

3. Composicao de fibra celulésica de acordo com a reivindicagéao
1, caracterizada pelo fato de que o0 monémero A compreende um acido livre
ou sal de acido estirenossulfénico.

4. Composicao de fibra celuldsica de acordo com a reivindicagéo
1, caracterizada pelo fato de que o mondémero B é selecionado a partir do
grupo que consiste em acrilamida, metacrilamida, N-alquilacrilamida, N-
metilacrilamida, N, N-dialquil acrilamida, N,N-dimetilacrilamida, acrilonitrila, N-
vinil metilacetamida, N-vinil formamida, N-vinil metila formamida, N-vinil pir-
rolidona, estireno, butadieno, acetato de vinila, acrilato de metila, metacrilato
de metila, acrilato de alquila, metacrilato de alquila, alquila acrilamida, alquila
metacrilamida, acrilato alcoxilado, metacrilato, acrilato de alquila polietileno-
glicol, metacrilato de alquila polietilenoglicol; o acido livre do sal de: acido
(met)acrilico, acido maléico, acido fumarico, acido itacdnico, acido acrilami-
doglicdlico ou misturas desses.

5. Composigao de fibra celulésica de acordo com a reivindicagao
1, caracterizada pelo fato de que o0 monémero B € acrilamida.

6. Composigao de fibra celulésica de acordo com a reivindicagao
1, caracterizada pelo fato de que o0 monémero B € um sal de acido acrilico.

7. Composigao de fibra celulésica de acordo com a reivindicagao
5, caracterizada pelo fato de que o monédmero A compreende um sal de s6-
dio ou de amdnio de acido estirenossulfonico.

8. Composicgao de fibra celulésica de acordo com a reivindicagao

6, caracterizada pelo fato de que o mondmero A compreende um sal de s6-
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dio ou de amdnio de acido estirenossulfonico.

9. Composigao de fibra celulésica de acordo com a reivindicagao
1, caracterizada pelo fato de que a fibra de celulose compreende uma pasta
fluida de polpa.

10. Composic¢ao de fibra celulésica de acordo com a reivindica-
¢ao 1, caracterizada pelo fato de que a fibra de celulose compreende papel
ou papeléao.

11. Composic¢ao de fibra celulésica de acordo com a reivindica-
¢ao 1, caracterizada pelo fato de que compreende adicionalmente pelo me-
nos um de expansores minerais inorganicos, pigmentos, agentes de engo-
macgao, amidos, agentes de controle de depdsito, preenchedores, agentes
opacificantes, iluminadores Opticos, agentes de resisténcia, coagulantes or-
ganicos ou inorganicos e floculantes convencionais.

12. Método para preparar uma composicao de fibra celuldsica
como definida na reivindicacéo 1, caracterizado pelo fato de que compreende:

adicionar a uma pasta fluida de fibra celulésica aquosa um poli-
mero aniénico compativel com agua compreendendo um segmento de poli-
mero formado a partir de pelo menos um mondmero etilenicamente insatu-
rado (A) substituido com pelo menos um grupa arila e pelo menos uma por-
¢ao —S(=0),0R1 ou —0S(=0)2(0O),R1, em que p € 0 ou 1, R¢ &, independen-
temente em cada ocorréncia, H, alquila, arila, ou um cation, e o polimero tem
uma média de peso do peso molecular de 5 milhdes ou mais.

13. Método de melhorar drenagem e retencdo de sdélidos em
uma composicao de fibra celuldésica como definida na reivindicagédo 1, carac-
terizada pelo fato de que compreende:

adicionar a composicao de fibra celulésica um polimero aniénico
compativel com agua compreendendo um segmento de polimero formado a
partir de pelo menos um mondmero etilenicamente insaturado (A) substituido
com pelo menos um grupa arila e pelo menos uma porgao —S(=0),0OR ou —
0S(=0)2(0),R1, em que p € 0 ou 1, Ry é, independentemente em cada ocor-
réncia, H, alquila, arila, ou um cation, e o polimero tem uma média de peso

do peso molecular de 5 milhées ou mais.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "COMPOSIGAO DE FIBRA CELULOSICA E METO-
DOS PARA PREPARAR A REFERIDA COMPOSIGAO E MELHORAR
DRENAGEM E RETENGAO DE SOLIDOS NA REFERIDA COMPOSIGAO™.

A presente invencao descreve composi¢des de fibra celuldsica
compreendendo fibra de celulose e um polimero compativel com agua que
compreende i) um segmento polimérico formado a partir de pelo menos um
mondmero (A) etilenicamente insaturado substituido por pelo menos um
grupa arila e pelo menos uma porgéo —S(=0),0R1, ou —0S(=0),(O),R1, em
que p é 0 ou 1, Ry é, independentemente em cada ocorréncia, H, alquila,
arila, ou um cation ii) um segmento polimérico formado a partir de pelo me-
nos um mondémero anidnico ou ndo-ibnico etilenicamente insaturado (B).

A presente invengao refere-se ainda a um método para preparar
a composi¢ao de fibra celuldésica, bem como um método de melhorar drena-

gem e retengao de sdlidos da referida composigao de fibra celuldsica.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

