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(57) Resumo: COLAGEM DE PAPEL. A presente invengéo refere-
se a uma dispersdo aquosa de agente de colagem reativo com
celulose contendo um anidrido acido, um poli-eletrélito anlénico e um
composto organico contendo nitrogénio que € umamina ou seu aménio
quaternario tendo um peso molecular de menos do que 180 e/ou tendo
um ou mais grupos hidroxila. A invengao refere-se ainda a um método
para a preparagdo de uma dispersdo aquosa de agente de colagem
reativo com celulose que compreende dispersdo de um anidrido acido
em uma fase aquosa na presen¢a de um polieletrélito anidénico e um
composto orgéanico contendo nitrogénio que é uma amina ou seu
amoénio quaternario tendo um peso molecular de menos do que 180
e/ou tendo um ou mais grupos hidroxila. A invengéao refere-se também
ao uso da dispersdo aquosa de agente de colagem reativo com
celulose como um agente de colagem de estoque ou agente de
colagem de superficie na produgdo de papel. A invengéo refere-se
ainda a um processo para a produgdo de papel que compreende
adicdo da dispersdo aquosa do agente de colagem reativo com
celulose a uma suspensao celulésica aquosa.
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Relatério Descritivo da' Patente de Invengdo para "COLAGEM
DE PAPEL".

Campo da Invencéo

A presente invengao refere-se a colagem de papel e mais espe-
cificamente a dispersdes aquosas de agente de colagem reativo com celulo-
Se e sua preparagao e uso.

Antecedentes da Invencédo

Agentes de colagem reativos com celulose tal como aqueles
baseados em anid_rido alquenil succinico (ASA) sdo amplamente usados em
fabricagcédo de papel em pH's de estoque neutros ou ligeiramente alcalinos a
fim de dar ao papel e ao papeldao algum grau de resisténcia a umedecimento
e penetragéo por liquidos aquosos. Colagens de papel baseadas em agen-
tes de colagem reativos com celulose sdo geralmente providas na forma de
dispersdes contendo uma fase aquosa e particulas finamente divididas ou
goticulas do agente de colagem dispersas nele. As dispersdes sdo geral-
mente preparadas com o auxilio de um sistema dispersante consistindo em
um composto anidnico, por exemplo, lignossulfonato de sédio, em combina-
géo' com um polimero anfotérico ou cationico de alto peso molecular, por
exemplo, um polimero de amido catiénico, poliamina, poliamidoamina ou de
adicao de vinila.

O WO 96/17127 descreve dispersdes aquosas que compreen-
dem um agente de colagem reativo com celulose e particulas de silica modi-

ficada com aluminio anidnicas coloidais.

O WO 97/31152 descreve dispersdes aquosas que compreen-
dem um agente de colagem reativo € um material em microparticula anioni-
co. As dispersdes podem também conter ndo mais do que 2% (em peso com
base no peso agente de colagem reativo) de tensoativo. O tensoativo pode
ser ndo-idnico ou aniénico. _ '

O WO 98/33979 A1 descreve uma dispersdo aquosa de agente
de colagem reativo com celulose e um sistema dispersante compreendendo
um composto orgénico catidnico e um estabilizador aniénico.

Apesar do fato de que melhorias consideraveis foram consegui-
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das na preparagédo, propriedades e performance de dispersdes aquosas de
anidrido alquenil succinico, existem ainda alguns problemas técnicos associ-
ados com o uso de tais dispersdes. Geralmente, dispersdes de anidrido al-
quenil succinico exibem estabilidade pobre, que evidentemente leva a difi-
culdades no manuseamento das dispersdes, por exemplo, em armazena-
mento e uso. Um inconveniente adicional é que dispersdes aquosas nao po-

.dem ser armazenadas por periodos de tempo mais longos, porque o anidrido

alquenil succinico hidrolisa facilmente e entdao se torna ineficaz como um
agente de colagem. _

Deste modo, o anidrido alquenil succinico é geral'mente entre-
gue a fabricas de papel como um liquido, que é entdo disperso antes do seu
uso como um agente de colagem e a dispersao obtida é geralmente usada
dentro de 2 horas para evitar os problemas de estabilidade insuficiente e
perda de eficiéncia de colagem. O equipamento usado para preparar as dis-
persées prdvé forcas de cisalhamento altas para ser capaz de livrar as su-
perficies e produzir dispersdes tendo colagem de particula adequada. Tal
equipamento é frequentemente tanto complicado quanto dispendioso, e de-
vido as altas forgcas de cisalhamento geralmente requer uma quantidade
consideravel de energia. » »

E um objetivo da presente invengao prover uma dispersdo a-

“quosa de agente de colagem reativo com celulose que pode ser facilmente

preparada usando fdrgas de cisalhamento baixas e consumo de energia bai-
xo. E um objetivo adicional da presente invengao prover uma dispersao a-
quosa de agente de colagem reativo com celulose mostrando estabilidade e
eficiéncia de colagem aperfeigoadas. Objetivos adicionais aparecerdo a se-
quir.

Sumario da Invencao

A invencgéo refere-se a uma dispersao aquosa de agente de co-

lagem reativo com celulose contendo um anidrido acido, um. polieletrélito

aniénico e um composto orgéanico contendo nitrogénio que é uma amina ou
seu amdnio quaternario tendo um peso molecular de menos do que 180 e/ou
tendo um ou mais grupos hidroxila.
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A invengéo refere-se ainda a um método para a preparagao de
uma dispersao aquosa de agente de colagem reativo com celulose que
compreende dispersdo de um anidrido acido em uma fase aquosa na pre-
senga de um polieletrdlito aniénico e um composto organico contendo nitro-
génio que é uma amina ou seu amoénio quaternario tendo um peso molecular
de menos do que 180 e/ou tendo um ou mais grupos hidroxila.

A invengdo refere-se também ao uso da dispersdo aquosa de
agente de colagem reativo com celulose como um agente de colagem de
estoque ou agente de colagem de superficie na produgéo de papel. A inven-
¢ao refere-se ainda a um processo para a produgdo de papel que compre-
ende adigao da dispersao aquosa de agente de colagem reativo com celulo-
se a uma suspensao celuldsica aquosa e retirada da agua da suspenséo
obtida em uma grade bem como um processo para a produgio de papel que
compreende aplicagao da dispersao aquosa de agente de colagem reativo
com celulose a uma trama celulésica.

Descricdo Detalhada da Invencéo

De acordo com a presente invengao, foi constatado que cola-
gerh de papel aperfeicoada pode ser conseguida usando a presente disper-
sao aquosa de agente de colagem reativo com celulose. Foi também consta-
tado que as presentes dispersdes mostram melhor estabilidade sobre as
dispersdes convencionais. Ainda, foi constatado que forgcas de cisalhamento
menores podem ser usadas para preparar as presentes dispersdes aquosas
comparado com quando preparando dispersdes aquosas convencionais de

agente de colagem reativo com celulose. Deste modo a presente invengéo

torna possivel usar equipamento simples e de economia de energia e inves-
timento criando forgas de cisalhamento baixas, tal como, por exemplo, mistu-
radores estaticos. A presente invengao entdo oferece beneficios econdémicos
e técnicos substanciais. '

O agente de colagem reativo com celulose de acordo com a in-
vengao pode ser selecionado de qualquer agente de colagem baseado em
anidrido conhecido na técnica. Adequadamente, o agente de colagem é um
anidrido acido hidrofébico. Hidretos acidos hidrofébicos adequados podem
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ser caracterizados pela férmula geral () abaixo, onde R' e R? sdo indepen-
dentemente selecionados de grupos hidrocarbono saturados ou insaturados
que adequadamente contém de a partir de 8 a 30 atomos de carbono, ou R
e R? junto com a porgdo —C-O-C- podem formar um anel de 5 a 6 membros,
opcionalmente sendo substituido mais com grupos hidrocarbono contendo
até 30 atomos de carbono.
0] (@)
n R —Cll—'O—l'lJ——Rz
Exemplos de anidridos acidos adequados incluem anidridos al-
quil e alquenil succinicos, por exemplo, anidrido octadecil succinico, anidrido
isooctadecil succinico, anidrido n-hexadecenil 5uccinico, anidrido dodecenil
succinico, anidrido decenil succinico, anidrido octenil succinico, anidrido trii-
sobutenil succinico, anidrido 1-octil-2-decenil-succinico e anidrido 1-hexil-2-
octenil-succinico. Exemplos de anidridos acidos adequados incluem ainda os
compostos descrevedos nas Patentes U.S. N9. 3.102.064; 3.821.069;
3.968.005; 4.040.900; 4.522.686; e Re. 29.960, que sdo aqui incorporados a
titulo de referéncia.
O agente de colagem reativo com celulose de acordo com a in-
vengao pode conter um ou mais anidridos acidos, por exemplo, um ou mais

anidridos alquil e/ou alquenil succinicos. Geralmente, o anidrido acido da

presente invengéao € liquido em temperatura ambiente. _

A dispersao de acordo com a invengao contém um dispersante,
ou um sistema dispersante, compreendendo um polieletrdlito eletrénico e um
composto orgénico contendo nitrogénio. Quando usados em combinacéo,
esses compostos séo eficazes como um dispersante para o agente de cola-
gem de anidrido acido embora o polieletrélito aniénico e o composto organi-

co contendo nitrogénio possam ndo ser eficazes como um dispersante

quando usados sozinhos. De preferéncia, a dispersao é anibnica, isto é, a

disperséo, ou sistema de dispersdo, tem uma carga aniénica geral.

0 polieletrélito aniénico de acordo com a invengdo pode ser se-
lecionado de compostos orgéanicos e inorganicos e pode ser derivado de fon-
tes naturais ou sintéticas. O polieletrélito anidnico tem dois ou mais grupos
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anidnicos que podem ser do mesmo tipo ou tipos diferentes. Exemplos de
grupos anidnicos adequados, isto é, grupos que sdo aniénicos ou tornados
anidénicos em uma fase aquosa, incluem grupos silanol, aluminossilicato, fos-
fato, fosfonato, sulfato, sulfonato e acido sulfénico e carboxilico bem como
seus sais, geralmente sais de aménio ou metal alcalino (geralmente sédio).
Os polieletrdlitos anibnicos podem ser soluveis em agua, por exemplo, polie-
letrdlitos anibnicos lineares e ramificados, ou dispersaveis em agua, por e-
xemplo, polieletrolitos reticulados e/ou anidénicos em particula. De preferén-
cia, os polieletrélitos dispersaveis em agua e/ou aniénicos em particula séo
coloidais, isto é, na faixa coloidal de tamanho de particula. As particulas co-
loidais adequadamente tém um tamanho de particula de a partir de 1 nm a
100 nm, de preferéncia de a partir de 2 a 70 nm e com mais preferéncia de a
partir de 2 a 40 nm. Os polieletrélitos dispersaveis em agua e aniénicos em
particula podem conter particulas agregadas e/ou ndo-agregadas.

Exemplos de polieletrélitos ani6nicos orgénicosradequados in-
cluem polissacarideos aniénicos tal como amidos, gomas guar, celuloses,
quitina, quitosanas, glicanos, galactanos, glucanos, gomas xantano, mana-
nas e dextrinas. Exemplos adicionais de polieletrélitos aniénicos organicos
adequados incluem polimeros anidnicos sintéticos tal como polimeros de
¢ondensagéo, por exemplo, poliuretanos e polimeros baseados em naftaleno
e baseados em melamina, por exemplo, formaldeido naftaleno sulfonatos
condensados e polimeros baseados em melamina-acido sulfénico e polime-
ros de adi¢cdo de vinila preparados a partir de monémeros -etilenicamente

insaturados incluindo mondémeros aniénicos ou potencialmente anidnicos,

por exemplo, acido acrilico, acido metacrilico, acido maléico, acido itaconico,
acido crotdnico, acido vinilsulfénico, estireno sulfonato e fosfatos de acrilatos
e metacrilatos de hidroxialquila , opcionalmente copolimerizados com mo-
némeros etilenicamente insaturados ndo-idnicos, por exemplo, acrilamida,
acrilatos de alquila, estireno e acrilonitrila bem como derivados de tais mo-
ndmeros, ésteres de vinila e sifnilar. |
Exemplos de polieletrélitos anidnicos organicos adequados adi-
cionais incluem polimeros ramificados soliveis em dgua e polimeros de reti-
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culacao dispersaveis em agua obtidos através de polimerizacdo de uma mis-
tura de monémero compreendendo um ou mais monémeros anidénicos ou
potencialmente anidnicos etilenicamente insaturados e, opcionalmente, um
ou mais outros mondmeros etilenicamente insaturados, na presenga de um
ou mais agentes de reticulagdo polifuncionais. A presenga de um agente de
reticulagao polifuncional na mistura de monémero torna possivel preparagio
de polimeros ramificados, polimeros ligeiramente reticulados e polimeros
altamente reticulados que sao dispersaveis em agua. Exemplos de agentes
de reticulagéo polifuncionais incluem compostos tendo pelo menos duas li-
gagoes etilenicamente insaturadas, - por exemplo, N,N-metileno-bis-
(met)acrilamida, di(met)acrilato de polietilenoglicol, N-vinil (met)acrilamida,
divinilbenzeno, sais de triallamoénio e N-metilali(met)acrilamida; compostos
tendo uma ligagdo etilenicamente insaturada e um grupo reativo, por'exem—
plo, {(met)acrilato de glicidilé, acroleina e metilol(met)acrilamida; e compostos
tendo pelo menos dois grupos reativos, por exemplo, dialdeidos tal como
glioxal, compostos diepdxi e epicloroidrina.

O polieletrélito anidnico organico gerélmente tem um grau de
substituicdo aniénica (DAS) de 0,01 a 1,4, adequadamente de a partir de 0,1
a 1,2 e de preferéncia de a partir de 0,2_ a1,0. o polieletrélito aniénico pode
conter um ou mais grupos catiénicos contanto que ele tenha uma carga ani-

“Onica geral. O peso molecular do polieletrélito aniénico pode variar dentro de

amplas faixas; geralmente o peso molecular esta acima de 200 e adequa-
damente acima de 500, enquanto o limite superior é geralmente 10 milhdes
e de preferéncia 2 milhdes.

Exemplos de polieletrélitos anidnicos inorganicos édequados
incluem materiais siliciosos anidnicos, por exemplo, materiais a base de sili-
ca anibnica preparados a partir de acido silicico e argilas do tipo esmectita.

Geralmente, esses polieletrélitos aniénicos tém grupos silanol, aluminossili-

cato ou hidroxila negativos. Exemplos de polieletrélitos aniénicos inorganicos
adequados incluem acido polissilicico, polissilicatos, polialuminiossilicatos,
particulas & base de silica coloidal, por exemplo, particulas de silica, silica

aluminada (modificada com aluminio) e aluminiossilicato, microgéis de polis-
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silicato, microgeéis de polialuminiossilicato, silica-géis e silica precipitada,
argilas esmectitas, por exemplo, montmorilonita, bentonita, hectorita, beideli-
ta, nontronita e saponita. Polieletrélitos anidnicos preferidos incluem materi-
ais baseados em silica, por exemplo, particulas a base de silica coloidal.

O composto organico contendo nitrogénio de acordo com a in-
vencao € uma amina ou seu aménio quaternario. Compostos organicos con-
tendo nitrogénio adequados incluem aminas primarias, secundarias e tercia-
rias e seus amonios quaternérios. Compostos orgénicos contendo nitrogénio
adequados incluem ainda monoaminas, diaminas e poliaminas e seus amé-
nios quaternarios. Aménios quaternarios adequados incluem aminas proto-
nadas, alquiladas, ariladas e alcariladas dos tipos acima mencionados, que
podem ser formadas através da reagdo das aminas com, por exemplo, aci-
dos, por exemplo, acido cloridrico, e cloreto de metila, sulfato de dimetila e
cloreto de benzila. Em uma modalidade preferida da invengao, o composto
organico contendo nitrogénio € uma amina ou seu amdnio quaternario tendo
um ou mais grupos hidroxila. De preferéncia, um ou mais grupos hidroxila
estdo presentes em uma porgdo terminal de um ou mais substituintes do
compo_sto contento nitrogénio, isto é, uma amina terminada em grupo hidro-
xila ou seu aménio quaternario.

Exemplos de compostos organicos contendo nitrogénio incluem
as aminas que seguem e seus amoénios quaternarios: dietileno triamina, trie-
tileno tetramina, hexametileno diamina, dietil amina, dipropil amina, diisopro-

pil amina, cicloexilamina, pirrolidina, guanidina, trietii amina, monoetanol a-

mina, dietanol amina, 2-metoxietil amina, aminoetiletanol amina, alanina e

lisina. Exemplos adicionais de compostos orgéanicos contendo nitrogénio a-
dequados incluem hidréxido de colina, hidroxido de tetrametil aménio, hidré-
xido de tetraetil aménio. Compostos organicos contendo nitrogénio preferi-
dos incluem trietanol amina e seus amoénios quaternarios.

O peso molecular do composto organico contendo nitrogénio
pode variar dentro de amplos limites. Em uma modalidade preferida da in-
vengédo, o peso molecular da amina ou seu amdnio quaternario € menos do
que 180, adequadamente até 170 e de preferéncia até 160. O peso molecu-



10

15

20

25

30

lar é geralmente pelo menos 30. Conforme aqui mencionado, 0 peso mole-
cular de um amédnio quaternario de uma amina significa o peso molecular da
parte catibnica do composto aménio quaternario, significando que a parte
aniénica do composto aménio quaternario nao esta incluida nos pesos mole-
culares dados acima. Para compostos organicos contendo nitrogénio que
séo selecionados de aminas e seus amonios quaternarios tendo um ou mais

_grupos hidroxila, os pesos moleculares podem ser maiores, por exemplo,

menos do que 500 e geralmente menos do que 300, embora os pesos mole-
culares acima mencionados sejam também adequados para tais compostos.

Na presente dispersdo aquosa, ou emulsao, o anidrido acido
pode estar presente em uma quantidade de a partir de cerca de 0,1 a cerca
de 50% em peso, adequadamente de a partir de 0,1 a cerca de 30% em pe-
so e dé preferéncia de a partir de cerca de 1 a cerca de 20% em peso, com
base no peso da dispersdo aquosa. O polieletrélito anidnico esta geralmente
presente em uma quantidade de até cerca de 100% em peso, geralmente de
a partir de 0,1 a 15% em peso, adequadamente de a partir de 0,5 a 10% em
peso e de preferéncia de a partir de 1 a 7% em peso, com base no peso do
anidrido acido. O composto orgénico contendo nitrogénio pode estar presen-
te em uma quantidade de até 20% em peso, geralmente de a p'artir de 0,1 a
156% em peso, adequadamente de a partir de 0,5 a 10% em peso e de prefe-

‘réncia de a partir de 1 a 7% em peso, com base no peso do anidrido acido.

Em adicdo ao anidrido &cido, polieletrélito anidnico e composto organico
contendo nitrogénio, compostos adicionais opcionalmente podem estar pre-
sentes na dispersao. Exemplos de tais compostos incluem tensoativos mo-
no-, di- e polianidnicos e nao-idnicos e agentes de dispersao, estabilizado-
res, extensores e agentes conservantes tal como, por exemplo, anidridos

acidos hidrolisados, por exemplo, anidridos alquil e alquenil cidos hidrolisa-

dos conforme acima mencionado, de preferéncia anidridos alquenil succini-

cos hidrolisados, por exemplo, anidridos acidos hidrolisados na forma de
derivados de acido carboxilico e/ou éster de acido carboxilico, tensoativos
anidnicos tal como ésteres de fosfato, tal com ésteres de fosfato etoxilados,
sulfatos de alquila, sulfonatos e fosfatos, sulfatos de alquilarila, sulfonatos e
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fosfatos, por exemplo, lauril sulfonato de sédio e isotridecilalcool fosfatado,
etoxilado. Se presentes, o conteldo de tais compostos adicionais na disper-
séo pode ser de a partir de 0,1 a 15% em peso, adequadamente de a partir
de 1 a 10% em peso e de preferéncia de a partir de 2 a 7% em peso, com
base no peso do anidrido acido. Agua esta também présente na dispersao e
pode constituir o restante da dispersao até 100% em peso..

A dispersao de acordo com a invengao pode ser produzida for-
mando uma mistura contendo o anidrido acido, polieletrélito aniénico e com-
posto organico contendo nitrogénio conforme acima definido e disperséo da
mistura na presenca de agua. Os componentes da dispersdo podem ser mis-
turados em qualquer ordem, mas de preferéncia o polieletrélito aniénico e o
composto organico contendo nitrogénio sao misturados e diluidos com agua
para concentragao apropriada, e entdo o anidrido acido é disperso neles. A
mistura pode ser dispersa usando equipamento de dispersdao adequado pro-
vendo grau suficiente de dispersdo, por exemplo, um misturador estatico
provendo forgas de cisalhamento relativamente baixas. A dispersiao obtida
contém goticulas de anidrido acido geralmente tendo um tamanho de goticu-
la de a partir de 0,1 a 10 pm de diametro.

As dispersdes de colagem aquosas de acordo com a invengao
podem ser usadas de maneira convencional na produgdo de papel usando
quaisquer tipos de fibras celuldsicas e elas podem ser usadas ambos para
colagém de superficie e colagem interna. O termo "papel”, conforme aqui
usado, pretende incluir ndo apenas papel, mas todos os tipos de produtos
celuldsicos em folha e trama incluindo, por exemplo, papel e papeldo. A sus-
pensdo celulésica e o papel acabado podem também conter cargas mine-
rais, e geralmente o conteudo de fibras celulésicas é pelo menos 50% em
peso, com base em suspensio celulésica seca ou papel acabado. Exemplos
de cargas minerais de tipos convencionais incluem caulim, argila Chinesa,
diéxido de titanio, gipso, talco e carbonatos de calcio naturais e sintéticos tal
como giz, marmore moido e carbonato de céicio precipitado. A preSente in-
vengao também refere-se a um processo para a produgdo de papel onde a
presente dispersao de colagem aquosa é ou adicionada a uma suspensio
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celulésica aquosa ou aplicada a uma folha ou trama celulésica. Adequada-
mente a quantidade de agente de colagem reativo com celulose ou adicio-
nada a suspenséo celuldsica a ser drenada em uma grade para formar papel
ou aplicada a superficie de uma folha celulésica ou trama como uma cola-
gem de superficie, geralmente na prensa de colagem, é de a partir de 0,01 a
1,0% em peso, com base na suspensao celuldsica seca e cargas opcionais,
de preferéncia de a partir de 0,05 a 0,5% em peso, onde a dosagem é prin-
cipalmente dependente da qualidade da polpa ou papel a ser colado e o ni-
vel de colagem desejado. ,

As dispersdes de colagerh aquosas de acordo com a invengao
séo particularmente Uteis na fabricagdo de papel a partir de uma suspensao
celulésica aquosa que tem uma alta condutividade. A condutividade da sus-
pensdo que tem a agua retirada na grade pode estar dentro da faixa de a
partir de 0,3 mS/cm a 10 mS/cm. De acordo com a presente invengao, bons
resultados podem ser conseguidos quando a condutividade é pelo menos
2,0 mS/cm, notavelmente pelo menos 3,5 mS/cm, particularmente pelo me-
nos 5,0 mS/cm e ainda pelo menos 7,5 mS/cm. A condutividade pode ser
medida através de equipamento padréo tal como, por exemplo, um instru-
mento WTW LF330 fornecido pela Ch_ristina Berner. Os valores referidos
acima sdo adequadamente determinados medindo a condutividade da sus-

‘pensdo celuldsica que é alimentada para ou presente na headbox da maqui-

na de papel ou, altefnativamente, medindo a condutividade da agua branca
obtida através da retirada de agua da suspenséo. Niveis de alta condutivida-
de significam teores altos de sais (eletrdlitos) que podem ser derivados de
materiais usados para formar o estoque, de varios aditivos introduzidos no
estoque, da agua fresca fornecida ao processo, etc. Ainda, o teor de sais é
geralmente maior em processos onde agua branca é extensivamente recir-
culada, que pode levar a acumulo consideravel de sais na agua circulando
NO processo.

Agentes quimicos convencionalmente adicionados a suspensao
celuldsica em fabricagao de papel tal como auxiliares de retengdo, compos-
tos de aluminio, corantes, resinas de resisténcia a umidade, agentes abri-
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Ihantadores épticos, etc, podem, com certeza, ser usados em conjunto com
a presente dispersao. Exemplos de compostos de aluminio incluem alume,
aluminatos e compostos de polialuminio, por exemplo, cloretos de polialumi-
nio e sulfatos. Exemplos de auxiliares de retengao adequados incluem poli-
meros catidnicos, materiais inorgénicos anidnicos em combinag¢ao com poli-
meros organicos, por exemplo, bentonita em combinagdo com polimeros
catidnicos, séis a base de silica em combinagdo com polimeros catiénicos e
polimeros catiénicos e anibnicos. Colagem particularmente boa pode ser
obtida quando usando a disperséao da invengdo em combinag¢dao com auxilia-
res de retengao compreendendo polimeros catiénicos. Polimeros catiénicos
adequados incluem amido catiénico, polimeros a base de acrilato e a base
de acrilamida, polietilenoimina, poliaminas, poliamidoaminas e cloreto de
poli(dialildimetilaménio) e suas combinagbes. Auxiliares de retencdo preferi-
dos incluem polimeros a base de amido catidnicos e acrilamida catiénicos.
Em uma modalidade preferida da invengao, as dispersdes sao usadas em
combinagdo com um sistema de retengdo compreendendo pelo menos um
polimero catiénico e um material silicioso anibénico, por exemplo, parti’culas a
base de silica ou bentonita. E possivel pré-misturar um ou mais componen-
tes da presente dispersdo com um auxiliar de retengdo, por exemplo, um
material silicioso aniénico, antes da introdugao da mistura entdo obtida na
suspenséo celulésica. Deste modo, a presente dispersdo de colagem aquo-
sa‘pode ser preparada um pouco antes da introdugao dela na suspensao
celuldsica ao trazer em contato o anidrido acido e composto orgénico con-

tendo nitrogénio com um polieletrélito anidnico tal como, por exemplo, um

material silicioso aquoso, por exemplo, um sol baseado em silica ou pasta
de bentonita. _
v A invencdo é ilustrada mais nos exemplos que seguem, que, no
entanto, nao pretendem limitar a mesma. Partes € % referém-se a partes em
peso e % em peso, respectivamente, a menos que de outro modo declarado.
Exemplo 1 _ |
Dispersdes aquosas de acordo com a invengédo foram prepara-
das dispersando anidrido alquenil succinico (ASA) baseado em uma fragéao
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de olefina compreendendo anidrido isohexadecenil e isooctadecenil succini-
co na presenga de uma mistura de polieletrélito anidnico e amiha em um
misturador estatico de tubo Hash.

Dispersoes aquosas usadas para comparag:éo neste e exemplos
adicionais foram preparadas de uma maneira similar, exceto que nenhuma
amina, nenhuma silica coloidal, aminas de peso molecular alto e/ou aminas
nao tendo quaisquer grupos hidroxila foram usadas.

O polieletrélito anidnico usado neste exemplo era silica coloidal
(Eka NP 590). na forma de um sol aquoso tendo um teor de SiO.de 8,1% em
peso e contendo particulas de silica com uma area de superficie especifica
de 850 m?g que eram de superficie modificada com aluminio. A amina usa-
da neste exemplo era trietanol amina (TEA) tendo um peso molecular de
149. |

O polieletrdlito anidnico e a amina foram misturados na presen-
¢a de agua para formar uma mistura que foi bombeada em uma extremidade
do tubo em‘ um fluxo de 3,17 I/min e ASA concentrado foi bombeado do lado
do tubovem um fluxo de 0,167 I/min. A queda de pressao na unidade de mis-
tura foi 0,34 MPa(3,4 bar). A dispersao obtida tinha um teor de ASA de 5%
em peso, teor de polieletrolito anidnico (neste exemplo, teor de SiOz) de
5,0% em peso, com base no ASA, e teor de amina variando de a partir de O

‘a 2,0% em peso, com base no ASA.

As dispersdes 1 a 4 foram preparadas, conforme mostrado na

- Tabela 1, onde os teores de SiO, e amina dados sao baseados em ASA.

Tabela 1
N¢ da Disperséo SiO; (%) TEA (%)
1 5 0
2 5 0,5
3 -5 1,0
4 5 2,0

O tamanho de particula das goticulas de ASA foi medido em um
Malvern Mastersizer Microplus apds diluicdo das dispersdes com agua para
um teor de ASA de 0,5% em peso. Os resultados sdo mostrados na Tabela
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2. D(v 0,1), D(v0,5) e D(v 0,9) significam que 10, 50 e 90% das particulas,
respectivamente, tinham um didmetro menor do que o tamanho dado.

Tabela 2
' Dispersao Tamanho da Particula (um)
D(v 0,1) | D(v0,5) D(v 0,9)
1 0,43 4,64 12,42
2 0,82 2,32 6,88
3 0,50 1,78 5,40
4 0,59 1,43 5,30

Como pode ser visto da Tabela 2, as dispersdes de acordo com
a presente invencao, DispersOes N°. 2 a 4, resultaram em tamanhos de
particula menores sobre a dispersdo usada para comparag¢ao, Dispersao N°
1, |

A eficiéncia de colagem foi avaliada preparando folhas para mao
de acordo com o método padrao SCAN-C26:76 e colagem foi medida como
valores Cobb-60 de acordo com o método padrao Tappi T441.

Folhas de papel foram preparadas de acordo com um processo
onde as dispersoes foram adicionadas a uma suspensao celuldsica aquosa
compreendendo polpa reciclada tendo uma concentragao de fibra de 0,5 g/l,
condutividade de 0,7 mS/cm e pH em torno de 7,0. As dispersdes foram adi-
cionadas em quantidades de 0,5, 1,0 e 1,5 kg/t, calculadas como ASA e com
base no peso de suspensédo celulésica seca. Um sistema de retengao foi
usado compreendendo 6 kg/t de amido de batata catiénico (Perlbond970) e

0,5 kg/t de silica sol (Eka NP 442), calculado como substancias secas em

suspensao celuldsica seca.
Valores Cobb-60 foram medidos e os resultados sdo apresen-
tados na Tabela 3. Um valor Cobb menor significa que uma quantidade me-

nor de agua foi absorvida e entdo melhor colagem foi conseguida.
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Tabela 3
) . ) Cobb-60
N*da Dispersao I o gt | 1,0 kgt 1,5 kg/t
1 164 144 95
> 142 42 29
145 38 26
4 48 24 21

Como pode ser visto a partir da Tabela 3, as dispersoes de a-

5 Dispersao N2 1.

dispersdes foi avaliada de acordo com os procedimentos gerais do Exemplo
1, exceto qué conteudos variados de silica foram usados e o teor de amina
10 era constante. As dispersdes tinham um teor de _ASA de 5% em peso, com

As dispersdes foram preparadas e a eficiéncia de colagem das

Exemplo 2

base no peso da dispersao. A Tabela 4 mostra os resultados.

a presente invengao, Dispersdes N%. 6 a 9, resultaram em eficiéncia de co-
15 lagem aperfeicoada sobre a dispersdo usada para comparagéo, Dispersio

Ne 5.

Tabela 4
Ne da Dispersdo | SiOz (%) | TEA (%) ci:’?:;’,?)o
5 -0 2 29
6 1 2 25
7 3 2 23
8 4 2 21
9 5 2 25

Como pode ser visto da Tabela 4, as dispersdes de acordo com
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Exemplo 3
As dispersdes foram preparadas e avaliadas de acordo com

procedimentos gerais do Exemplo 1. Comparagdes das dispersdes foram
feitas em suspensdes celulésicas aquosas tendo condutividade aumentada
através da adigao de cloreto de calcio. A condutividade das suspensoes foi
medida usando um instrumento WTW LF330 da Christian Berner. Os resul-

tados sao apresentados na Tabela 5.

Tabela 5

Ne da Dis-| ASA | Si0, | TEA C°;‘::;'V" ___Cobb-60
erséao % % o

P (%) | (%) | () | opom |05 ka/t|1,0kalt| 1,5 kght
10 5 0 2 4 128 | 123 | 117
11 5 5 2 4 | 126 | 108 | 48
10 5 0 o 8 | 146 | 141 | 135
L 5 5 2 8 125 | 105 | 47

Como pode ser visto a partir da Tabela 5, a dispersédo de acordo
com a presente invengao, Dispersdo N® 11, mostrou eficiéncia de colagem
consideravelmente melhor do que a dispersao usada para comparagéo, Dis-
perséo N2 10, quando a condutividade da suspénséo foi aumentada.
Exemplo 4 |

_ ‘D1§pers<3es foram preparadas e avaliadas de acordo com proce-
dimentos gerais do Exemplo 1, exceto que aminas diferentes foram usadas.
A dispersdo obtida tinha um teor de ASA de 5% em peso, teor de SiO, de
5,0% em peso, com base no ASA, e teor de amina de 2,0% em peso, com
base no ASA.

As aminas usadas eram trietanol amina (TEA) tendo um peso
molecular de 149, dietileno triamina (DETA) tendo um peso molecular de
103, uma amina graxa de coco fracionada (FCA) tendo um peso molecular
de cerca de 200 e um cloreto de dimetilaménio de sebo diidrogenado (DTD-
MAC) tendo um peso molecular de cerca de 530. |

Os tamanhos de particula sdo apresentados na Tabela 6.
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Tabela 6
N¢ da Amina em Tamanho de Particula (pm)-
Dispersao Dispersao D(v 0,1) D(v 0,5) D(v 0,9)
12 DTDMAC 0,34 2,05 9,79 .
13 FCA 0,41 33,2 211,0
14 DETA 0,13 0,41 1,86
15 TEA 0,11 0,27 0,67
Os resultados de eficiéncia ‘de colagem sao mostrados na Tabe-
la?7.
Tabela 7
N2 da Amina em Cobb-60
Disperséo Disperséo 0,5 kg/t 1,0 kg/t | 1,5 kg/t
12 DTDMAC 106 44 29
13 FCA 114 83 39
14 DETA 87 26 23
15 TEA 51 26 21

Cbmo pode ser visto a partir das Tabelas 6 e 7, as dispersoes
de acordo com a presente invengao, Dispersdes N®. 14 e 15, que conti-
nham aminas tendo um peso molecular de menos do que 180 (Dispersdes
N%s. 14 e 15) e tendo grupos hidroxila (Dispersdo N¢ 15), resultaram em ta-
manho de particula menor e eficiéncia de colagem consideravelmente aper-

'feigoada sobre as dispersdes usadas para comparagao, Dispersoes N%. 12

e 13. Isto também significa que menos energia foi requerida para livrar su-
perficies de acordo com a presente invengao. |
Exemplo 5 ,
As dispersoes foram preparadas e avaliadas de acordo com os
procedimentos gerais '_do Exemplo 1, exceto que polieletrélitos anidnicos dife-
rentes foram usados. A dispersao obtida tinha um teor de ASA de 5% em

peso, teor de SiO, de 5,0% em peso, com base no ASA e teor de trietanol

amina de 0 ou 2,0% em peso, com base no ASA. Os polieletrdlitos anidnicos
usados sdo mostrados na Tabela 8.
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Tabela 8
h
Polieletrélito s Marca Tamar’m o de
a Descricao . Particula
Anibdnico registrada L
Primario (nm)
Silica Alumina-
A da Coloidal Eka NP 590 3
B Silica Coloidal Eka BMA-0 5,5
C Silica Coloidal Bindzil 50/80 34
D Bentonita Hydrocol estrutura em floco
. E Bentonita Opazil AV estrutura em floco

As bentonitas foram transformadas em pasta (5% em peso de

bentonita) e armazenadas por 5 dias a fim de conseguir inchamento e des-

laminagao suficientes.

O tamanho de particula foi determinado e a estabilidade foi ava-

liada. A estabilidade foi medida 2 horas apds preparagdao. Se ainda estavel

apo6s 24 horas, o tamanho de particula foi determinado novamente. O termo

"sep." significa separagéo. Os resultados séo mostrados na Tabela 9.
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Os resultados de avaliagao de eficiéncia de colagem sdo mos-
trados na Tabela 10.

Tabela 10
N¢ da Polieletrélito | Teor de A- Cobb-60
Dispersao Anibnico mina(%) : T
Sé?t ?«;f 1,0 kg/t
16 A - 128 103 64
17 A 2 89 44 29
18 B - 129 62 33
19 B - 2 91 40 33
20 e - | 116 102 66
21 C 2 128 45 31
22 D - 120 112 91
23 D 2 88 34 28
24 E - 122 127 120
25 E 2 99 41 29

Como pode ser visto a partir das Tabelas 9 e 10, as dispersdes
de acordo com a presente invengao, Dispersdes N%. 17, 19, 21, 23 e 25,
que continham ambos polieletrélito aniénico e composto organico contendo
nitrogénio, mostraram melhor eficiéncia de colagem, melhor estabilidade e
resultaram em tamanho q§ particula menor sobre as dispersdes usadas para
comparacgao, Dispersdes N%. 16, 18, 20, 22 e 24, que ndo continham ne-
nhum composto organico contendo nitrogénio.
Exemplo 6

As dispersdes foram preparadas e tamanho de particula e efici-
éncia de colagem das dispersdes foram avaliados de acordo com os proce-
dimentos gerais do Exemplo 1, exceto que tensoativos diferentes e teores
varidveis dos tensoativos foram usados. O polieletrdlito aniénico usado foi
silica coloidal (Eka NP 780) na forma de sol aquoso tendo um teor de SiO,
de 7,5% em peso e contendo particulas de silica com uma area de supeﬁicie
especifica de cerca de 900 m?/g e que eram modificadas com aluminio. A
amina usada era trietanol aminé (TEA). A dispersao obtida tinha um teor de
ASA de 5% em peso, teor de SiO, de 5,0% em peso, com base no ASA, e
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teor de amina de 2,0% em peso, com base em ASA.
Nenhum tensoativo foi incorporado a Disperséo' N¢ 26. ASA hi-
drolisado foi incorporado como tensoativo as Dispersdes N%. 27 e 28. O
tensoativo usado na Dispersdo N°¢ 29 foi éster fosfato (poli(xi-1,2-
5 etanodiil)alfa-isotridecil-6mega-hidroxifosfato). Os teores do tensoativo nas
dispersbes eram baseados em ASA. Os resultados das medigdes de tama-
‘nho de particula sdo mostrados na Tabela 11.
Tabela 11

N2 da Tensoativo em | TeordeTen-| Tamanho de Particula (um)

Dispersdo| Dispersdo | soativo (%) | D(v0,1) | D(v0,5) | D(v 0,9)
| 26 | - - . 0,33 4,67 14,53
27 ASA hidrolisado 1 0,29 2,42 7,63
28 ASA hidrolisado 2,5 0,12 0,45 1,83
29 “ester de fosfato 1 0,17 1,05 4,16

Eficiéncia de colagem das dispersées foi avaliada e compara-
10 ¢Oes das dispersbes foram feitas em uma suspensdo celuldésica aquosa
compreendendo 70% de polpa (80/20 kraft de bétula/pinheiro) e 30% de car-

ga (CaCOsg).
| | Tabela 12
N‘-’ da | Condutividade ‘ Cobb-60
Dispersao mS/cm 0,5 kg/t | 0,75 kg/t 1,0 kg/t -
26 0,4 91 , 84 70
27 0,4 81 69 54
28 0,4 72 48 31
29 0,4 76 49 41
26 - 0,7 : 87 78 75
27 0,7 81 64 54
28 0,7 76 47 31
29 : 07 73 52 37

Como pode ser visto a partir dos resultados apresentados nas
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Tabelas 11 e 12, as Dispersoes N9%. 27, 28 e 29 contendo um tensoativo
resultaram em tamanho de particula menor e mostraram melhor eficiéncia de
colagem do que a dispersdo nao contendo nenhum tensoativo.

_ Exemplo 7

As dispersdes dos Exemplos 6 foram avaliadas em termos de
eficiéncia de colagem quando usando suspensdes celulésicas aquosas
compreendendo polpa Kraft nao-branqueada tendo condutividades variadas.
Os resultados sdo mostrados na Tabela 13. '

Tabela 13
N2 da . Condutividade Cobb-60
Disperséo ~__mS/cm 0,5 kg/t | 0,75 kg/t | 1,0 kg/t
26 0,4 100 72 37
27 0,4 86 42 27
28 0,4 40 28 23
29 0,4 49 28 22
28 - 0,7 44 27 22
26 4,0 97 100 76
27 4,0 89 52 28
28 4,0 _ 44 27 - 23
29 4,0 102 98 76

“Como pode ser visto a partir da Tabela 13, as Dispersdes N¢s.
27, 28 e 29 contendo um tensoativo mostraram melhor eficiéncia de colagem
do que as dispersdes ndo contendo nenhum tensoativo, Dispersao N2 26.
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REIVINDICAGCOES
1. Dispersao aquosa de agente de colagem reativo com celulose
contendo um anidrido acido, um polieletrélito anidnico e um composto orga-
nico contendo nitrogénio que é uma amina ou seu amonio quaternario tendo
um pveso molecular de menos do que 180.
2. Dispersé@o aquosa de agente colagem reativo com celulose

contendo um anidrido acido, um polieletrélito anidnico e um composto orga-

nico contendo nitrogénio que é uma amina ou seu aménio quaternario tendo
um ou mais grupos hidroxila.

3. Método para a preparagdo de uma dispersdo aquosa de a-
gente de colagem reativo com celulose que compreende dispersdao de um
anidrido acido em uma fase aquosa na presenga de um polieletrélito anioni-
co e um composto organico contendo nitrogénio que é uma amina ou seu
amoénio quaternario tendo um péso molecular de menos do que 180.

4. Método para a preparagdo de uma dispersdo aquosa de a-
gente de colagem reativo com celulose que compreende dispersdo de um
anidrido acido em uma fase aquosa na presenga de um polieletrdlito anidni-
co e um composto organico contendo nitrogénio que € uma amina ou seu
aménio quaternario tendo um ou mais grupos hidroxila.

5. Dispersédo aquosa de acordo com qualquer uma das reivindi-

‘cagdes 1 e 2, ou método de acordo com qualquer reivindicagéo 3 ou 4, onde

o composto contendo nitrogénio tem um peso molecular de até 170.

6. Dispersao aquosa de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagoes 1, 2 e 5, ou método de acordo com qualquer uma das relvmdlcagoes
3 a5, onde o composto contendo nitrogénio tem um peso molecular de até
160.

7. Dispersao aquosa de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagles 1, 2, 5 e 6, ou método de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢oes 3 a 6, onde o composto contendo nitrogénio tem um ou mais grupos
hidroxila. . | |

8. Dispersao aquosa de acordo com a reivindicacdo 7 ou méto-

do de acordo com a reivindicagdo 7, onde um ou mais grupos hidroxila estdo
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presentes em uma posi¢cao terminal de um ou mais substituintes do compos-
to contendo nitrogénio. _

9. Dispersao aquosa de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagbes 1, 2 e 5 a 8 ou método de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢des 3 a 8, onde o composto contendo nitrogénio é uma amina.

10. Dispersao aquosa de acordo com quanUer uma das reivin-
dicagdes 1, 2 e 5 a 8, ou método de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 3 a 8, onde o composto contendo nitrogénio é um amdnio quaterna-
rio.

11. Dispersao aquosa de acordo com qualquer uma das reivin-
dicagdes 1, 2 e 5 a 10, ou método de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 3 a 10, onde o composto contendo nitrogénio é dietileno triamina,
trietileno tetramina, hexametileno diamina, dietil amina, dipropil amina, diiso-
propil amina, cicloexilamina, pirrolidina, guanidina, trietanol amina, monoeta-
nol amina, dietanol amina, 2-metoxietil amina, aminoetanol amina, alanina,
lisina, hidréxido de colina, hidréxido de tetrametil aménio ou hidréxido de
tetraetil amoénio.

12. Dispersdao aquosa de acordo com qualquer uma das reivin-
dicagdes 1, 2 e 5 a 11, ou método de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 3 a 11, onde o polieletrdlito aniénico € um material inorganico.

13. Dispersdo aquosa de acordo com a reivindicagdo 12, ou mé-
todo de acordo com a reivindicagao 12, onde o polieletrélito anidénico é um
material silicioso.

14. Dispersao aquosa de acordo com a reivihdicagéo 13, ou mé-
todo de acordo com a reivindicagao 13, onde o polieletrélito anidénico é ben-
tonita.

15. Dispersao aquosa de acordo com a reivindicagao 13, ou mé-
todo de acordo com a reivindicagdo 13, onde o polieletrdlito aniénico com-
preende particulas baseadas em silica.

16) Dispersdo aquosa de acordo com qualquer uma das reivindicac;c”)es 1,2
e 5 a 15, ou método de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 3 a 15,

onde o anidrido acido é anidrido isooctadecenil succinico, anidrido iso-
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octadecil succinico, anidrido n-hexadecenil succinico, anidrido dodecenil
succinico, anidrido decenil succinico, anidrido octenil succinico, anidrido trii-
sobutenil succinico, anidrido 1-octil-2-decenil-succinico ou anidrido 1-hexil-2-
octenil-succinico.

17. Dispersao aquosa de acordo com qualquer uma das reivin-

dicagbes 1, 2 e 5 a 16, ou método de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 3 a 16, onde o anidrido acido esta presente em uma quantidade de a
partir de 0,1 a 30% em peso, com base no peso da dispersao aquosa.
18) Dispersdo aquosa de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1, 2
e 5 a 17, ou método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 3 a 17,
onde o polieletrdlito aniénico esta presente em uma quantidade de a partir
de 0,5 a 10% em peso, com base no peso do anidrido acido.

19. Dispersédo aquosa de acordo com qualguer uma das reivin-
dicagcoes 1,2e5a 18, ou método de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 3 a 18, onde o composto organico contendo nitrogénio esta presente
em uma quantidade de a partir de 0,5 a 10% em peso, com base no peso do
anidrido acido.

20. Dispersao aquosa de acordo com qualquer uma das reivin-
dicagbes 1,2 e 5 a 19, ou método de acordo com qualquer uma das reivindi-
cacgoes 3 a 19, onde a dispersao compreende ainda um tensoativo anionico.

21. Dispersido aquosa de acordo com a reivindicagao 20, ou mé-
todo de acordo com a reivindicacao 20, onde o tensoativo anibnico é anidri-
do &cido hidrolisado.

22. Uso da dispersao aquosa de agente de colagem reativo com
celulose de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a 21 para cola-
gem ou colagem de superficie na produgao de papel.

23. Processo para a produgéo de papel que compreende adi¢ido

de uma dispersao aquosa de agente de colagem reativo com celulose a uma

suspensao celuldsica aquosa e retirada de dgua da suspensdo obtida em
uma grade, ou através da aplicagdo de uma dispersao aquoSa de agente de
colagem reativo com celulose a superficie de uma folha ou trama celulésica,
onde a dispersdo € uma dispersdo aquosa de agente de colagem reativo



com celulose de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a 21.
24. Processo de acordo com a reivindicagao 22, onde a suspen-
séo celulosica aquosa tem uma condutividade de pelo menos 2,0 mS/cm.
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o RESUMO

' Patente de Invengéo: "COLAGEM DE PAPEL".

A presente in'vengéo refere-se a uma dispersao aquosa de a-
gente de colagem reativo com celulose contendo um anidrido acido, um. poli-

eletrélito aniénico e um composto organico contendo nitrogénio que é uma

- amina ou seu amoénio quaternario tendo um peso molecular de menos do
.que 180 e/ou tendo um ou mais grupos hidroxila. A invengao refere-se ainda.

a um método péra a preparagao de urﬁ'a dispersdo aquosa de agente de co-
lagem reativo com celulose que compreende disperSéo‘ de dm anidrido acido
em uma fase aquosa na presenca de. um polieletréiito aniénico e um com-
posto o'rgénico contendo nitrogénio que é uma amiha ou.seu amoénio quater- A
nario-tendo um peso molecular de menos do que 180 e/ou tendo um ou mais
grupos hidroxila. A invengdo refere-se também ao uso da dispersdo équpsa -
de agente de colagem reativo cbm celuiose como um agente \de colagem de .
estoque ou agente de colagem de superficie. na produgéo de papel. A inven-

¢do refere-se ainda a um processo para a produgdo de papel que compre-
' ende adigdo da dispersdo aquosa do agente-de colagem reativo com celulo-

se a uma suspensao celulésica aquosa.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	ABSTRACT

