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DESCRIPCION
Composicién de resina acuosa y uso como aglutinante en productos a base de fibra
Antecedentes de la invencidn
1. Campo de la invencién

La invencién se refiere a productos a base de fibra que comprenden fibras, en particular fibras inorgénicas, y un
aglutinante de resina y para el uso de los productos a base de fibra. La invencién también se refiere a una nueva
composicidn de resina acuosa que comprende una resina en agua para su uso como aglutinante en productos a
base de fibra y un procedimiento para la preparacién de la nueva composicidén de resina acuosa.

2. Descripcion de la técnica relacionada

WO2009081264 describe resinas aglutinantes diluibles en agua para unir fibras inorganicas, tales como productos
de lana mineral. La composicién de resina acuosa comprende una resina diluible con agua que es un producto de
reaccién del compuesto de hidroxilo aromatico y un material aldehido y proteinico.

Existe presién para mejorar las resinas de fenol-formaldehido (PF, por sus siglas en inglés) tradicionales utilizadas como
aglutinantes para materiales de fibra inorganica, tales como lana mineral debido a regulaciones ambientales més estrictas
con respecto a las emisiones de fenol y formaldehido durante la produccién y el uso de los materiales de fibra inorganica.
Ademas, las materias primas para producir una resina de PF se derivan de recursos fésiles, y es deseable introducir
componentes derivados de recursos renovables para la sostenibilidad y por motivos econémicos. En WO2009081264, las
proteinas se han sugerido como dicho recurso renovable para reemplazar parte del fenol-formaldehido. Sin embargo, el
aglutinante de la técnica anterior aln se basa en fenol formaldehido y tiene los inconvenientes relacionados como se
describe, y comprende solo una cantidad relativamente baja de material renovable.

Por lo tanto, sigue existiendo un deseo de proporcionar una composicién de resina acuosa que sea adecuada para
su uso como aglutinante en productos a base de fibra y que no tenga uno o més de los inconvenientes mencionados,
y que, por otro lado, tenga propiedades mecanicas y quimicas aceptables cuando se aplique en un producto a base
de fibra, en particular una buena resistencia en condiciones himedas.

Breve resumen de la invencion

La presente invencién aborda al menos uno de estos problemas al proporcionar una composicién de resina acuosa
que comprende una resina en agua, cuya resina es un producto de reaccién de un polisacarido oxidado y un agente
de reticulacion,

a)cuyo polisacarido oxidado es una celulosa oxidada que comprende entre 3 y 12,2, preferiblemente entre 7,4 y
11,1 mmol de grupos aldehido por gramo de celulosa,

b)cuyo agente de reticulacién comprende dos 0 mas grupos reactivos con los grupos aldehido,

c)en donde los grupos aldehido en la resina en la composicién de resina acuosa estan en forma hidratada o no
hidratada y se convierten al menos parcialmente en hemiacetales inter o intramoleculares,

d)en donde |a resina se dispersa y/o disuelve pero no se gelifica.

Sorprendentemente, se ha descubierto que una resina en la composicién de resina acuosa que esté formada en gran medida
a partir de recursos renovables muestra una buena adhesién al vidrio y el metal y tiene una resistencia al agua
sorprendentemente buena, lo que da como resultado productos a base de fibra con una alta resistencia en hUmedo como
se ilustra en los ejemplos descritos a continuacién. El polisacérido incoloro también se denomina polisacarido-aldehido.

En otro aspecto, la invencién se refiere a un procedimiento para la fabricacién de las composiciones de resina acuosas
segln la invencién y a las composiciones de resina acuosas que pueden obtenerse mediante el procedimiento que
comprende las etapas de

a)proporcionar celulosa oxidada,

b)solubilizar la celulosa oxidada en agua a temperatura elevada,

c)afiadir el reticulante,

d)elevar la temperatura para permitir que la celulosa oxidada y el reticulante reaccionen y formen la resina,
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e)enfriar,
flopcionalmente, afiadir aditivos adicionales,
g)opcionalmente, ajustar el intervalo de pH, si es necesario, hasta un pH final de 7 a 3.

En otro aspecto, la invencidon se refiere al uso de las composiciones de resina acuosas segun la invencién como
adhesivo o aglutinante para fibras, en donde las fibras son preferiblemente fibras inorganicas y se seleccionan mas
preferiblemente del grupo de fibras de piedra, fibras de vidrio, fibras de roca, fibras de escoria y fibras minerales.

Ademés, la invencién se refiere a un procedimiento para la fabricacién de productos a base de fibra que comprenden
fibras y un aglutinante, que comprende las etapas de a) poner en contacto fibras con una composicién de resina
acuosa segun la invencién, b) formar las fibras a un producto de fibra antes o después de la etapa a) de poner en
contacto, seguido de ¢) secar y curar la composicién de resina acuosa para formar un aglutinante.

La invencién también se refiere a los productos a base de fibra unida obtenibles por este procedimiento y su uso en
materiales aislantes, medios de crecimiento hidropénico, filtros, filtros de aire, ldminas o tejas de tejado.

En aun otro aspecto, la invencién también se refiere al uso de las composiciones de resina acuosas como adhesivo
para madera o como aglutinante en materiales a base de fibra de madera, preferiblemente MDF, tableros de fibra
0 en materiales laminados de madera, preferiblemente vigas laminadas o multiplex.

US-3657066 describe un método para la preparacion de un producto a base de fibra en donde las fibras de celulosa
se oxidan con un peryodato de metal alcalino para formar grupos aldehido que después se oxidan adicionalmente
con un clorito de metal alcalino para formar grupos carboxilo y posteriormente se hacen reaccionar en medio acido
con un precursor de resina de melamina-formaldehido para mejorar la unién entre las fibras.

US-3823233 describe un procedimiento para preparar polialdehidos puros mediante oxidacién de polisacaridos,
tales como almidén y celulosa que se utilizan para atrapar urea in vivo, amoniaco y algunas otras sustancias de la
sangre en pacientes con insuficiencia renal o hepética.

US-3099573 describe soluciones acuosas o dispersiones de resinas de polisacarido-aminotriazina oxidadas. Se
describe que los geles de las resinas de polisacarido-aminotriazina se pueden usar como adhesivo, pero en
particular describe una solucién de resina acuosa oxidada de almidén-melamina para su uso en el tratamiento del
papel para impartir una resistencia en himedo mejorada del papel.

Los aglutinantes de aldehido polisacaridos de la técnica anterior descritos son a base de almidén y se utilizan para
la modificacién superficial del papel para el que se requiere un perfil mecanico muy diferente. Los inventores han
descubierto que los aglutinantes a base de almidén oxidado dan como resultado aglutinantes de bajo rendimiento
que no son adecuados para materiales de alto rendimiento como lana mineral y tableros de madera.

EP2615128 no se refiere a una composicién acuosa de aglutinante adhesivo, pero describe una pelicula de sustrato
transparente de fibras de celulosa oxidada y describe la adicién de un compuesto que tiene un grupo funcional reactivo,
tal como un grupo amino a un liquido de dispersién que contiene las fibras de celulosa para reaccionar con un grupo
hidroxilo, grupo carboxilo o grupo aldehido para proporcionar un recubrimiento sobre las fibras de celulosa.

US-2758111 no se refiere a una composicién acuosa de aglutinante adhesivo, sino que describe un nuevo producto
de oxicelulosa sélido que contiene grupos aldehido en la posicién 6 y un procedimiento de preparacién que
comprende poner en contacto la celulosa sélida con una solucién de cromato de terc-butilo y acido acético. Se ha
descrito que los grupos aldehido pueden reaccionar, p. €j., con grupos amino para recubrimientos y acabados de
superficies.

CN106928375 no se refiere a una composiciéon acuosa de aglutinante adhesivo, sino que describe un método para
preparar un hidrogel mediante nanocelulosa de dialdehido oxidante mediante peryodato en etilenglicol que
reacciona con quitosano como reticulante en solucién de acido acético para convertirlo en un hidrogel que se utiliza
en aplicaciones médicas, tales como para sistemas de suministro de farmacos.

WO 2009/080696 describe una composicién de aglutinante adhesivo acuosa que comprende una mezcla de
celulosa y un reticulante de celulosa y materiales compuestos de lana mineral utilizando estas composiciones como
aglutinante de fibra. La hidroxipropilmetilcelulosa y la carboxmetilcelulosa se denominan polisacaridos. La oxidacién
de polisacaridos en perdxido/alcali se describe para despolimerizar el polisacérido.
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Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 presenta La Figura 1 presenta una imagen fotogréafica en microscopio electrénico de barrido o SEM
(con un aumento de x3000) de una zona de unién de fibra a fibra en un filtro de fibra de vidrio que comprende un
aglutinante de resina de celulosa-melamina oxidada curada.

Descripcion detallada de la invencién

La composicién de resina acuosa segln la invencién comprende una resina en agua, cuya resina es un producto
de reaccidén de un polisacarido oxidado y un agente de reticulacién, cuyo polisacarido oxidado es una celulosa
oxidada que comprende grupos aldehido, cuyo agente de reticulacién comprende dos 0 mas grupos reactivos con
los grupos aldehido, en donde los grupos aldehido en la resina en la composicién de resina acuosa estan en forma
hidratada o no hidratada y estan al menos parcialmente convertidos a hemiacetales inter o intramoleculares y en
donde la resina se dispersa y/o disuelve pero no se gelifica. Preferiblemente, la celulosa oxidada comprende
aldehidos C2 y C3. Los grupos aldehido introducidos en la celulosa provocan la solubilidad del polimero en agua
mediante la destruccién de la red de enlace de hidrégeno y las regiones cristalinas de la celulosa.

Es bien conocido por el experto en la técnica lo que se gelifica y lo que no se gelifica. Un gel comprende una red de resina
reticulada que se extiende por todo el volumen del gel y como resultado un gel no puede fluir, mientras que una composicidén
adhesiva no gelificada no tiene una red de resina reticulada a lo largo del volumen del gel y puede fluir sin romper la red
reticulada. El punto de gelificacién también puede definirse en términos de una prueba reométrica oscilatoria para determinar
el médulo de almacenamiento G' (contribucion elastica, es decir, la “parte sélida”) y el médulo de pérdida G" (contribucién
viscosa o la “parte fluida”), en donde en caso de que G'>G' el estado del material sea “liquido” y en caso de que G>G" el
estado del material sea un “gel’, y G'=G" es el “punto de gelificaciéon”’, es decir, la transicién entre los dos estados.

El agente de reticulacién se elige preferiblemente del grupo del sorbitol, glicerol, &cido galico, parametoxi fenol, clorhidrato
de hidroxilamina, poliisocianatos o poliaminas. El sorbitol y el glicerol tienen la ventaja de que se derivan de fuentes
renovables. En vista de la resistencia al agua y la no toxicidad, el agente de reticulacién es preferiblemente una poliamina
que comprende dos 0 mas grupos amina primarios, mas preferiblemente seleccionados del grupo de urea, melamina y
diciandiamida. La diciandiamida es una poliamina porque existe en una forma tautomérica que comprende 2 grupos
amina primarios. En vista de la reduccién de un riesgo de gelificacién, el agente de reticulacién es preferiblemente una
molécula relativamente pequefia, por lo que preferiblemente tiene un peso molecular por debajo de 1000, preferiblemente
por debajo de 700 y mas preferiblemente por debajo de 500 g/mol. A un peso molecular relativamente bajo del agente
de reticulacién, el peso molecular de la celulosa oxidada puede ser mayor y la concentracién de la resina en la
composicién adhesiva puede ser mayor sin demasiado riesgo de gelificacién y estabilidad de almacenamiento reducida.

Ademas, se prefiere seleccionar reticulantes que no reaccionen sustancialmente con los grupos aldehido a
temperaturas preferiblemente por debajo de 50 °C 0 40 °C para evitar la reticulacién prematura y la formacién de gel.

Aunque la reticulaciéon en parte también se produce sin agente de reticulacién por formacién de hemiacetal inter o
intramolecular, se encontré que la adicién de un agente de reticulacién era particularmente importante para obtener una
alta resistencia en humedo y una estabilidad térmica. Se encontré que la resistencia en himedo del aglutinante de
celulosa oxidado curado sin un agente de reticulacién era solo de 0,11 MPa en comparacién con 3,78 MPa del aglutinante
de celulosa oxidado curado con un agente de reticulacién (véanse Ejemplos). La estabilidad térmica se determind
mediante un escaneo de analisis termogravimétrico entre 50 °C y 400 °C con una velocidad de calentamiento de
10 °C/min en crisoles de aluminio en atmésfera de nitrégeno. Comparando un aglutinante con celulosa oxidada con y sin
reticulantes mostré un aumento significativo en la masa residual. La masa residual después de este calentamiento hasta
400 °C es al menos 50 % en peso, preferiblemente al menos 55 % en peso y mas preferiblemente al menos 60 % en
peso y cuando se calienta hasta 300 °C preferiblemente es de al menos 70 % en peso.

En vista de evitar la gelificacién y la mala estabilidad de almacenamiento, en particular a bajas temperaturas de
almacenamiento, la composicién de resina acuosa tiene preferiblemente un contenido de sélidos de resina del 1 al
25 % en peso, definido como el peso de sélidos secos con respecto al peso total de los sélidos de resina secos y el
agua, preferiblemente del 2 al 20 % en peso y més preferiblemente del 2 al 15 % en peso. Preferiblemente, el
contenido es del 3 % en peso al 10 % en peso y preferiblemente del 4 al 6 % en peso, para conseguir una buena
fluidez y humectacién de las fibras en la fabricacién de productos a base de fibra.

En vista del uso en la fabricacidén de productos a base de fibra, la composicién de resina acuosa tiene una viscosidad
de 4,5 a 10 mPa*s a un contenido de sélidos del 5 % en peso al 8 % en peso (medido a 20 °C en un reémetro Anton
Paar en modo de rotacion a 200 s™'). En caso de que una composicion de resina acuosa tenga un contenido de
resina fuera del 5-8 % en peso de intervalo requerido para la medicién de viscosidad, el contenido de agua en la
composicidn de resina acuosa se ajusta mediante dilucién o evaporacidén de agua hasta un contenido de sélidos en
el intervalo del 5 % en peso al 8 % en peso del intervalo de contenido de sélidos requerido para la medicién.

En la composicidn de resina acuosa, la cantidad de agente de reticulacién se elige preferiblemente de tal manera que la
relacién molar entre grupos aldehido en la celulosa oxidada y los grupos de reticulacion en el agente de reticulacion varia
de 10 a 0,1, preferiblemente entre 8 y 0,4, mas preferiblemente entre 7 y 0,7, incluso més preferiblemente entre 5y 1 0
entre 4 y 1,2. En caso de que el reticulante sea melamina, la relacion es preferiblemente superior a 1, mas preferiblemente
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superior a 1,2 o incluso superior a 1,5, en caso de que el reticulante sea urea, la relacién es preferiblemente superior a
0,5, preferiblemente superior a 1, més preferiblemente superior a 1,2 y en caso de que el reticulante sea diciandiamida,
la relacion es preferiblemente superior a 0,5, mas preferiblemente superior a 0,7 o incluso superior a 1,0.

Se observa aqui que el nimero de grupos aldehido y el nimero de grupos de reticulacién se refieren al nUmero original
de grupos reactivos antes de la reaccién. Por lo tanto, en la resina de agente de reticulacién de celulosa oxidada, el
namero de grupos aldehido incluye, por lo tanto, aldehidos, aldehidos hidratados, aldehidos que se convierten por
reaccién con grupos hidroxi a grupos hemiacetal o hemialdal (anillos de 7 miembros) y los aldehidos reaccionados
con grupos reticulantes. Se prefiere un exceso de grupos aldehidos sobre los grupos de reticulacién (relacién superior
a 1) en vista de evitar la gelificacién y se cree que este exceso no es muy perjudicial para las propiedades porque la
resina en la composicién de resina y durante el curado también forma enlaces hemiacetales intra e intermoleculares.

Se prefiere que la composicién de resina acuosa tenga un pH final de 7 a 3, preferiblemente de 5 a 3, més preferiblemente
de 4,5 a 3, en la etapa cuando se utiliza, cuando se aplica y se cura. Se cree que esto cataliza la reaccién de reticulacion y
la formacidén de enlaces hemiacetal intra e intermoleculares. La celulosa de dialdehido es estable a pH acido. A pH
demasiado bajo, ciertamente cuando es inferior a 2, se producira la hidrélisis y se producira entre 2 y 3 la gelatinizacién. A
pH bésico y ciertamente a valores por encima de 8 0 9, la celulosa de dialdehido se hidrolizara y degradaré (escisidn de las
cadenas y degradacion en el compuesto con enlaces C=C) y la resina tendrd menos enlaces hemiacetal en la estructura.

La composicién de resina acuosa puede comprender ademas uno o méas de los componentes seleccionados del grupo
de compuestos de organosilano, agentes hidréfobos, agentes antimicrobianos, retardantes de la llama. Con la méxima
preferencia, en vista de lograr una buena adhesién a las fibras inorganicas, la composicién de resina acuosa
comprende al menos un compuesto de organosilano, preferiblemente un compuesto amino-alcoxisilano, que se
adhiere bien a las fibras inorganicas y al aglutinante a medida que el grupo amino puede reaccionar con los grupos
aldehido de la resina aglutinante. Los agentes hidréfobos funcionan para hacer que el producto de fibra final sea
repelente al agua y menos sensible al agua. Los aditivos adecuados para este propésito son emulsiones de cera. Los
retardantes de la llama son deseables, por ejemplo, en aplicaciones de aislamiento térmico de productos a base de
fibra.

La composicién de resina acuosa segun la invencién se caracteriza por una resistencia a la traccién en himedo de al menos
1 MPa, preferiblemente al menos 2, 3, o incluso al menos 3,5 MPa en un ensayo de aglutinante de fibra de vidrio. En este
ensayo, la resistencia en himedo se determina mediante ensayo de resistencia a la traccién una muestra individual en una
maquina Zwick Roell Z20 directamente después de haberla sumergido en agua caliente a 80 °C durante 3 minutos, cuya
muestra individual es una muestra en forma de hueso de perro de 8x1 cm cortada de un filtro de fibra de vidrio (filtros MN
85/70 BF, Macherey-Nagel, Alemania) que se ha empapado con la composicién acuosa durante 5 minutos y, después de
filtrar al vacio el exceso de composicidén acuosa, se ha curado en un horno entre 170 °C y 200 °C hasta el curado completo.

La composiciéon de resina acuosa segun la invencién se caracteriza ademas por tener una alta estabilidad de
almacenamiento, definida como estabilidad de la viscosidad caracterizada por tener una viscosidad entre 4,5 y
10 mPa*s y sustancialmente ninguna sedimentacién durante un periodo de preferiblemente méas de 1,
preferiblemente mas de 2 o incluso méas de 4 semanas (a una temperatura entre 4 y 21 °C).

La composicién de resina acuosa segun la invencién se caracteriza ademas porque no tiene sustancialmente emisiones
de volatiles peligrosos antes, durante o después del curado, especialmente sustancialmente sin formaldehido o emisién
de fenol como en las resinas de PF del estado de la técnica. Las emisiones durante el curado (compuestos volétiles) se
estudiaron con cromatografia de gas/espectroscopia de masas y no hubo formacién/emisiéon de formaldehido incluso
durante el curado a temperaturas muy altas entre 170 °C y 200 °C. El hecho de que la resina aglutinante se basa en
recursos renovables es especialmente importante y ventajoso para el uso en el crecimiento hidropénico de vegetales.

La invencion también se refiere a un procedimiento para la preparacién de la composicion de resina acuosa segun la
invencién que comprende las etapas a) que proporcionan celulosa oxidada, b) solubilizar la celulosa oxidada en agua
a temperatura elevada, c) afiadir el reticulante, d) elevar la temperatura para permitir que la celulosa oxidada y el
reticulante reaccionen y formen la resina, e) enfriamiento, f) opcionalmente afiadiendo aditivos adicionales, g)
opcionalmente, ajustando el intervalo de pH, si es necesario, a un pH final de 7 a 3.

La primera etapa a) en el procedimiento es proporcionar celulosa oxidada. La celulosa oxidada esta disponible
comercialmente pero puede prepararse adecuadamente mediante un procedimiento que comprende las etapas de 1)
proporcionar celulosa, 2) poner en contacto la celulosa con una solucibn de peryodato para oxidar la celulosa,
preferiblemente a una temperatura de 20 a 45 °C, preferiblemente a un pH entre 3 y 7, preferiblemente durante un tiempo
de al menos 20 horas, preferiblemente en la oscuridad y 3) lavado con agua. La oxidacién de la celulosa introduce el grupo
aldehido y la propiedad de la solubilidad de la celulosa en agua caliente. Se ha descubierto que un aglutinante reticulado a
base de celulosa oxidada tiene una buena resistencia al agua y resistencia en comparacién con el aglutinante reticulado a
base de almidén oxidado.

Preferiblemente, la celulosa oxidada comprende aldehidos C2 y C3, mas preferiblemente los grupos aldehido en la
celulosa oxidada son sustancialmente solo grupos aldehido C3 y C4, en donde sustancialmente significa que
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preferiblemente 70, 80 o incluso 90 % en moles de los grupos aldehido son grupos aldehido C3 o C4. La ventaja del
método de oxidacién de peryodato mencionado anteriormente es que resulta en una introduccién regioselectiva de
celulosa oxidada de aldehido C2 y C3. El peso molecular de la celulosa solo se reduce ligeramente, pero esto se debe
a reacciones secundarias y ni es previsto ni significativa. Esto es una ventaja sobre, por ejemplo, el tratamiento con
H202 que introducira todos los tipos de grupos oxidados que incluyen grupos ceto, aldehidos C2 y C3 y grupos
carboxilo en C6, de manera completamente aleatoria, y en un grado relativamente bajo. Mediante el tratamiento con
H202 en élcali, el polisacarido se despolimeriza mediante eliminacién beta-alcoxi-alfa, lo que no es preferido.

Preferiblemente, la celulosa oxidada proporcionada en la etapa a) comprende entre 3 y 12,2 mmol de grupos aldehido por
gramo de celulosa. Sin embargo, el limite superior puede ser inferior al nimero méaximo de 12,2 grupos aldehido porque la
oxidacién demasiado fuerte o excesiva también puede disminuir el peso molecular. Se prefiere que al menos el 80 % en
peso de la celulosa oxidada tenga un peso molecular Mw entre 1000 y 100.000 g/mol. Por lo tanto, mas tipicamente la
celulosa oxidada proporcionada en la etapa a) comprende entre 7,4 y 11,1 mmol de grupos aldehido por gramo de celulosa.
Los grupos aldehido (incluidos los presentes en otras formas) pueden cuantificarse por medio de titulacién, por ejemplo,
como se ha publicado en Cellulose (2017), 24: 2753-2766. Se prefiere un alto grado de oxidacién, en otras palabras, un gran
numero de grupos aldehido por gramo de celulosa, en vista de la solubilizacién mas facil y la reticulacién més densa.

Ademés, la celulosa oxidada proporcionada en la etapa a) del procedimiento para la preparacién de la composicién
de resina acuosa, preferiblemente muestra 2 picos en una medicién de GPC en donde un primer pico corresponde
a una primera parte que tiene un peso molecular promedio en peso Mw de 107-10° Da y un segundo pico
corresponde a una segunda parte que tiene un peso molecular promedio en peso Mw de 10%-10% Da, en donde la
primera parte es aproximadamente el 1-20, preferiblemente el 1-15, més preferiblemente el 1-8 % en peso del total
de la primera y segunda parte. El anélisis de peso molecular se realiza con una cromatografia de permeacién en
gel (GPC) acoplada con analizadores de dispersién de luz (LS) e indice de refraccidon (RI). Los dos picos de GPC
se obtienen con la dispersion de luz, midiendo la intensidad de dispersién del radio de giro de la molécula. En
cambio, la concentracién se calcula con el analizador del indice de refraccion, que permite determinar la
concentracion de las particulas detectadas. El porcentaje de la primera y segunda parte se basa en el area de pico
de la curva GPC/RI.

En una siguiente etapa b) la celulosa oxidada se solubiliza en agua a temperatura elevada, preferiblemente en una
cantidad entre 5 y 30, méas preferiblemente 10-25 e incluso mas preferiblemente aproximadamente 15 ml de agua
por gramo de celulosa oxidada seca, y preferiblemente a una temperatura entre 80 y 105 °C, més preferiblemente
entre 90 y 103 °C, incluso mas preferiblemente entre 95 y 103 °C. La cantidad se elige lo suficientemente alta para
conseguir una solucién concentrada sin necesidad de aumentar la concentracién posteriormente, o en menor
medida, y, por otro lado, lo suficientemente baja para disolver méas facilmente la celulosa oxidada. La temperatura
se elige lo suficientemente alta para disolver méas facilmente la celulosa oxidada, pero no demasiado alta para evitar
la hidrélisis. Para evitar la hidrélisis, la etapa de solubilizacién b) se realiza preferiblemente a pH neutro y
preferiblemente no se afiade ningln acido o base por encima del pH neutro. Se requiere que en la composicidén de
resina acuosa, la resina esté dispersa y/o disuelta pero no gelificada. Preferiblemente, la celulosa esté disuelta,
pero también puede estar dispersa hasta cierto punto. En cualquier caso no debe gelificarse.

La solubilidad de la celulosa oxidada aumenta con el grado de oxidacién. Por lo tanto, especialmente en caso de
menor nivel de oxidacién de celulosa, se utilizan concentraciones de celulosa oxidada mas bajas en vista de la facilidad
de solubilizacién. Sin embargo, en vista de una concentracién de resina deseada para una aplicacién prevista, puede
afladirse agua para diluir o eliminar después de la solubilizacién para ajustar la concentracidén de celulosa oxidada al
intervalo deseado. En vista del uso como aglutinante para fibras, en particular aplicacién de lana de fibra mineral, se
prefiere que la cantidad de celulosa oxidada se elija de tal manera que la cantidad resultante de celulosa oxidada en
la composicién acuosa esté entre el 1y el 10, preferiblemente entre el 3 y el 8 % en peso (peso de celulosa oxidado
en seco con respecto al peso de la composicién acuosa) como se describe en mayor detalle a continuacién.

En la etapa c) el agente de reticulacién se afiade a la celulosa oxidada solubilizada, preferiblemente en una cantidad que
da como resultado una relacién molar entre grupos aldehido en la celulosa oxidada y los grupos de reticulacion en el
agente de reticulacién entre 10y 0,1, preferiblemente entre 7y 0,7 y més preferiblemente entre 5y 1. Puede ser necesario
realizar etapas separadas para solubilizar el agente de reticulaciéon en la solucién de celulosa oxidada o por separado
antes de afiadirlo a la composicién. Por ejemplo, cuando se utiliza melamina como agente de reticulacién, es preferible
aumentar primero el pH hasta el intervalo alcalino, normalmente 7 - 8,5, para disolver la melamina antes de aumentar la
temperatura para que reaccionen los componentes. La adicién del agente de reticulacién se realiza preferiblemente a
una temperatura suficientemente baja para evitar la reticulacién prematura durante la adicidn del reticulante. Por lo tanto,
si la temperatura en la etapa b) es demasiado alta, el procedimiento comprende una etapa de enfriamiento antes de la
etapa c), preferiblemente para enfriar a una temperatura por debajo de 50, 40 o incluso de 30 °C.

En la etapa d) la celulosa oxidada y el reticulante se dejan reaccionar y forman la resina, preferiblemente a una temperatura
de 40 °C a 90 °C, preferiblemente de 50 °C a 80 °C. Esto requiere tipicamente una etapa de calentamiento para elevar la
temperatura de la solucién acuosa obtenida de la etapa c). Se prefiere que el pH esté entre 2 y 5, preferiblemente entre 3y
4,5 y mas preferiblemente entre 3,5y 4 porque se encontrd que un pH bajo por debajo de 5, preferiblemente 4,5 promueve
la formacidn de hemiacetal, pero el pH no deberia ser demasiado bajo para evitar la gelificacién.
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Después de alcanzar la conversidn deseada, la composicidén se enfria (etapa e) y la reaccidn se detiene. Preferiblemente,
en el procedimiento el agente de reticulacién es una poliamina y etapa de reaccién d) de la celulosa oxidada y el
reticulante de poliamina se lleva a cabo hasta que sustancialmente todos los grupos amino primarios han reaccionado,
segln lo determinado por el andlisis de espectroscopia FT-IR, y después la composicién se enfria. El anélisis de
espectroscopia FT-IR también puede utilizarse de forma similar en caso de que se utilicen otros agentes reticulantes para
determinar el punto donde se ha alcanzado la conversiéon deseada en la etapa de reaccion d). Alternativamente, en el
procedimiento la etapa de reaccién d) de la celulosa oxidada y el agente de reticulacién se llevan a cabo hasta que la
viscosidad alcanza un valor establecido, preferiblemente entre 4,5 y 10 mPa*s y después la composicién se enfria.

En la etapa de reaccion anterior d) debe evitarse la gelificacidn, ya que una composicién de resina acuosa gelificada
no puede utilizarse en la fabricacién de materiales a base de fibra, ya que no humedece las fibras, obstruye las
aberturas entre las fibras, lo que da lugar a una unién deficiente, una resistencia deficiente y una permeabilidad
reducida del producto de fibra. Una composicién gelificada puede ser resolubilizada mediante la adicién de agua,
pero eso no es deseable. Por lo tanto, la reaccién se detiene antes de que se produzca la gelificacién.

Opcionalmente, se pueden afiadir aditivos adicionales y mezclar en la composicién acuosa como se ha descrito
anteriormente en cualquier etapa del procedimiento, pero preferiblemente después de la etapa de reaccion d) y més
preferiblemente directamente después de la etapa d) y antes de la etapa de enfriamiento e). Preferiblemente, si es necesario,
por lo que el pH de la composicién acuosa obtenida en la etapa d) esta por encima de pH =7, el pH se ajusta a un intervalo
acido hasta un pH final de 7 a 3, preferiblemente de 5 a 4 porque el curado de la composicién acuosa favorece el pH &cido.

Preferiblemente, el contenido de agua se ajusta (si es necesario) para evitar la gelificacién durante el
almacenamiento a una concentracién de resina entre el 1 y el 25, preferiblemente entre el 2 y el 20, mas
preferiblemente entre el 3 y el 15 e incluso méas preferiblemente entre el 3 y el 10 % en peso (sdlidos de resina
secos al peso total de la composicién acuosa). En caso de que se desee una baja concentracién de resina para la
aplicacién prevista, es ventajoso en vista del coste de transporte elegir una alta concentracién, pero aun
preferiblemente en el intervalo anterior, y diluir con agua poco antes de su uso a la concentracién deseada para su
uso.

La invencién también se refiere a una composicion de resina acuosa obtenible mediante el procedimiento descrito
en la presente memoria. La invenciéon también se refiere al uso de la composicién de resina acuosa como
aglutinante para fibras y a un procedimiento para la fabricacién de productos a base de fibra que comprenden fibras
y un aglutinante que comprende las etapas de

a)poner en contacto fibras con una composicién de resina acuosa de la invencién, por ejemplo, mediante remojo o
pulverizacién

b)formar las fibras a un producto de fibra antes o después de la etapa a) de poner en contacto, por ejemplo, una
capa de fibra tejida, no tejida, de punto o alineada en paralelo, preferiblemente a una capa de lana de fibra no tejida
que tiene, de forma tipica, una densidad inferior a 500, 400 o incluso 300 kg/m?, a continuacién

c)secar y curar la composicién de resina acuosa para formar el aglutinante, preferiblemente a temperaturas
superiores a 50, pero més preferiblemente superiores a 70, 100, 150 o incluso superiores a 170 °C y de forma tipica
hasta aproximadamente 200 °C.

En el procedimiento anterior, se prefiere que el contenido de resina en la composicién acuosa en contacto con la
etapa a) sea del 1 al 10 % en peso, preferiblemente del 3 al 8 % en peso y tipicamente del 4 al 6 % en peso de
sélidos de resina secos en la composiciéon acuosa y la viscosidad es preferiblemente entre 4,5 y 10 mPa*s. Se ha
descubierto que esto da como resultado (1) una pulverizaciéon extremadamente fina con goticulas que dan una
buena distribucién adhesiva, (2) precisa e incluso dosificacién del contenido adhesivo (concentracién) sobre las
fibras minerales, (3) posibilidad de enfriar eficazmente fibras minerales, p. ej., directamente después del
procedimiento de hilado por fusioén de las fibras y (4) buen flujo a las uniones transversales, dando como resultado
una buena unién a pequefias cantidades de aglutinante; es decir, una alta eficiencia de unién.

La invencién también se refiere a un producto a base de fibra que puede obtenerse mediante un procedimiento segln la
invencién que comprende fibras y resina curada segun la invencidn como aglutinante, en donde las fibras son
preferiblemente fibras inorgénicas y se seleccionan mas preferiblemente del grupo de fibras de piedra, fibras de vidrio,
fibras de roca, fibras de escoria y fibras minerales. La cantidad de resina aglutinante curada en el producto a base de
fibra puede variar entre intervalos amplios dependiendo del uso final particular del producto, pero normalmente esta entre
el 1y el20 % en peso, preferiblemente entre el 2 y el 15 % en peso, mas preferiblemente entre el 3y el 10 % en peso, y
con la méxima preferencia entre el 4 y el 6 % en peso (% en peso de peso de resina sélida seca con respecto al total de
las fibras y la resina).

Un producto preferido a base de fibra segun la invencién es una capa de lana de fibra no tejida con una densidad
inferior a 500, 400 o incluso 300 kg/m® que se estabiliza con entre un 3 y un 10 % en peso de la resina curada
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segln la invencién (% en peso de resina sélida seca en relacion con el total de las fibras y la resina). La baja
densidad de la capa de lana de fibra no tejida proporciona propiedades de aislamiento muy buenas, pero, por otro
lado, implica una baja resistencia y estabilidad de la forma. La resina de la invencién proporciona una resistencia y
estabilidad de forma mejoradas, al tiempo que conserva buenas propiedades de aislamiento.

Se ha descubierto que la composicion de resina acuosa de la invencién proporciona resistencia a los productos a base
de fibra de una manera muy eficiente, es decir, a bajas cantidades de resina aglutinante, porque la composicién de
resina acuosay la propia resina tienen buenas propiedades humectantes sobre las fibras inorganicas y la composicidn
de resina acuosa se adhieren principalmente en puntos de unién donde las fibras se tocan entre siy después de curar
la resina reticulada une estas fibras juntas, lo que proporciona el refuerzo mecanico del material. Ademés, la
resistencia quimica, fisica y térmica de la composicidén aglutinante mejora la resistencia del producto global.

Una realizacién preferida es un producto a base de fibra basado en una capa de fibra no tejida, preferiblemente
una lana, tal como lana mineral, lana de roca o lana de escoria, etc. Las fibras de la presente memoria tienen
tipicamente un didmetro de seccién transversal promedio inferior a 100 micrometros y estos productos a base de
fibra, después del curado, contienen preferiblemente entre 1 y 20 % en peso, preferiblemente entre 2 y 15 % en
peso, mas preferiblemente entre 3y 10 % en peso y con la méaxima preferencia entre 4 y 6 % en peso de aglutinante
curado. Estos productos a base de fibra tienen preferiblemente una densidad inferior a 500, preferiblemente inferior
a 400, mas preferiblemente inferior a 300 kg/m3. El aglutinante proporciona resiliencia y resistencia al producto de
lana mineral y mantiene la baja densidad durante mas tiempo durante el uso.

La invencién también se refiere al uso de los productos a base de fibra de la invenciéon en materiales aislantes,
medios de crecimiento hidropénico, filtros, filtros de aire, laminas o tejas de tejado.

En una alternativa, la invencién se refiere al uso de la composicidén de resina acuosa de la invencién como adhesivo
para madera o como aglutinante en materiales a base de fibra de madera, preferiblemente MDF, tableros de fibra
0 en materiales laminados de madera, preferiblemente vigas laminados o mdltiplex.

Con referencia a la Figura 1, se muestra una imagen en SEM (a un aumento de X3000) de una fibra a un &rea de
uniéon de fibra en un filtro de fibra de vidrio fabricado con un aglutinante curado que comprende celulosa oxidada y
reticulante de poliamina, como se mencioné en el Ejemplo 4. La figura muestra las fibras del filtro de fibra de vidrio
como varillas de color blanco y el aglutinante/adhesivo curado como materia opaca verdoso. El aglutinante/adhesivo
curado esta presente en la unién de las fibras, se adhiere asi a las fibras, que dan resistencia al producto.

Por lo tanto, la invencién se ha descrito haciendo referencia a ciertas realizaciones analizadas anteriormente. Se
reconocerd que estas realizaciones son susceptibles de diversas modificaciones y formas alternativas bien
conocidas por los expertos en la técnica.

Ejemplos
Ejemplo 1: Celulosa oxidada — resina de urea

La celulosa se oxidé a través de iones peryodato: Se suspendieron 20 g de celulosa en 1 litro de agua y, a continuacion, se
afiadié una solucién de metaperyodato de sodio a la suspension, en una relacién de 1,25 en moles entre el metaperyodato
de sodio y la unidad de hidroglucosa (AGU) de celulosa. La temperatura se establecié ligeramente por encima de la
temperatura ambiente, entre 28 °C y 35 °C, y la reaccién se llevé a cabo en la oscuridad durante un tiempo minimo de 20
horas, en consecuencia a la cantidad del grado de oxidacion solicitado. Al final de la reaccién, el producto se lava con varios
litros de agua y el oxidante sin reaccionar se retiré por lavado. El grado de oxidacién puede variar, en estas condiciones,
entre 7 y 11 mmol/g, especialmente entre el 57 % y el 89 %. El producto se recogié y se almacend a 4 °C sin secado.

Se disolvieron 70 g de celulosa oxidada humeda con un contenido de sélidos de 16 % en peso en 200 ml de agua
durante al menos 1 hora a alta temperatura (100 °C) hasta la disolucién completa y se concentrd hasta el contenido
de sélidos deseado: el grado de oxidacién en este ejemplo fue una cantidad de aldehido de 8,7 mmol de aldehido/g
de celulosa oxidada, T fue 100 °C, tiempo de 1,5 h, el contenido de sélidos fue 5 % en peso de la composicién total.

La solucidn se enfrié a 50 °C bajo mezcla y se afladieron 5 g de urea, para lograr una relacién molar de grupos
aldehido con respecto a urea de 1,17. La relacidén en moles entre grupos aldehido en la celulosa oxidada y los
grupos de reticulaciéon en el agente de reticulacién es de 0,59. El pH se llevé al intervalo acido a un pH entre 4 y
3,5 con acido acético y la temperatura se elevé hasta al menos 70 °C. El pH se mantuvo acido con acido acético
durante la reaccién. Al final de la reaccién, la solucién se enfrié y el pH se ajustd al valor deseado entre pH 4,5-3,5.
El tiempo de reaccidén fue de 7 h. El resultado es una solucién viscosa amarillenta.

Ejemplo 2: Celulosa oxidada — resina de melamina

La celulosa se oxidé mediante un ion peryodato como se describe en el Ejemplo 1. El anélisis mostré que la celulosa
se oxidd a un grado de oxidacién de 9,4 mmol/g y el peso molecular del GPC de la fraccidn principal de material
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oxidado fue de aproximadamente 10 kDa. Se disolvieron 42,5 g de celulosa oxidada humeda con un contenido de
sélidos de 16 % en 100 ml de agua durante 1,5 horas a 100 °C hasta la disolucién completa y se concentrd hasta
el contenido de sélidos deseado de 5 % en peso.

La solucién se enfrid a 50 °C en mezcla y el pH se llevé al intervalo basico con una solucién de hidréxido de sodio
a pH =8-8,5. Se afladieron 1,5 g de melamina en una cantidad para llevar la relacién molar entre los grupos aldehido
y la melamina a 5,3 y la solucién se mezclé durante 1 hora en total en el pH bésico para disolver completamente la
melamina. La relacién en moles entre grupos aldehido en la celulosa oxidada y los grupos de reticulacién en el
agente de reticulacién es de 1,79. Después, el pH se llevé de nuevo en un intervalo acido a pH = 4,5. A continuacion,
la temperatura se elevd hasta al menos 60 °C. Al final de la reaccion, después de un tiempo de reaccién de 3 horas,
la solucién se enfrié y el pH se ajustd al valor final deseado de pH = 5. El resultado es una solucién viscosa blanca.

Ejemplo 2a: Celulosa oxidada - resina de melamina y promotor de la adhesién

A la solucidn del ejemplo 2, se afiadié un promotor de adhesién de organosilano (3-aminopropil)-tri-etoxi silano (OS) en
una cantidad de 0,25 % en peso basado en el peso sélido de resina usando una solucién de 15 % (p/v) de OS en agua.

Ejemplo 3: Celulosa oxidada - resina de diciandiamida

La celulosa se oxidé mediante un ion peryodato como se describe en el Ejemplo 1. El anélisis muestra que mas del 50 %
de la celulosa se oxid6 y se produjo la formacién de la estructura hemiacetal después de la oxidacién. Se disolvieron 37,5 g
de celulosa oxidada humeda con un contenido de sélidos de 16 % en 100 ml de agua durante 1,5h a 100 °C hasta la
disolucién completa y se concentré hasta el contenido de sélidos deseado. En este punto, el grado de oxidacidn fue de
8,7 mmol/g y el contenido de sélidos fue de 4,5 % en peso. La solucién se calent6 hasta al menos 40-50 °C bajo mezclado.

Se afiadieron 2 g de diciandiamida para lograr una relacién molar de grupos aldehidos: diciandiamida de 2,2 y el
pH se llevé al intervalo acido (pH = 3,5). La relacién en moles entre grupos aldehido en la celulosa oxidada y los
grupos de reticulacién en el agente de reticulacién es de 1,1. La temperatura se elevd a 60 °C y después de 30
minutos a 70 °C. El tiempo de reaccidén fue de 2 h. Al final de la reaccidn, la solucién se enfri6 a temperatura
ambiente y el pH se ajusté al valor deseado de pH 4. El resultado es una solucién viscosa blanquecina.

Ejemplo comparativo A y B:

En el Ejemplo comparativo A, no se utilizé ningln aglutinante. En el Ejemplo comparativo B, se repitid el Ejemplo
2, salvo que no se afiadié ningln agente de reticulacion, por lo que el aglutinante era Unicamente celulosa oxidada
hidratada y/o parcialmente convertida en enlaces hemi-acetales inter e intramoleculares.

Ejemplo comparativo 1: almidén oxidado — resina de urea

El almidén se oxidd a través de ion peryodato. El almiddn se suspendié en agua y después se afiadid una solucién de
metaperyodato de sodio a la suspensién, en una relacién de 1:1 en moles entre el metaperyodato de sodio y la AGU de
almidén. La temperatura se establecié ligeramente por encima de la temperatura ambiente, entre 28 °C y 35 °C y la reaccién
se llevd a cabo en la oscuridad durante 24 horas para lograr el grado establecido de oxidacién. Al final de la reaccién, el
producto se lava con varios litros de agua y se lava el oxidante sin reaccionar. El producto se recogid y se almacend a 4 °C
sin secado. Se disolvieron 15,7 g de almidén oxidado hiimedo con un contenido de sélidos de 28,6 % en peso en 30 ml de
agua durante al menos 30 mina T =60 °C hasta la disolucién completa. El grado de oxidacién fue de 8,6 mmol de aldehido/g.

Se afiadié una solucién de 1,16 g de urea en 30 ml con una concentracién de 0,65 mol/litro y se llevé el pH al intervalo
acido con 4cido acético desde pH = 7 hasta un pH de 4. La temperatura se elevd hasta al menos 70 °C. El pH se
mantuvo acidico durante la reaccién. Al final de la reaccion, después del tiempo de reaccidén de 2 horas, la solucién
se enfrid y el pH se ajustd al valor final deseado pH = 4,5. El resultado es una solucién viscosa blanquecina.

Ejemplo comparativo 2: Almidén oxidado - resina de melamina

El almidén se oxidé a través de un ion peryodato como se describe en el Ejemplo comparativo 1. El analisis muestra que
més del 50 % del almiddn se oxidé. Se disolvieron 15,7 g de almidén oxidado himedo con un contenido de sélidos de
28,6 % en peso en 60 ml de agua durante al menos 30 min a T = 60 °C hasta la disolucién completa. Se afiadié una
cantidad de 1 g de melamina y el pH se llevd al intervalo basico a pH = 8. La temperatura se elevé hasta al menos 70 °C.
Después, el pH se redujo al intervalo acido a pH = 5. Al final de la reaccidn, después del tiempo de reaccién de 2 horas,
la solucién se enfrié y el pH se ajusté al valor deseado de pH = 4,7. El resultado es una solucidn viscosa blanca.

Ejemplo comparativo 3: resina de fenol-formaldehido
Se utilizé resina de fenol-formaldehido (resina de PF, tipo 72J230_10, de MetaDynea) como aglutinante de las

fibras de vidrio. Se diluy6 una solucién de resina de PF hasta un contenido de sélidos de 5 % en peso, después se
afladié sulfato de amonio como endurecedor (5 % en peso basado en un contenido de sélidos de resina).
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Ejemplo 4 — Ensayo de resistencia en seco y en himedo de filtros de fibra de vidrio con aglutinante

Las composiciones de resina acuosas de los ejemplos y ejemplos comparativos se utilizaron como aglutinante para
fibras de vidrio y se prepararon. Los productos de fibra de vidrio unidos se prepararon de la siguiente manera: Los
filtros de fibra de vidrio sin ningln aglutinante (filtros MN 85/70 BF, Macherey-Nagel, Alemania) se empaparon en
las composiciones de resina acuosa de los ejemplos (comparativos) o 5 minutos, después se filtré al vacio el exceso
de solucion y los filtros de fibra de vidrio impregnados se curaron en el horno entre 170 °C y 200 °C durante 10
minutos. También se ejecuté una prueba en blanco (Ejemplo comparativo 0) con un filtro de fibra sin ningln
aglutinante. Los filtros se cortaron en forma de hueso de perro que tenia la dimensién de 8 x 1 cm y se sometieron
a ensayos de resistencia a la traccién (maquina Zwick Roell Z20) en condicién seca y condicién humeda. Para la
condicién hiumeda, las muestras individuales se empaparon en agua caliente a 80 °C durante 3 minutos y después
se analizaron inmediatamente. La cantidad de aglutinante después del curado se determiné pesando antes y
después. La cantidad de aglutinante y las resistencias en seco y en himedo medidas se enumeran en |la Tabla 1.

Tabla 1: Ensayo de resistencia a la traccién en seco y himedo de las composiciones de resina acuosas

Aglutinante Cantidad de Resistencia a la Resistencia a la traccién
aglutinante (% en peso) | traccidon en seco (MPa) | en himedo (MPa)

Ejemplo 1: Celulosa oxidada 19 8,86 3,04

- urea,

Ejemplq 2: Celulosa oxidada 17 6,46 3,78

- melamina,

Ejemplo 2a: Celulosa

oxidada — melamina - OS 14,85 103 5.4

Ejgmplo_3: _Celulosa oxidada 19 5,56 3,95

- diciandiamida,

Ejemplo comparativo A: Sin 0 0,49 )

aglutinante

Ejemplo comparativo B:

Celulosa oxidada/sin agente | 20 6,87 0,11

de reticulacién

Ejemplo comparativo 1: 13 5,86 0,91

Almidén oxidado - urea

Ejemplo comparativo 2: 16 0,43 0,1

Almidén oxidado - melamina

Ejemplo comparativo 3: 11,7 9,8 6,3

Resina de PF

Los resultados demuestran que el uso del aglutinante acuoso que comprende celulosa oxidada y un reticulante en
fibras de vidrio mejora significativamente la resistencia de un filtro de fibra de vidrio y proporcioné una resistencia
significativa para el uso en condiciones humedas.

En la Figura 1 puede verse una imagen en SEM del Ejemplo 4. Muestra que el adhesivo esté presente en la unién
de las fibras y, por lo tanto, se adhiere eficazmente a las fibras con un bajo contenido de aglutinante para
proporcionar una buena resistencia y mantener la porosidad del filtro.

Los resultados también demuestran que la resistencia en himedo de la composicién de resina acuosa de la
invencion es mucho mejor que la resina de almidén-urea o resina de melamina comparables y la composicién de
resina acuosa de la invencién proporciona muchas ventajas sobre las resinas de PF del estado de la técnica en
esta solicitud sin una diferencia inaceptable en la resistencia.

Ejemplo 5 — Aplicacidén en productos de madera

La solucién del Ejemplo 2 se utilizé como aglutinante para madera y se probd con un Sistema de evaluacién de unién
automatizado (ABES, por sus siglas en inglés). La solucién tenia una concentracién de 20 % en peso (contenido de
sélidos de resina) y se aplicaron 20 mg de solucién en un area de 5 mm x 2 cm en el borde de una tira de madera
(haya, Fagus Sylvatica L.), después se solapé otra tira con la misma area en la solucién aplicada. La muestra se
presioné a 150 °C durante 1 minuto y se probd inmediatamente en modo de cizallamiento. La carga maxima es 175 N
con una desviacion estandar de +/- 3. Esto muestra que el aglutinante puede utilizarse como adhesivo para madera.
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REIVINDICACIONES

Composicién de resina acuosa que comprende una resina en agua, cuya resina es un producto de reaccién
de un polisacarido oxidado y un agente de reticulacion,

cuyo polisacarido oxidado es una celulosa oxidada que comprende entre 3 y 12,2, preferiblemente entre
7,4y 11,1 mmol de grupos aldehido por gramo de celulosa,

cuyo agente de reticulacién comprende dos 0 mas grupos reactivos con los grupos aldehido,

en donde los grupos aldehido en la resina en la composicidén de resina acuosa estan en forma hidratada o
no hidratada y se convierten al menos parcialmente en hemiacetales inter o intramoleculares,

en donde la resina se dispersa y/o disuelve pero no se gelifica.

Composicién de resina acuosa segun la reivindicacion 1, en donde el agente de reticulacién se elige del grupo
de sorbitol, glicerol, acido galico, parametoxifenol, clorhidrato de hidroxilamina, poliisocianatos o poliaminas,
preferiblemente una poliamina que comprende dos 0 méas grupos amina primarios, més preferiblemente
seleccionada del grupo de urea, melamina y diciandiamida y, preferiblemente, el agente de reticulacién tiene
un peso molecular promedio en peso Mw de 1000 g/mol como méaximo, preferiblemente de 700 como maximo,
méas preferiblemente de 500 g/mol como maximo.

Composicion de resina acuosa segln una cualquiera de las reivindicaciones 1-2, que tiene un contenido
de sélidos de resina del 1-25 % en peso definido como el peso de sélidos secos con respecto al peso total
de los sélidos de resina secos y agua, preferiblemente del 2-20 % en peso, més preferiblemente del 3 %
en peso al 10 % en peso y mas preferiblemente del 4-6 % en peso.

Composicion de resina acuosa segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-3, que tiene una viscosidad
de 4,5 a 10 mPa™s a un contenido de sdlidos del 5 % en peso al 8 % en peso (medido a 20 °C en un
reémetro Anton Paar en modo de rotacién a 200 s).

Composicién de resina acuosa segln una cualquiera de las reivindicaciones 1-4, que tiene una relacién en
moles entre grupos aldehido en la celulosa oxidada y grupos de reticulacién en el agente de reticulacidén de
10 a 0,1, preferiblemente entre 7 y 0,7, més preferiblemente entre Sy 1.

Composicion de resina acuosa segln una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, que comprende ademas
uno o mas de los componentes seleccionados del grupo de

compuestos de organosilano,
agentes hidréfobos,

agentes antimicrobianos,
retardantes de la llama,

que comprende preferiblemente al menos un compuesto de organosilano, preferiblemente un compuesto
de aminoalcoxisilano.

Composicion de resina acuosa segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-6, que tiene un pH final de
7 a 3, preferiblemente de 5 a 3.

Composicién de resina acuosa segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-7, caracterizada por una
resistencia a la traccién en humedo de al menos 1 Mpa, preferiblemente de al menos 2, 3 o incluso de al
menos 3,5 Mpa en un ensayo de aglutinante de fibra de vidrio descrito en la solicitud y/o que tiene
preferiblemente una estabilidad de almacenamiento definida como estabilidad de la viscosidad caracterizada
por una viscosidad entre 4,5 y 10 mPa*s y sustancialmente ninguna sedimentacién durante un periodo de
més de 1, preferiblemente mas de 2 e incluso mas de 4 semanas (a una temperatura entre 4 y 21 °C).

Procedimiento para la preparacién de la composicién de resina acuosa segln una cualquiera de las
reivindicaciones 1-8, que comprende las etapas de

proporcionar celulosa oxidada, que comprende preferiblemente aldehidos C2 y C3,

solubilizar la celulosa oxidada en agua a temperatura elevada

11



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

10.

11.

12.

ES 2976 159 T3

preferiblemente en una cantidad entre 5 y 30, mas preferiblemente 10-25 e incluso mas preferiblemente
aproximadamente 15 ml de agua por gramo de celulosa oxidada seca,

preferiblemente entre 80 y 105 °C, mas preferiblemente entre 90 y 103 °C, incluso més preferiblemente
entre 95y 103 °C,

preferiblemente a pH neutro

opcionalmente seguido de la eliminacién de agua o de la dilucién con agua para llevar la cantidad resultante
de celulosa oxidada a entre el 1 y el 10, preferiblemente entre el 3y el 8 % en peso de celulosa oxidada
seca con respecto al peso de la composicidén acuosa,

afiadir el reticulante,

preferiblemente en una cantidad que da como resultado una relacién molar entre grupos aldehido en la
celulosa oxidada y los grupos de reticulacién en el agente de reticulacién entre 10 y 0,1, preferiblemente
entre 7y 0,7 y mas preferiblemente entre 5y 1,

elevar la temperatura para permitir que la celulosa oxidada y el reticulante reaccionen y formen la resina,
preferiblemente a una temperatura de 40 °C a 90 °C, preferiblemente de 50 °C a 80 °C

preferiblemente a un pH entre 2 y 5, preferiblemente entre 3 y 4,5, més preferiblemente entre 3,5y 4,
enfriar,

opcionalmente ajustar el contenido de agua a una concentracién de resina entre el 1 y el 25,
preferiblemente entre el 2 y el 20, méas preferiblemente entre el 3 y el 15 e incluso més preferiblemente
entre el 3y el 10 % en peso (peso de resina sélida seca con respecto al peso de la composicién acuosa
total),

opcionalmente afiadir aditivos adicionales,
opcionalmente ajustar el intervalo de pH si es necesario hasta un pH final de 7 a 3, preferiblemente de 5 a 4,

en donde preferiblemente la celulosa oxidada proporcionada en la etapa a) comprende entre 3 y 12,2,
preferiblemente entre 7,4 y 11,1 mmol de grupos aldehido por gramo de celulosa y en donde
preferiblemente la celulosa oxidada proporcionada en la etapa a) muestra 2 picos en una medicién de GPC
en donde un primer pico corresponde a una primera parte que tiene un peso molecular promedio en peso
Mw de 107-10% Da y un segundo pico corresponde a una segunda parte que tiene un peso molecular
promedio en peso Mw de 10%-10% Da, en donde la primera parte es aproximadamente el 1-20,
preferiblemente el 1-15, mas preferiblemente el 1-8 % en peso del total de la primera y segunda parte y

en donde la etapa de reaccién d) de la celulosa oxidada y el agente de reticulacién se lleva a cabo
preferiblemente hasta que la viscosidad alcanza un valor establecido, preferiblemente entre 4,5y 10 mPa*s
y después la composicién se enfria y/o

en donde el reticulante es preferiblemente una poliamina y la etapa de reaccién d) de la celulosa oxidada
y el reticulante de poliamina se lleva a cabo hasta que sustancialmente todos los grupos amino primarios
han reaccionado, segun lo determinado por el analisis de espectroscopia FT-IR.

Composicién de resina acuosa obtenible por el procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones
9.

Uso de la composicién de resina acuosa segulin una cualquiera de las reivindicaciones 1-8 0 10 como aglutinante
para fibras, en donde dichas fibras son preferiblemente fibras inorganicas y mas preferiblemente se seleccionan
del grupo de fibras de piedra, fibras de vidrio, fibras de roca, fibras de escoria y fibras minerales.

Procedimiento para la fabricacién de productos a base de fibra que comprenden fibras y un aglutinante
que comprende las etapas de

poner en contacto fibras con una composicion de resina acuosa segun una cualquiera de las
reivindicaciones 1-8 o0 10, por ejemplo, mediante remojo o pulverizacion,
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formar las fibras a un producto de fibra antes o después de la etapa a) de poner en contacto, por ejemplo,
una capa de fibra tejida, no tejida, de punto o alineada en paralelo, preferiblemente a una capa de lana de
fibra no tejida que tiene una densidad inferior a 500, 400 o incluso 300 kg/m3,

secar y curar la composicién de resina acuosa para formar el aglutinante,

preferiblemente a temperaturas superiores a 50 °C, preferiblemente superiores a 70°C, mas
preferiblemente superiores a 100 °C y con la maxima preferencia superiores a 150 °C

en donde las fibras son preferiblemente fibras inorganicas y se seleccionan mas preferiblemente del grupo
de fibras de piedra, fibras de vidrio, fibras de roca, fibras de escoria y fibras minerales y en donde las fibras
tienen preferiblemente un diametro de seccién transversal promedio inferior a 100 micrémetros y

en donde los productos a base de fibra después del curado contienen preferiblemente entre el 1y el 20 %
en peso, preferiblemente entre el 2 y el 15 % en peso, mas preferiblemente entre el 3y el 10 % en peso y
con la méxima preferencia el 4-6 % en peso de aglutinante curado.

Producto a base de fibra obtenible mediante un procedimiento segun la reivindicacién 12.

Uso de los productos a base de fibra segln la reivindicacién 13 en materiales aislantes, medios de crecimiento
hidropénico, filtros, filtros de aire, laminas o tejas de tejado.

Uso de la composicién de resina acuosa segln una cualquiera de las reivindicaciones 1-8 o 10 como

adhesivo para madera o como aglutinante en materiales a base de fibra de madera, preferiblemente MDF,
tableros de fibra 0 en materiales laminados de madera, preferiblemente vigas laminadas o multiplex.
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