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COMPOSIGAO, COMPOSIGCAO ADESIVA DE ENCRESPAMENTO
AQUOSA E METODO DE ENCRESPAMENTO DE UMA REDE DE PAPEL
CAMPO TECNICO

A presente invengdo refere-se a um método de
encrespamento de produtos de papel em que uma rede de papel &
aderida a um cilindro de encrespamento ao utilizar uma
composigdo adesiva que compreende uma mistura de resina de
poliaminoamida-epicloroidrina e poliamida.

ANTECEDENTES DA INVENGCAO

As propriedades desejadas do tecido, incluindo a
maciez, o volume, o estiramento e a capacidade de absorgao,
sdo obtidas por meio de um cilindro de secadora Yankee
agquecido por vapor e uma l&mina de aplicagdo. A rede de fibra
imida é bastante desidratada no estreitamento do rolo de
pressdo onde a folha & transferida para superficie de Yankee.
Neste ponto a rede de papel tem uma consisténcia de 35-40%. A
folha é ainda secada no cilindro Yankee quente até uma
consisténcia de 90-97% e removida com uma lamina de
aplicacdo. A ag8o mecdnica da lamina resulta em um rompimento
das 1ligagdes de fibra-fibra e em uma formagdo de uma
estrutura de microdobras dentro da folha. Este processo &
conhecido como encrespamento.

A fim de desenvolver o crepe, a rede de papel tem
gue aderir a superficie da secadora Yankee. A aderéncia é
provida pela aspersdo de um adesivo sobre da secadora. Os
adesivos Yankee mais comuns s3o polimeros sintéticos tais
como resinas de poliaminoamida-epicloroidrina, resinas do
poliamina-epicloroidrina, &lcoois de polivinila, acetatos de
polivinila, poliacrilamidas e poliéteres. Varios compostos de
baixo peso molecular, &6leos e tensoativos, s&do utilizados
para modificar as propriedades de revestimento Yankee.

Um adesivo de encrespamento dgque compreende uma

mistura de resinas de poliaminoamida e epihaloidrina de
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elevado peso molecular e baixo peso molecular, PAE-I e PAE-
II, respectivamente, é descrito na patente norte-americana
n°. 6.277.242.

A indaGstria de tecidos esta interessada na
manufatura de um tecido muito macio (graus superiores) que
requer o encrespamento a niveis muito baixos de umidade da
folha (< 3%). Os adesivos de encrespamento convencionais
tendem a endurecer e a serem menos reumedeciveis com a
secagem extensiva que €& requerida para o encrespamento a
baixa umidade. O revestimento duro resulta em trepidag¢do da
lamina e perda de aderéncia, gque pode resultar no desgaste da
ldmina e em um encrespamento ndo-uniforme. Desse modo, h& uma
grande demanda gquanto a um adesivo de encrespamento dque
permanega mole e reumectével sob condigdes de encrespamento a
baixa umidade.

Os adesivos termorrigidos tradicionais, muito
similares 4&s resinas de resisténcia a umidade permanente,
formam revestimentos muito frageis e trabalham melhor em
condi¢des de encrespamento de alta umidade (> 6%). Alguns
adesivos termorrigidos com niveis mais baixos de reticulagdo
s8o muito mais universais e podem ser utilizados para o
encrespamento em uma faixa mais ampla de umidade da folha, de
3 a 7%. As resinas nao-termorrigidas sdo geralmente mais
faceis de controlar e propiciam um melhor controle da folha
quando o encrespamento se da a niveils de umidade mais baixos.
Modificadores, por exemplo, polidis tais como o glicerol,
também podem ser utilizados para ajustar o nivel de aderéncia
e incrementar a maciez e a umectabilidade do revestimento. No
entanto, até mesmo com a adicdo de modificadores, os adesivos
convencionais ficam demasiadamente duros e o seu uso ainda
fica limitado aos niveis de umidade > 3%. Consequentemente ha
uma necessidade continua gquanto a composig¢des adesivas de

encrespamento aperfeigoadas.
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DESCRICAO RESUMIDA DA INVENGAO

Em uma realizacdo, a presente invengdo consiste em
uma composicdo que compreende uma ou mais resinas de
poliaminoamida e epihaloidrina e uma ou mais poliamidas a uma
razdo de aproximadamente 1:99 a aproximadamente 99:1 com base
nos componentes ativos do polimero.

Em uma outra realizagdo, a presente invengao
consiste em um método de encrespamento de uma rede de papel
que compreende:

a) a aplicagdo, a um cilindro de encrespamento
rotativo, de uma composigdo adesiva gque compreende uma ou
mais resinas de poliaminoamida e epihaloidrina e uma ou mais
poliamidas a uma razdo de aproximadamente 1:99 a
aproximadamente 99:1 com base nos componentes ativos do
polimero; b) a compressdo da rede de papel de encontro ao
cilindro de encrespamento para efetuar a aderéncia da rede de
papel ao cilindro de encrespamento; e ¢) a retirada da rede
de papel do cilindro de encrespamento com uma lamina de
aplicagao.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENGAO

As poliamidas dUteis na composigdo da presente
invencdo podem ser obtidas a partir da polimerizagdo de
condensacdo de um ou mais derivados de acidos dicarboxilicos
orgdnicos e uma ou mais polialquileno poliaminas sob
condicdes apropriadas para a formagdo de poliamidas de
cadeias longas, por exemplo, a temperaturas mais altas do que
aproximadamente 130°C por varias horas com a remogdo de
subprodutos de &gua ou &alcool. A poliamida resultante tem
tipicamente um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 500 a aproximadamente 500.000 Daltons tal
como determinado pela cromatografia de permeagdo/dispersdo de
luz multiangular (GPC/MALLS) e uma viscosidade Brookfield do

polimero mais alta do gue aproximadamente 100 cps para uma
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solugdo de 50% a 25°C. A agua pode ser adicionada no final da
polimerizagdo para formar uma solugdo de polimero aquosa.

Geralmente, é utilizada uma quantidade suficiente
de derivado do &cido orgdnico para reagir substancialmente
com todos os grupos amino primdrios, mas insuficiente para
reagir até qualquer grau significativo com os grupos amino
secunddrios da polialquileno poliamina. Em uma realizag¢do, o
derivado de &cido dicarboxilico orgdnico e a polialquileno
poliamina s3o reagidos a uma razdo molar de aproximadamente
0,8:1 a aproximadamente 1,4:1. Em uma outra realizag¢ao, o
derivado de &acido dicarboxilico orgdnico e a polialquileno
poliamina s3o reagidos a uma razdo molar de aproximadamente
0,9:1 a aproximadamente 1,0:0,9. 4

Os "derivados de A&cidos dicarboxilicos orgdnicos"
incluem &acidos dicarboxilicos alifaticos e aromaticos e seus
cloretos, anidridos e ésteres de A&cidos, e as misturas
correspondentes dos mesmos. Os ésteres sdo de preferéncia os

ésteres alifaticos C,-Cs. Os derivados de acidos

dicarboxilico orgdnicos sdo selecionados de maneira tal que o

poliamida resultante & solGvel em &gua ou dispersivel em
agua.

Os &cidos dicarboxilicos orgdnicos representativos
e seus derivadosgs incluem o &cido maléico, A&cido succinico,
acido glutarico, dcido adipico, dcido pimélico, acido
subérico, 4&cido azeldico, &cido sebasico, &cido ftalico,
acido isoftalico, acido tereftalico, acido naftaleno
dicarboxilico, maleato de dimetila, malonato de dimetila,
malonato de dietila, succinato de dimetila, succinato de di-
isopropila, glutarato de dimetila, glutarato de dietila,
adipato de dimetila, adipato de metil etila, sebacato de
dimetila, ftalato de dimetila, isoftalato de dimetila,
tereftalato de dimetila, naftaleno dicarboxilato de dimetila,

ésteres dibasicos (DBE) , éter de
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poli(etilenoglicol)bis (carboximetila), cloreto de succinila,
dicloreto de glutarila, cloreto de adipoila, cloreto de
sebacoila, sebacato, cloreto de ftaloila, cloreto de
isoftaloila, cloreto de tereftaloila, naftaleno
dicarboxilato, anidrido maléico, anidrido succinico, anidrido
glutarico, anidrido ftalico, anidrido 1,8-naftalico, e outros
ainda.

As "polialquileno poliaminas" referem-se aqueles
compostos orgénicos gque tém dois grupos amina primaria (-
NH,) e pelo menos um grupo amina secundd&ria onde os atomos de
amino nitrogénio estdo ligados entre si por grupos alquileno,

contanto que dois Atomos de nitrogénio sdo unidos aos mesmos

atomos de carbono. As polialgquileno peoliaminas
representativas incluem dietilenotriamina (DETA) ,
trietilenotetraamina (TETA), tetraetilenopentaamina (TEPA),

dipropilenotriamina, e outras ainda.

As resinas de poliaminoamida-epicloroidrina uteis
na composicdo da presente invengdo sdo resinas termorrigidas
catidnicas solGveis em &agua tipicamente preparadas ao reagir
uma ou mais polialquileno poliaminas que contém grupos amina
secunddria e um ou mais derivados de &acidos dicarboxilicos
para formar uma poliaminoamida e que entdo a poliaminoamida é&
reagida com a epicloroidrina para formar a resina de
poliaminoamida-epicloroidrina.

A preparagdo da poliaminoamida & tal como descrito
acima para a preparagdo do componente de poliamida da
composigdo. Em uma realizagdo, o derivado de acido
dicarboxilico orgdnico e a polialquileno poliamina sao
reagidos a uma razdo molar de aproximadamente 0,8:1 a
aproximadamente 1,4:1. Em uma outra realizagdo, o derivado de
dcido dicarboxilico orgédnico e a polialquileno poliamina sao
reagidos a uma razdo molar de aproximadamente 0,9:1 a

aproximadamente 1,0:0,9.
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A poliaminocamida é reagida entdo com o)
epicloroidrina sob condi¢des controladas para formar a resina
de poliaminoamida-epicloroidrina (PAE). De preferéncia, a
poliaminocamida é diluida com &gua até uma concentragdo de
aproximadamente 10 a aproximadamente 50 por cento em peso, €
a solucdo é resfriada abaixo de aproximadamente 25°C. Uma
quantidade de epicloroidrina suficiente para reagir com a
quantidade desejada dos grupos amino secundarios na
poliaminoamida & ent83o adicionada lentamente na solugdo. A
mistura é aquecida entd3o a uma temperatura de aproximadamente
40°C a aproximadamente 100°C até que a viscosidade desejada
seja alcangada, tipicamente de aproximadamente duas a
aproximadamente oito horas. A  preparagao de resinas
apropriadas de poliaminoamida-epicloroidrina €& descrita na
patente norte-americana n°. 6.277.242, aqui incorporada a
titulo de referéncia.

Em uma realizag¢do, a poliaminoamida €& reagida com
aproximadamente 0,01 a aproximadamente 1,8 equivalente molar
de epihalidrina, com base nos grupos amino secundarios da
poliaminocamida.

Em uma realizagdo, as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina tém um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 10.000 a aproximadamente 5.000.000 Daltons e
as poliamidas tém um peso molecular médio ponderal de

aproximadamente 500 a aproximadamente 500.000 Daltons.

Em uma realizagao, a epihaloidrina é
epicloroidrina.
Em uma realizagao, a composigdo da presente

invencdo compreende uma ou mais resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina e uma ou mais poliamidas a wuma razdo de
aproximadamente 10:90 a aproximadamente 95:5 com base nos
componentes ativos do polimero. Em uma outra realizagdo, a

composig¢do compreende uma ou mais resinas de poliaminoamida e
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epihaloidrina e uma ou mais poliamidas a uma razdo de
aproximadamente 40:60 a aproximadamente 80:20 com base nos
componentes ativos do polimero.

Em uma realizac¢do, as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina tém um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 50.000 a aproximadamente 2.000.000 Daltons e
as poliamidas tém um peso molecular médio ponderal de 500 a
aproximadamente 500.000 Daltons.

Em uma realizagdo, as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina s3o preparadas ao reagir a poliaminoamida com
aproximadamente 0,05 a aproximadamente 0,8 equivalente molar
de epicloroidrina, com base nos grupos amino secundarios da
poliaminoamida. Em uma outra realizagdo, as resinas de
poliaminoamida e epihaloidrina sdo preparadas ao reagir a
poliaminocamida com aproximadamente 0,1 a aproximadamente 0,3
equivalente molar de epicloroidrina, com base nos gJgrupos
amino secundarios da poliaminoamida.

Em uma realizacdo, a poliaminoamida é o produto da
reagao de dietilenotriamina e um derivado de acido
dicarboxilico selecionado entre o &cido adipico, o &cido
glutarico, o éster de DBE-2 dibasico, glutarato de dimetila e
adipato de dimetila, ou uma mistura destes.

Em uma realizagd3o, a poliamida é o produto da
reacdo de dietilenotriamina e um ou mais derivados de &acidos
dicarboxilicos selecionados entre o éster de DBE-2 dibasico,
o acido adipico, o &acido glutéarico, o glutarato de dimetila e
o adipato de dimetila, ou uma mistura destes.

Em uma realizacdo, as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina tém um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 50.000 a aproximadamente 2.000.000 Daltons e
a poliamida tem um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 1.000 a aproximadamente 50.000 Daltons.

Em uma realizacdio, as resinas de poliaminoamida e
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epihaloidrina tém um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 100.000 a aproximadamente 1.000.000 Daltons e
a poliamida tem um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 3.000 a aproximadamente 20.000 Daltons.

Em uma realizacdo, a resina de poliaminoamida e
epihaloidrina é um terpolimero de acido glutarico,
dietilenotriamina e epicloroidrina, e a poliamida €& um
copolimero de acido adipico e dietilenotriamina.

A composigdo da presente invengdo pode ser aplicada
4 superficie de um cilindro de encrespamento como uma solugdo
aquosa diluida. Em uma realizagéao, a solugao aquosa
compreende aproximadamente 0,01 a aproximadamente 50 por
cento em peso da composigdo de resina de poliaminoamida e
epihaloidrina/poliamida e aproximadamente 99,99 a
aproximadamente 50 por cento em peso de agua. Os elementos
versados na técnica de adesivos de encrespamento irdo
apreciar que a razdo para uma porcentagem maior de &agua na
mistura é em parte baseada na necessidade de depositar
somente uma camada muito fina de adesivo no cilindro de
encrespamento, o que, em uma realizagdo, & executado mais
facilmente com uma langa de aspersdo.

O pH da solugdo aquosa pode ser ajustado a fim de
estabilizar ainda mais a composigdo. Em uma realizagdo, o pH
é ajustado em aproximadamente 2-7. Em uma outra realizagdo, o
pH & ajustado em aproximadamente 4-6. O ajuste do pH pode ser
realizado ao utilizar qualquer Acido orgdnico ou inorgénico.
Os acidos representativos incluem os acidos férmico, acético,
sulfGrico, cloridrico, fosfdérico, e outros ainda. Em uma
realizacdo, o pH & ajustado ao utilizar o &4cido sulfdrico ou
fosfdédbrico ou uma mistura dos mesmos.

Em uma realizacido, a composigdo adesiva da presente
invencdo também compreende um ou mais polidis, um ou mais

sais de fosfato, ou uma mistura destes.
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Tal como aqui empregado, "polidis" referem-se aos
polidéis soliveis em &gua simples compostos por grupos
alquileno e até aproximadamente seis grupos hidroxila em que
os grupos alquileno sdo interrompidos opcionalmente por um ou
mais grupos O ou NH. Os polidis representativos incluem o
glicerol, etileno glicol, 1,4-butano diol, dietanolamina,
trietanolamina, sorbitol, dietileno glicol, trietileno
glicol, propileno glicol, dipropileno glicol, polietileno
glicol, e outros ainda.

Em uma realizag¢do, os polidis sdo selecionados
entre glicerol, etileno glicol, sorbitol, dietileno glicol,
propileno glicol, polietileno glicol e dietanolamina. Em uma
realizag¢do, o poliol & o glicerol.

Os sais de fosfato representativos incluem os sais
de sbédio, de potassio e de ambénio de ortofosfato,
pirofosfato, metafosfato, polifosfato, fosfito e hipofosfito.
Os sais de fosfato também incluem sais de fosfato formados
in-situ pelo ajuste do pH da composigdo de encrespamento com
o Acido fosférico. Em uma realizacgdo, os sais de fosfato sao
selecionados entre o fosfato de monoamdnio, o fosfato de
diamdnio, os sais de fosfato formados in-situ ao ajustar o pH
da composic¢do de encrespamento com acido fosfdrico, e as
misturas destes.

A quantidade de polidis e/ou de sais de fosfato com
relagdo a composigdo de resina de poliaminoamida-
epicloroidrina/poliamida em uma base seca do polimero varia
tipicamente de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 50 por
cento em peso. Em uma realizagdo, €& desejavel utilizar entre
aproximadamente 0,5 e aproximadamente 20 por cento em peso de
polidis e/ou sais de fosfato. Deve ficar compreendido que nem
todos os polidis produzem resultados similares. Em
determinados casos, dependendo da temperatura empregada, a

composigado particular de resina de poliaminoamida-
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epicloroidrina/poliamida utilizada e outras variaveils, uma
experimenta¢do rotineira serd necessdria para determinar os
melhores sais de poliol ou de fosfato a serem utilizados,
assim como a quantidade particular a ser empregada
conjuntamente com a composigdo particular de resina de
poliaminoamida-epicloroidrina/poliamida.

Em uma realizacg¢do, um auxiliar de 1liberagdo dque
também é diluido, emulsionado ou disperso na forma aquosa &
aplicado & secadora Yankee conjuntamente com o adesivo de
polimero. O auxiliar de liberagdo interage com os materiais
adesivos na superficie da secadora Yankee para evitar o
actmulo de revestimento excessivo, para controlar a aderéncia
da folha e para reduzir o desgaste da lamina de aplicagdo. Os
auxiliares de liberagdo representativos incluem os Oleos de
liberacdo compostos por 6leo nafténico, parafinico, vegetal,
mineral ou sintético e tensoativos emulsificantes. A fim de
formar dispersdes aquosas estaveis, o auxiliar de liberagdo &
tipicamente formulado com um ou mais tensocativos tais como
acidos graxos, dlcoois alcoxilados, adcidos graxos
alcoxilados, e outros ainda. O auxiliar de liberagao pode ser
aplicado ao cilindro de encrespamento antes ou depois da
composigdo adesiva, ou pode ser formulado com o adesivo para
a aplicagdo ao cilindro de encrespamento.

As composigdes adesivas da presente invengdo podem
também ser utilizadas em combinagdo com os aditivos
funcionais utilizados no estado da técnica para incrementar a
maciez do tecido ou da toalha. Os aditivos funcionais
representativos incluem sais quaterndrios orgdnicos gque tém
cadeias graxas de aproximadamente 12 a aproximadamente 22
dtomos de carbono incluindo sais quaterndrios de dialquil
imidazolinio, sais quaternarios de dialquil diamidoamina,
sais quaternarios de monoalquil trimetilamdnio, sais

quaternidrios de dialquil dimetilamdénio, sais quaternarios de
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trialquil monometilaménio, sais quaternarios etoxilados, sais
quaterndrios de éster de dialquila e trialquila, e outros
ainda. Aditivos funcionais apropriados adicionais incluem
polisiloxanos, silicones quaternarios, polisiloxanos
organoreativos, polidimetilsiloxanos amino-funcionais, e
outros ainda. Em uma realizacdo, os aditivos funcionais sao
selecionados entre os sais gquaternarios de dialquil
imidazolinio e os silicones quaternarios.

Em uma realizacdo, os aditivos funcionais sdo
formulados com a composi¢do adesiva da presente invengdao para
a aplicac¢ao ao cilindro de encrespamento. _

As aplicag¢®es de aspersdo descritas acima também
podem ser melhoradas por uma variedade de meios, por exemplo,
ao utilizar lancas de aspersdo destinadas a cobertura dupla
ou tripla, mediante a oscilagdo da langa de aspersdao e a
recirculagdo da composigdo auxiliar de encrespamento diluida
da saida da lanca de aspersdo para melhorar a misturagdo e
reduzir a possibilidade de separagdo. A aplicagdo visada da
composigdo de resina de poliaminoamida-
epicloroidrina/poliamida também  pode ser realizada ao
utilizar o método e o aparelho descritos no documento PCT
2004031475.

Alternativamente, a composigdo de resina de
poliaminoamida-epicloroidrina/poliamida, os aditivos
funcionais e/ou o auxiliar de liberagdo podem ser aplicados
ao cilindro de encrespamento mediante o uso de atomizagdo de
ar (ou gas), a ndo como solugdes aquosas.

O acima exposto pode ser melhor compreendido
mediante referéncia aos seguintes exemplos, que sao
apresentados para finalidades de ilustragdo e ndo se prestam
a limitar o ambito da invengédo.

Exemplo 1
Preparagdo do polimero de &acido adipico-dietilenotriamina.
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Em um frasco de reag¢do de 1.000 ml, sdo carregados
204,3 g de dietilenotriamina. O reator & purgado com
nitrogénio e 50 g de agua, 4,0 g de acido sulfirico e 295,2 g
de &acido adipico s3o carregados no reator enquanto a mistura
é aquecida até 165°C. A 4&agua é coletada através de um
condensador. A mistura de reacdo & mantida a 165°C por cinco
horas. Um vAcuo opcional é aplicado para aumentar o peso
molecular do polimero. Agua (423,5 g) é entdo adicionada
lentamente no reator com agitagdo, para se obter uma solugdo
de polimero de poliaminoamida a 50%.
Exemplo 2
Preparagdo da resina de &cido adipico-dietilenotriamina-
epicloroidrina

Em um reator de 500 ml sdo carregados 114 g de
poliamida (solugdo a 50%, preparada tal como no Exemplo 1) e
283 g de agua. A solugdo é purgada com nitrogénio. A mistura
é aquecida até 50°C e 3,0 de epicloroidrina sdo adicionados
no reator. A temperatura é mantida em 50°C e a viscosidade do
produto é monitorada a cada trinta minutos. A reagdo €
interrompida quando a viscosidade do produto atinge 30 cps
(25°C, eixo #2 a 30 rpm) mediante a adigdo de 16,3 g de acido
sulfaGrico a 15%. O pH final é ajustado em 3,5 com a&acido
sulfarico.
Exemplo 3
Preparagao de uma composigao agquosa de resina de
poliaminocamida-epicloroidrina/poliamida.

Em um bégquer de 1.500 ml sdo carregados uma resina

de poliaminoamida-epicloroidrina (349,75 g), preparada tal
como no Exemplo 2, poliaminoamida (147,97 g), preparada tal
como no Exemplo 1, e glicerol (27,98 g). A mistura &

misturada até ficar homogénea e o pH & ajustado em 4,0 com

dcido fosfdérico a 85%.

Exemplo 4
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Aderéncia e forga de desprendimento.

A aderéncia propiciada pelas formulagdes da
presente invengd3o é medida por meio de um teste de aderéncia
de desprendimento. Este teste mede a forga requerida para
desprender uma tira de algoddo de uma placa de metal
aquecida. Primeiramente, a composigdo adesiva, a 15% de
componentes ativos, é aplicada ao painel de metal por meio de
um bast3o de revestimento #40. A placa de metal €& aquecida
até 100°C e neste ponto uma tira de algoddo Umida (para a
aderéncia a uamido) ou seca (para a aderéncia a seco) &
pressionada na pelicula por meio de um rolo cilindrico de 1,9
kg. Depois que a tira é aplicada, a placa de metal & colocada
em um forno a 105°C por quinze minutos para secar a tira. A
placa de metal é entd3o presa em um aparelho de teste de
tens3o. Uma extremidade do pano de algoddc € presa no aperto
pneumdtico do testador e o pano & desprendido do painel a um
angulo de 180 graus e a uma velocidade constante. Durante o
desprendimento, a placa de metal & controlada até uma
temperatura de 100°C. Uma comparagdo da aderéncia e forga de
desprendimento para uma composigdo representativa de resina
de poliaminoamida-epicloroidrina/poliamida e uma composigao
representativa tal como descrito na patente norte-americana
n°. 6.277.242 é mostrada na Tabela 1. Na Tabela 1, PAE
refere-se & resina de poliaminoamida-epicloroidrina e PA
refere-se a poliamida.

Tabela 1

Dados da Aderéncia e Forga de Desprendimento

Fracao de PAE-I na mistura | PAE-l + PA (a presente | PAE-I + PAE-II
(% em peso do total de | invengéo) (representativo da patente
componentes ativos de U.S. n° 6.277.242)

polimero)

12,5 - 182

18,8 ' - 409
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250, 658 504
31,3 784 386
37,5 877 355
43,8 563 -
50,0 368 -

Conforme mostrado na Tabela 1, a composigao da
presente invengdo, uma mistura de uma resina de PAE com
poliamida (PAE-I + PA), mostra uma aderéncia de
desprendimento mais alta do gque a composigdao da patente
norte-americana n°. 6.277.242, onde duas resinas de PAE (PAE-
I + PAE-ITI) sdo utilizadas.

Exemplo 5
Temperatura de transigdo vitrea (Tg) .

Um calorimetro de varredura diferencial DSC TA 2920
(TA Instruments, New Castle, DE) é utilizado para medir a
temperatura de transigdo vitrea das composig¢des de polimero
representativas. As amostras de polimero sdo preparadas ao
vazar as peliculas a 105°C. O instrumento de DSC & calibrado
com um padrdo de indio. O tamanho de amostra para a andlise
de DSC & de aproximadamente 10-15 mg. A amostra & aquecida a
uma razdo de agquecimento de 100 C/min. A temperatura de

icdo vitrea do polimero é determinada da segunda
varredura ac utilizar um método de meia altura.
Exemplo 6
Médulo de armazenagem de cisalhamento (G').
0 médulo de armazenagem de cisalhamento €& determinado ao
utilizar um redmetro AR2000 (TA Instruments, New Castle, DE).
As amostras sdo preparadas ao vazar uma pelicula de uma
solugdo de polimero a 5% (peso/peso) . As amostras sdo secadas
em um forno a 95°C durante toda a noite. A pelicula
resultante & perfurada com uma matriz (8 mm de didmetro) para
obter um disco de amostra. Os discos sdo secados em um forno

a vadcuo a 110°C por duas horas e armazenados em um dessecador
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antes do uso.
em placas paralelas de ago
armazenagem de cisalhamento
tensdo de 0,1%

desprendimento,

no modo de

os dados da
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inoxidavel de 8 mm.
é determinado a 110°C,

oscilagao.

A geometria utilizada para a andlise consiste
O mdédulo de
1 Hz e uma

Os dados da forga de

temperatura de transigdo vitrea e

os dados do médulo de armazenagem de cisalhamento para as

composicdes adesivas representativas sdo mostrados na Tabela

2.

Tabela 2

Dados da caracterizacdio e da forga de desprendimento para oOs

adesivos Yankee.

Amostra % de | % de | pH Forga de desprendimento | Tg G a
componentes glicerol (g/pol) (°C) | 110°C
ativos de | (com base e 1
polimero no — Hz

Pegajosidade | Pegajosidade
produto) ; (kPa)
a umido a seco

PAE-| + | 15,0 0 7 877 0 63 710

PA (a

presente

invengao)

PAE-l  + | 15,0 3 7 [ 1.053 188 33 |32

PA

modificado

com

glicerol

PAE-I| 15,0 117 0 M 3.700

PAE-| 15,0 102 113 30 230

modificado

com

glicerol

PAE-HI 14,9 480 0 76 1.300

PAE-II 14,9 57 62 26 46

modificado

com
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glicerol I | | I I

PA: poliamida.

PAE-I: uma resina de poliaminoamida-epicloroidrina com uma
razdo molar de epi/amina de ~0,15.

PAE-III: uma resina de poliaminoamida-epicloroidrina com uma
razdo molar de epi/amina de ~0,10.

As propriedades e os dados da aderéncia e forga de
desprendimento para uma composigdo representativa da presente
invencdo sdo comparados com os adesivos comerciais de PAE,
PAE-I e PAE-III. O adesivo da presente invengdo confere uma
forca de desprendimento significativamente mais alta em
comparagdo as resinas de PAE utilizadas em adesivos de
encrespamento convencionais. A temperatura de transigdo
vitrea (Ty) do adesivo da presente invengdo também &
significativamente mais baixa do gque aquela das resinas
convencionais. Os dados do mddulo de armazenagem de
cisalhamento (G") que podem ser bastante proximamente
relacionados & maciez das peliculas adesivas demonstram que O
adesivo da presente invencdo & muito mais macio sob condigles
muito secas em comparagao com as resinas de PAE
convencionais.

A adicdo de glicerol aumenta ainda mais a aderéncia
e abaixa drasticamente a Tg e o G' e, ao mesmo nivel do
glicerol (3%, com base no produto), o adesivo da presente
invencdo ainda confere uma aderéncia muito mais elevada e um
G' significativamente mais baixo.

Mudancas podem ser feitas na composigao, na
operagdo, e no arranjo do método da invengdo aqui descrita
sem que se desvie do conceito e do &ambito da invengdo

conforme definido nas reivindicag¢des.



10

15

20

25

30

1/5

REIVINDICACOES

1. COMPOSIGAO, caracterizada pelo fato de
compreender uma ou mais resinas de poliaminocamida e
epihaloidrina e uma ou mais poliamidas a uma razdo de
aproximadamente 1:99 a aproximadamente 99:1 com base nos
componentes ativos do polimero.

2. COMPOSIGAO, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de que as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina sdo preparadas ao reagir uma poliaminoamida
preparada mediante a reagdo de um ou mais derivados de Aacido
dicarboxilico alifatico ou aromdtico com uma ou mais
polialquileno poliaminas a uma razdo molar de aproximadamente
0,8:1 a aproximadamente 1,4:1 com aproximadamente 0,01 a
aproximadamente 1,8 equivalente molar de epihaloidrina, com
base nos grupos amino secunddrios da poliaminoamida, e a
poliamida é preparada ao reagir um ou mais derivado de acido
dicarboxilico alifatico ou aromdtico com uma ou mais
polialquileno poliaminas a uma razdo molar de aproximadamente
0,8:1 a aproximadamente 1,4:1.

3. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagao 2,
caracterizada pelo fato de que as resinas de poliaminocamida e
epihaloidrina té&m um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 10.000 a aproximadamente 5.000.000 Daltons e
as poliamidas tém um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 500 a aproximadamente 500.000 Daltons.

4. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicacgdo 3,
caracterizada pelo fato de que a epihaloidrina é
epicloroidrina.

5. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 4,
caracterizada pelo fato de gque as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina té&m um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 50.000 a aproximadamente 2.000.000 Daltons e

as poliamidas té&m um peso molecular médio ponderal de 500 a
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aproximadamente 500.000 Daltons.

6. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdao 5,
caracterizada pelo fato de que as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina s8o preparadas ao reagir a poliaminoamida com
aproximadamente 0,05 a aproximadamente 0,8 equivalente molar
de epicloroidrina, com base nos grupos amino secundarios da
poliaminoamida.

7. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 6,
caracterizada pelo fato de que a poliaminoamida & o produto
da reagdo de dietileno triamina e um derivado de &cido
dicarboxilico selecionado entre o A&acido adipico, o acido
glutarico, o éster dibasico de DBD-2, o glutarato de dimetila
e o adipato de dimetila, ou uma mistura destes.

8. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 7,
caracterizada pelo fato de que a poliamida & o produto da
reacdo de dietileno triamina e um ou mais derivados de acido
dicarboxilico selecionados entre o éster dibédsico de DBE-2, ©
dcido adipico, o &cido glutarico, o glutarato de dimetila e o
adipato de dimetila, ou uma mistura destes.

9. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 8,
caracterizada pelo fato de que a poliaminoamida €& preparada
ao reagir os derivados de acido dicarboxilico com
polialquileno poliaminas a raz8o molar de aproximadamente
0,9:1 a aproximadamente 1:0,9, e a poliamida & preparada ao
reagir os derivados de acido dicarboxilico com as
polialquileno poliaminas a uma razdo molar de aproximadamente
0,9:1 a aproximadamente 1:0,9.

10. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagao 9,
caracterizada pelo fato de que as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina sdo preparadas ao reagir a poliaminoamida com
aproximadamente 0,1 a aproximadamente 0,3 equivalente molar
de epicloroidrina, com base nos grupos amino secundarios da

poliaminoamida.
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11. COMPOSIGAO, de acordo com a reivindicagdo 10,
caracterizada pelo fato de que as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina tém um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 50.000 a aproximadamente 2.000.000 Daltons e
a poliamida tem um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 1.000 a aproximadamente 50.000 Daltons.

12. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 11,
caracterizada pelo fato de compreender uma ou mais resinas de
poliaminoamida e epihaloidrina e uma ou mais poliamidas a uma
razdo de aproximadamente 10:90 a aproximadamente 95:5 com
base nos componentes ativos do polimero.

13. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 12,
caracterizada pelo fato de que as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina té&m um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 100.000 a aproximadamente 1.000.000 Daltons e
a poliamida tem um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 3.000 a aproximadamente 20.000 Daltons.

14. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 13,
caracterizada pelo fato de que a resina de poliaminoamida e
epihaloidrina & um terpolimero de &acido glutarico, dietileno
triamina, e epicloroidrina, e a poliamida & um copolimero de
dcido adipico e dietileno triamina.

15. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 14,
caracterizada pelo fato de que as resinas de poliaminoamida e
epihaloidrina tém um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 100.000 a aproximadamente 1.000.000 Daltons e
a poliamida tem um peso molecular médio ponderal de
aproximadamente 3.000 a aproximadamente 20.000 Daltons.

16. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagao 15,
caracterizada pelo fato de compreender uma ou mais resinas de

poliaminoamida e epihaloidrina e uma ou mais poliamidas a uma

razdo de aproximadamente 10:90 a aproximadamente 95:5 com

base nos componentes ativos do polimero.
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17. COMPOSICAO ADESIVA DE ENCRESPAMENTO AQUOSA,
caracterizada pelo fato de compreender aproximadamente 0,01 a
aproximadamente 50 por cento em peso da composigdo de acordo
com a reivindicagdo 1 e aproximadamente 99,99 a
aproximadamente 50 por cento em peso de agua.

18. COMPOSICAO ADESIVA DE ENCRESPAMENTO AQUOSA, de
acordo com a reivindicacdo 17, caracterizada pelo fato de ter
um pH de aproximadamente 2 a aproximadamente 7.

19. COMPOSICAO ADESIVA DE ENCRESPAMENTO AQUOSA, de
acordo com a reivindicacdo 17, caracterizada pelo fato de ter
um pH de aproximadamente 4 a aproximadamente 6.

20. COMPOSICAO ADESIVA DE ENCRESPAMENTO AQUOSA, de
acordo com a reivindicagdo 17, caracterizada pelo fato de
compreender adicionalmente um ou mais sais de fosfato, um ou
mais polidis, ou uma mistura destes.

21. COMPOSICAO ADESIVA DE ENCRESPAMENTO AQUOSA, de
acordo com a reivindicagdo 20, caracterizada pelo fato de que
o poliol é o glicerol e o sal de fosfato é selecionado entre
o fosfato de monoamdénio, o fosfato de diamdnio, os sais de
fosfato formados in situ ao ajustar o pH da composigdo de
encrespamento com acido fosfdrico, e as misturas destes.

22. METODO DE ENCRESPAMENTO DE UMA REDE DE PAPEL,
caracterizado pelo fato de compreender:

a) a aplicagdao, a um cilindro encrespamento
rotativo, de uma composigdo adesiva que compreende uma ou
mais resinas de poliaminoamida e epihaloidrina e uma ou mais
poliamidas a uma razdo de aproximadamente 1:99 a
aproximadamente 99:1 com base nos componentes ativos do
polimero;

b) a compressdo da rede de papel de encontro ao
cilindro de encrespamento para efetuar a aderéncia da rede de
papel ao cilindro de encrespamento; e

c) a retirada da rede de papel do cilindro de
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encrespamento com uma ldmina de aplicagdo.
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L 06UNGE A

L - - RESUMO »
‘coMPOS ICAO, COMPOSIGCAO ADESIVA DE ENCRESPAMENTO
AQUOSA E METODO DE ENCRESPAMENTO DE UMA REDE DE PAPEL

. Trata-se de uma composi¢do que compreende uma ou

mais resinas de poliaminoamida e epihaloidrina e uma ou mais

poliamidas a uma razao de aproximadamente 1:99 .a

aproximadamente 99:1 com . base nos componentes ativos do

polimero, e o uso da composigdo para o encrespamento de redes’

de papel. 3 ‘ . _ » -
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