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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo paré "USO DE PO-
LIAMIDOAMINAS NAO-TERMOFIXAS COMO RESINAS DE RESISTEN-
CIA A SECO".

CAMPQ DA INVENCAQO

A invencdo refere-se a um processo para produgéo de papel u-
sando sistemas de resina Uteis para conferir resiSténcia a seco para papel.
ANTECEDENTE DA INVENCAQ

Sabe-se bem adicionar certas resinas a papel, usualmente du-.

rante O processo de‘fabricagéo de papel, para aperfeigoar resisténcia a seco
do papel resultante. E também bem sabido adicionar certas resinas a papel
para aperfeigoar resisténcia a umido do papél resultante. E também bem -
sabido que certos aditivos aumentam tanto uma resisténcia a umido quanto
uma resisténcia a seco do papel. Entretanto, ndo é sempre desejavel que
papel com resisténcia a seco elevada também exiba uma resisténcia a umi-
do elevada, uma vez que ao aumentar uma resisténcia a umido do papel
torna o papel mais dificil de repolpagao. Se for dificil de um produto de papel
ser submetido a repolpagéo, o fabricante de papel encontrara dificuldade de
reprocessar o material aumentando desse modo a guantidade de refugo inu-
tilizavel associado a processo de fabricagao de papel.

Muitos polimeros que aperfeicoam uma resisténcia a seco do
papel sdo anidnicos sob condigdes normais de fabricagdo de papel, por e-
xemplo, carboximetilcelulose sédica, guar carboximetila e cdpoh’meros de
acrilamida e acido acrilico ou acrilato de sodio. |

Altérnativamente, muitas resinas catidénicas sao usadas para a-
perfeigoar uma resisténcia a seco do papel, incluindo poli(acrilamida)é catio- |
nica(s) glioxglada(s), poliacrilamidas catiénicas de alto peso molecular, resi-
nas de poliamidoamina-epicloroidrina termofixas e poli(vinilaminas). Essas
resinas sdo algumas vezes aplicadas com co- fatores aniénicos tal como
poli(acrilamida-acido co-acrilico) ou carboximetilcelulose.

Nenhuma dessas resinas anidnicas ou catiénicas é universal-
mente aplicavel e sofrem de uma ou mais das seguintes desvantagens: bai-
x0 teor de sélidos, niveis significativos de resisténcia a Umido permanentes,
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eficaz sobre faixa limitada de pH, sensibilidade a ions especificos, submete- .
se a hidrolise sob condigdes de fabricagdo de papel ou vida Util limitada. Ha
uma necessidade continua de produtos com resisténcia a seco voltar-se a

todas ou a maior parte dessas desvantagens.
Na Patente dos Estados Unidos No. 5.338.406 concedida a Smi-

th, descreve-se um sistema de resisténcia a seco para um polimero catiénico
““"soliivel em &gua, linear, com alto peso molecular, alta densidade de carga

apresentando uma viscosidade especifica reduzida maior que dois decilitros
por grama (> 2 dl/g), e uma densidade de carga de 0,2 a 4 milequivalentes
por grama" com "pelo menos um polimero amomco solivel em agua, apre-
sentando uma densidade de carga menor que 5 meg/g". O complexo poliele-
trélito de Smith & til como um aditivo para proporcionar resisténcia a seco
para todos os tipos de papel, particularmente para esses papéis que sao
produzidos usando polpa ndo-alvejada.

Na Patente dos Esiados Unidos No. 5.338.407 concedida a Das-
gupta, descreve-se um processo para aumento de resisténcia a seco do pa-'
pel sem reduzir sua'suavidade. O processo compreende adicionar uma mis-
tura de uma guar carboximetila anionica, goma alfarrosa carboximetil ou
guar carboximetil hidroxietila com véarios aditivos catidnicos para uma copo-
sicdo de polpa alvejada. O aditivo catidnico podera ser uma resina de polia-
midoamina-epicloroidrina. Se o aditivo cationico é uma resina de resisténcia

a Umido, a resisténcia a seco do papel é aumentada sem redugao de sua

suavidade. Adicionalmente a resisténcia a imido do papel € aumentada.

Na Patente Canadense No. 1.1 10.019, descreve-se "'um proces--
so para produzir papel que apresenta resisténcia a seco aperfeigoada, o qual
compreende misturar uma lama de polpa essencialmente sem alume com
um polimero catiénico soltivel em agua e, subsequentemente adicionar um
polimero anibnico soluvel em &gua a lama de polpa essencualmente sem
alume".

Além do acima, resinas de poliamidoamina-epicloroidrina tém
sido usadas extensivamente como agentes de resisténcia a umido para pa-
péis. Tipicamente, essas resinas sdo preparadas em um processo de duas
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etapas.

Em uma primeira etapa, um pré-polimero de poliamidoamina ¢
preparado de um diécido (por exemplo, acido adipico) e uma poliamina (por
exemplo, dietilenotriamina).

Em uma segunda etapa, o pré-polimero de poliamidoamina é
reagido com epicloroidrina em uma quantidade igual ou maior que a quanti-
dade de grupos amina secundaria no pré-polimero. Uma quantidade peque-
na de epicloroidrina reage para efetuar alvejamento do pre-polimero, acom-
panhado por um aumento no peso molecular. Contudo, a maior parte da epi-
cloroidrina reage com o pré-polimero para fornecer grupos reativos funcio-
nais, especificamente, aminocloroidrina ou azetidinio. E bem sabido daque-
les versados no estado da técnica de fabricagdo de papel que as resinas de
poliamidoamina-epicloroidrina descritas acima poderao ser usadas em com-
binagdo com acrilamidas ani6nicas ou derivados de celulose anidnicos. Con- |
tudo, papéis contendo essés combinagdes exibem resisténcia a umido ele-
vada, bem como resisténcia a seco elevada, produzindo desse modo papéeis
contendo essas combinagées dificeis de repolpagao.

Na Patente dos Estados U.nidos No. 6.294.645 concedida a Allen
e outros, cuja descrigéo é incorporada neste relatorio como referéncia em
sua totalidade, descreve-se um sistema de vresisténcia a seco para papel
compreendendo: um componente catiénico e um componente anidnico.
Nesse sistema de resisténcia a seco, o componente catidnico podera com-
preender um polimero catiénico de poliamidoam'ina epialoidrina. Quando o
componente catiénico compreende um polimero catiénico poliamidoamina
epialoidrina, um intraligante compreende epialoidrina. A epilaloidrina podera :
ser selecionada do grupo que bonsiste em epicloroidrina, epibromoidrina,
epiiodoidrina, epifluoroidrina e epialoidrinas substituidas por alquila. Prefe-
rencial'mente, a epialoidrina compreende epicloroidrina.

-Adicionalmente, é bem sabido que na fabricagao de vérios tipos
de papéis, a saber, produtos de papel encrespado tais como produtos de
tecido, para usar resinas como produtos quimicos adesivos de encrespa-
mento. Em vez de adicionar os produtos quimicos adesivos de encrespa-
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mento diretamente a papel, esses produtos quimicos adesivos de encres-

‘pamento sdo tipicamente pulverizados diretamente sobre uma superficie de

um cilindro de secagem rotativo (tambor de encrespamento) que adere uma
folha de papel quando é passada sobre o cilindro de secagem. A folha de
papel é removida e encrespada a partir da superficie do cilindro de secagem

através do uso de uma lamina de encrespamento freqlientemente chamada

" uma lamina raspadora.

_Produtoé adesivos de encrespamento que sdo amplamente usa-
dos incluem &lcoois polivinilicos, copolimeros poli(acetato de etileno vinila),
acetato de polivinila, poliacrilatos e poliamidas catiénicas termofixas que
compreendem' produtos de 'reagéo soluveis e‘m agua de uma epialoidrina e
uma poliamida contendo grupos amina secundaria. Esses produtos quimicos
poderdo ser usados separados ou em combinagdo um com outro a fim de

obter o efeito desejado.

Na Patente dos Estados Unidos Ne. 5.234.547 concedida a Kni-
ght e outros, descreve um método de encrespamento de um papel que com-
preende aplicar um poh’_mero anidnico sintético ao tambor de encrespamento
antes da aplicagdo da folha de papel a ser encrespada. Os polimeros usa-
dos sdo polimeros (met)acrilato e especialmente polimeros de acido acrilico
ou metacrilico.

EP-A-0 063 301 refere-se a polimeros soltveis em agua obteni-
veis por reacdo de uma poliamidoamina e/ou poliuréia-amina opcionalmenfe
modificadas com um derivado de dialoalquileno bifuncional. Esse documento
adicionalmente descreve o uso desses polimeros como aditivos de encres-
pamentd na manufatura de papel corrugado. Os aditivos encrespamento sao
preferencialmente aplicados sobre a folha de papel antes de contato com a
superficie aquecida do tambor de encrespamento. '

'EP-A-0 739 709 descreve uma composicao péra encrespar folha
fibrosa que compreende um adesivo de encrespamento resina de poliami-
na/epialoidrina e um agente de liberacdo de encrespamento que € um plasti-
ficante para a resina de poliamina/epialoidrina.

A maior parte desses produtos quimicos adesivos de encrespa-
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mento e particularmente essas poliamidas tornam-se reticuladas através da
entrada de energia térmica e desidratagdo que ocorrem na superficie do ci-
lindro de secagem.

EP 0 856 083 B1, cuja descricdo é incorporada neste relatdrio
como referéncia em sua totalidade, descreve um método de encrespamento
de um papel que compreende aplicar diretamente a superficie do tambor de
encrespamento uma poliamidoamina soluvel em agua, nao-termofixa ou po-
liamidoamina mbdificada que é reticulada com uma epialoidrina. |

Seria desejavel proporcionar um processo para conferir resistén-
cia a seco a papel que usa produtos quimicos adesivos de encrespamento
prontamente disponiveis como uma resina de resisténcia a seco. E também -
desejavel obter uma resina de resisténcia a seco para a qual co-fatores ani-
dnicos ndo sdo pré-requisitos. Além disso, é desejavel obtei' uma resina de
resisténcia a seco que é disponivel sob niveis favoraveis sélidos com boa
estabilidade em’veis limitados de resisténcia a umido permanente, enquanto
proporciona resisténcia a seco sobre uma faixa de condigoes praticas.
SUMARIO DA INVENCAO | |

A invengéo refere-se a urh procesSo para produgao de papel que

apresenta resisténcia a seco, o qual compreende as seguintes etapas: for-
mar uma suspensao aquosa de fibras celulésicas; adicionar uma resina de

poliamidoamina-epialoidrina reticulada ndo-termofixa & suspensdo aquosa

" de fibras celulésicas; e laminar e secar a suspensdo aquosa de fibras celulé-

sicas para formar papel. A resina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada
termofixa compreende um produto de reagao de uma poliamidoamina e uma
epialoidrina e em que a epialoidrina para amina é em uma razao menor que
0,10:1 em uma base molar, preferencialmente, a epialoidrina para amina
situa-se em uma razdo na faixa de cerca de 0,01:1 a menos cerca de 0,10:1
em uma base molar. '

'Na produgdo da resina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada
ndo-termofixa, de uso na produgdo de papel, a poliamidoamina apresenta
um peso molecular conforme medido por Sua viscosidade especifica reduzi-
da (VER) de mais de 0,13 dL/g antes de reagdo com a epialoidrina.
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A poliamidoamina de uso na formagdo das resinas de poliami-
doamina-epialoidrina reticuladas nao-termofixa compreendé uma polialquile-
no poliamina que apresenta pelo menos dois grupos amina primaria e tam-
bém pelo menos um grupo amina secundaria e/ou pelo menos um grupo
amina terciaria. A poliamidoamina podera ser selecionada do grupo que
consiste em dietilenotriamina (DETA), trietilenotetramina (TETA), tetraetile-
nopentamina _ (TEPA), iminobispropilamina (IBPA), N-metil-bis-
(aminopropil)amina (MBAPA), bis-hexametilenotriamina (BHMT) e misturas
destes. Preferencialmente, a poliamidoamina é dietilenotriamina (DETA).

A epialoidrina de uso na formagéo das resinas de poliamidoami-
na-epialoidrina reticulada néo-termofixa compreende uma epialoidrina sele-
cionada do grupo que consiste em epicloroidrina, epibromoidrina, epiiodoi-
drina, epifluoroidrina e epialoidrinas substituidas por alquila. Preferencial-
mente, a epialoidfina ! epicloroidriha.

DESCRICAQ DETALHADA DA INVENCAO
Esta invengao refere-vvse a um método para proporcionar resis-

téncia a seco a papel, embora ndo substancialmente aumentar a resisténcia
a umido do papel e compreender uma resina de poliamidoamina-epialoidrina
reticulada nao-termofixa. A resina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada
nio-termofixa compreende um produto de reagdo de uma epialoidrina com
uma poliamidoamina soltvel em agua compreendida de um acido dicarboxi-
lico e uma poliamina contendo aminas secundarias e/ou terciarias. A epialoi-
drina e amina sao reagidas umas com as outras e'm uma razao. Essa razdo
expressa em uma base molar menor que 0,10:1 em uma base molar de e-
pialoidrina para amina. As aminas do produtd de reagdo poderéo ser aminas
secundarias ou terciarias. Preferencialmente, a razdo de epialoidrina para
amina situa-se na faixa de cerca de 0,01:1 a menos cerca de 0,10:1 em uma
base molar. | |
Um aspecto da invencdo refere-se a sistemas de resisténcia a
seco em que um peso molecular de poliamidoamina solivel em agua, con-
forme medido pelo RSV de poliamidoamina, € maior que 0,13 d/Lg antes de
reagdo com a epialoidrina. Preferencialmente, a RSV de poliamidoamina é
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amina.

maior que 0,13 dL/g porém menor que 0,19 dL/g antes de reagao com a epi-
aloidrina. Mais preferencialmente, a RSV de poliamidoamina € maior que
0,15 dL/g porém menor que 0,18 dL/g antes de reagédo com a epialoidrina.

Em uma modalidade da invengéo, a resina de poliamidoamina-
epialoidrina reticulada ndo-termofixa podera ser um polimero de poliamido-
amina-epialoidrina reticulado em que a epialoidrina é selecionada do grupo
que consiste em epicloroidrina, epibromoidrina, epiiodoidrina, epifluoroidrina
e epialoidrinas substituidas por alquila. Preferencialmente, uma poliamidoa-
mina reticulada compreende pbh’mero de epicloroidrina em que a epialoidrina
é epicloroidrina. |

A poliamidoamina-epialoidrina reticulada ndo-termofixa ‘é um -
produto de reagdo de uma poliamidoamina soltivel em agua compreendida
de um &cido dicarboxilico e uma poliamina com aminas secundarias e/ou
terciarias presentes na poliamidoamina e uma epialoidrina. A RSV da polia-
midoamina solivel em agua é maior que 0,13 dL/g antes da reagédo com a
epialoidrina. }
" Nessa modalidade da invéngéo, a resina de poliamidoamina-
epialoidrina reticulada n&do-termofixa compreende poli(acido adipico-co-
dietilenotriamina) reagida com epicloroidrina sob uma razdo molar menor
que 0,10 mol de epialoidrina por mol de amina, preferencialmente sob uma
razdo molar menor que 0,08 mol de epialoidrina por mol de amina, alternati-
vamente sob uma razao molar menor que cerca de 0,07 mol de epialoidrina

por mol de amina. Nessa modalidade da invengéo, a poliamidoamina é po-

li(acido adipico-co-dietilenotriamina). Nessa modalidade, o peso molecular

da poliamidoamina é controlado por meio de regulagdo da quantidade de
condensacdo de dgua removida durante a reagéo do &cido basico e da poli-

A poliamidoamina-epialoidrina reticulada nao-termofixa é primei-
ramente sintetizada produzindo uma poliamidoamina e subsequentemente -
alquilacdo e reticulagdo da poliamidoamina com epialoidrina, preferencial-
mente epicloroidrina. As poliamidoaminas uUteis no método da presente in-
vengdo sdo preparadas pela condensagéo de poliaminas alifaticas, cicloalifa-
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ticas, aralifaticas ou heterociclicas (preferencialmente alifatica) contendo pe-
lo rhenos dois grupos, do qUaI pelo menos um deve ser um grupo amina
primaria, com um &cido dicarboxilico alifatico ou aromatico saturado ou insa-
turado (preferencialmente alifatico) que apresenta de 2 a 12 atomos de car-
bono ou seus equivalentes funcionais, preferencialmente que apresenta de 3
a 10 atomos de carbono ou seus equivalentes funcionais. Os acidos dicar-
boxilicos e derivados de-4cido dicarboxilico de uso na produgéo da poliami-
doamina compreendem dois grupos carboxila reativos de amidizagéao (isto €, .
--COOH). Acidos dicarboxilicos adequados para uso na produgéo da polia-
midoamina incluem os acidos Co-Cq» dicarboxilicos. -Acidos dicarboxilicos -
particulares que sao adequédos incluem écidds oxalicos, maldnicos, succini-
cos, glutaricos, adipicos, pimélicos, subéricos, azelicos, sebacicos, maléi-
cos, fumaricos, itacénicos, ftalicos, isoftalicos e tereftalicos.

Derivados de acidos dicarboxilicos adequados para produgéo da
poliamidoamina incluem ésteres de acidos dicarboxilicos e haletos de acidos |
dicarboxilicos. Derivados preferidos s8o os ésteres.

Esteres de &cidos dicarboxilicos que poderdo ser usados inclu-
em ésteres dos acidos C,-Cs2 dicarboxilicos e especialmente os C4-Cs diés-
teres desses acidos. Diésteres particulares que sdo adequados incluem adi-
pato de dimetila, malonato de dimetila, malonato de dietila, succinato de di-
metila e glutarato de dimetila. _ -

O 4cido dicarboxilico preferido é acido adipico. Exemplos de e-
quivalentes funcionais de acidos dicarboxilicos incluem haletos de acidos

dicarboxilicos. Haletos de &cidos dicarboxilicos apropriados incluem cloreto

de adipoila, cloreto de glutarila e cloreto de sebacoila.

Alternativamente, um diéster correspondente podera ser usado
em lugar dos acidos dicarboxilicos acima mencionados na formagao da poli-
amidoamina. Quando um diéstef é usado em lugar de acido dicarboxilico,
pré-polimerizagdo pode ser conduzida sob uma temperatura menor, especi-

ficamente, cerca de 110°C e sob presséo atmosférica.

Nesse caso, o subproduto é um alcool com o tipo de alcool de-
pendente da identidade do diéster. Por exemplo, onde um éster dimetilico é
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empregado o alcool subproduto serd metanol, embora etanol sera o subpro-
duto obtido de um éster dietilico.

A poliamina que compreende uma polialquilenopoliamina, pode-
ra ser selecionada do grupo que consiste em dietilenotriamina (DETA), trieti-
lenotetraamina (TETA) e tetraetilenopentamina (TEPA), iminobispropilamina
(IBPA), N-metil-bis-(aminopropillamina (MBAPA), bis-hexametilenotriamina
(BHMT) e misturas destas. A poliamina é carregada para um recipiente de
reacdo apresentando mistura suficiente. Embora a poliamina esteja sendo
misturada, o &cido dicarboxilico é adicionado ao recipiente de reagao por um
periodo de tempo. Durante esse periodo de tempo, a temperatura dos rea-
gentes é deixada aumentar e é mantida abaixb em torno de 125°C durante -
esse estagio da reagdo. A temperatura dos reagentes é em seguida elevada
em torno de 170°C e uma quantidade de agua contida nos reagentes € ex-
pelida. Nesse estagio na reagdo, polimerizagdo para poliamidoamina é es-.
sencialmente completa. A solu¢do aquosa de poliamidoamina deve apresen-
tar uma RSV maior que 0,13 dL/g nesse estagio do processo.

Uma quantidade de agua € adicionada ao reator, e a poliamido-
amina resultante é agitada até que'se dissolva na agua. A quantidade de
agua adicionada ao reator ndo é critica para o processo.

Uma quantidade da solugdo aquosa de poliamidoamina é carre-
gada para um recipiente de reagdo e diluida com agua. A solugdo aquosa
total de poliamidoamina ndo é critica. Uma quantidade de uma epialoidrina,

preferencialmente epicloroidrina, € carregada para o recipiente de reagao

' para proporcionar uma solugdo de reacdo que apresenta uma concentragao

de cerca de 30% em peso de sélidos totais (poliamidoamina + epialoidrina). -
A temperatura dos reagentes é elevada em torno de 45°C a cerca de 70°C,

preferencialmente, de cerca de 52°C a cerca de 62°C, mais preferencialmen-

te, de cerca de 57 a cerca de 58°C. A viscosidade da solugao € monitorada.
Quando se obtém uma viscosidade que ¢ indicativa do nivel de reagéo dese-
jado da poliamidoamina com a epialoidrina, a reacao é parada através de
diluicdo do polimero com agua fria. Alternativamente, a reacdo pode ser pa-

rada por meio do ajuste do pH da solugao com um acido mineral em um pH
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de cerca de 3,5. Os sdlidos finais da solugéo reticulada resultante é de cerca
de 5% a cerca de 30% em péso, preferencialmente, de cerca de 10% a 25%
em peso, mais preferencialmente, de cerca de 15% a cerca de 18% em pe-
SO. | '

Para aumentar o peso molecular da resina de poliamidoamina-

epialoidrina reticulada, prefere-se reagir as poliamidoaminas ou poliamidoa-

" minas modificadas com uma quantidade substoiquiométrica de epialoidrina.

Usando uma quantidade substoiquiométrica, assegura-se que a epialoidrina
completamente reage com a poliamido amina ou a poliamidoamina modifi-
cada de tal modo que nenhuma reticulagéo adicional pode ocorrer sob con--
dicOes de temperatura elevada. Para produzi'r. as resinas de poliamidoamina-
epialoidrina reticuladas ndo-termofixas da presente invengdo em que uma

quantidade substoiquiométrica de epialoidrina é usada, a epialoidrina para

amina situa-se em uma razdo na faixa de cerca de 0,01:1 a menos que

0,10:1 em uma base rholar, preferencialmente em uma razéo na faixa de
cerca de 0,03:1 a cerca de 0,08:1 em uma base molar, mais preferencia'l-' |
mente em uma razao na faixa de cerca de 0,05:1 a cerca de 0,07:1 em uma
base molar. ' '

No caso de reacdo incompleta da epialoidrina ou uso de maiores
quantidades substoiquiométricas de epialoidrina, quaisquer grupos funcio-
nais que permanecem apds reticulagao e podem resultar em reticulagdo adi-
cional sob as condicbes de temperatura elevada podem ser "neutralizados’
por meio de reagdo da poliamidoamina reticulada ou poliamidoamina modifi-
cada com agentes adequados. Qualquer remanescente sem funcionalidade
epdxi da epialoidrina, que pode levar a reticulagéo adicional, pode, por e-
xemplo, ser remdvido reagindo a poliamidoamina reticulada ou‘po!iémidoa-
mina modificada com uma amina ou amonia. N

‘Como estabelecido antes, preferencialmente, as poliamidoami- -
nas uteis no método da presente invengao séo obtidas pelé condehsagéo de

um acido dicarboxilico e uma amina contendo dois grupos amina primaria e

pelo menos um grupo amina secundaria, por exemplo, dietilenotriamina. A

condensacdo resulta em poliamidoaminas que contém cerca de dez unida-
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des derivadas de acido dicarboxilico e a quantidade correspondente de uni-
dades derivadas de amina. A fim de aumentar o peso molecular através de
reticulacdo, o produto de condensagao é reagido com uma epialoidrina, pre-
ferencialmente epicloroidrina. Contudo, em contraste com a preparagdo de
resinas convencionalmente usadas.como agentes de resisténcia a umido, a
epialoidrina é usada em quantidades substoiquiométricas para assegurar
que nenhuma funcionalidade reativa livre esta incluida na poliamidoamina
reticulada que a tornaria reticulavel e desse modo termofixa. ‘

Na verdade, sabé-se presentemente utilizar poliamidoaminas
reticuladas ou poliamidoaminas modificadas que sdo Uteis na presente in-
vengdo como agentes de aperfeicoamento de édeséo na encrespamento de
papel para apIAicagéo direta a superficie do cilindro de secagem ou como au-
xiliares de retengdo no processo de produgdo de papel. Entretanto, esses
agentes de aperfeicoamento de ades&o ou auxiliares de retengao nunca tém’
sido usados para proporcionar resisténcia a seco para papel.

No estado da técnica sdo descritas muitas modificagdes de poli-
amidoaminas termofixas Uteis como agentes de resisténcia a Umido ou poli-
amidoaminas ndo-termofixas Uteis como auxiliares de retengao ou como a-
gentes de aperfeicoamento de adesao para crepagem de papel. Todas des-
sas poliamidoaminas modificadas sdo também uteis no método da presente
invengdo contanto que elas sejam néo-termofikas, isto é, reticulagdo das
poliamidoaminas term sido efetuada pelo uso de quantidades substoiquiomé-
tricas de epialoidrina ou quaisquer grupos reticulaveis funcionais que perma- |

‘necem apos reticulagdo sédo “neutralizados” (ver acima). Exemplos de modi-

ficacdes de poliamidoaminas sdo descritos na Patente dos Estados Unidos
No. 4.501.862, incorporada neste -relatério como referéncia em sua totalida-

de, DE-A-33 23 732, Pat. U.S. No. 4.673.729, incorporada neste relatério

como referéncia em sua totalidade, DE-C-24 34 816, DE-A-18 02 435 e EP-
A-74 588. Poliamidoaminas preferidas modificadas sdo descritas em DE-A-
34 21 557. Essas sdo poliamidoaminapoliaminas formadas por transamida-
¢do de poliamidoaminas com poliaminas que séo obteniveis por reagdo sob
condigbes substancialmente anidras e sob temperaturas elevadas de pelo
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menos 150°C.

A preparagao das poliamidoaminas ou poliamidoaminas modifi-
cadas Uteis no método da presente invengdo é bem conhecida originaria-
mente pelo versadd na técnica e descrita em detalhes no estado da técnica
tais como os documentos do estado da técnica citados acima.

Gelificagdo e termofixagdo de resinas de poliamidoamina resul-
tam da presenca de funcionalidade reativa de epialoidrina. Tanto gelificagao
quanto termofixagéo impde a formagdo de conexdes intermoleculares entre
moléculas de resina distintas. Gelificacdo e termofixagdo sdo causadas por

reacéo entre funcionalidade reativa de epialoidrina e grupos amina de dife-

rentes moléculas de resina reativas a epialoidrina; a funcionalidade reativa
epialoidrina reticula as diferentes moléculas, e essas moléculas consequen-

temente, formam uma estrutura interconectada que é insolavel.

Particularmente, no caso de uma resina de termofixagéo, a agao

de aquecimento e/ou secagem da resina endurece-a, bem como a torna in-

soluvel. No estado da técnica, solugdes de resina sio acidas estabilizadas,

de modo que aquecimento n&o gelificara ou termofixara a resina.

Em contraste, a resina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada

nao-termofixa da presente invengdo é néo-gelificante. Com substancialmen-

‘te toda a epialoidrina ja reagida para ligar poliamidoaminas, a escassez de

funcionalidade reativa de epialoidrina impede, ou pelo menos grandemente
limita, reagdo entre as moléculas de resina distintas. A resina de poliamido-
amina-epialoidrina reticulada nao-termofixa pode, conseqlentemente, ser

redissolvida apds secagem e/ou aquecimento. _
O processo para fabricagdo de papel compreende trés etapas

principais: (1) formar uma suspensdo aquosa de fibras de celulose; (2) adi-
cionar um aditivo de resisténcia; e (3) laminar e secar as fibras para formar
papel. |

A etapa de formar uma suspensdo aquosa de fibras celul6sicas

é realizada por meios convencionais, tais como processos de polpagao me-

cénicos, quimicos e semiquimicos, efc. Alternativamente, uma suspensao

podera ser formada por meio de repolpagao de papel ou papeldo. Apés a
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etapa de polpagdo de moagem mecénica e/ou quimica, a polpa podera ser
lavada para remover produtos quimicos de polpagao residuais e componen-
tes de madeira solubilizados. Essas etapas sdo bem conhecidas, conforme
descritas em, por exemplo, Casey, Pulp and Paper (Nova lorque, Interscien-
ce Publishers, Inc. 1952). |

| A etapa de adicionar o aditivo de reforgo, por exemplo, uma re-
sina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada nao-termofixa é realizada de
acordo com meios convencionais através de adigdo direta ao sistema de
fabricacdo de papel. Previame‘nte, resinas que apresentam quimicas simila- -
res como as resinas de poliamidoamina-epialoidrina reticuladas nao-
termofixas de uso na presente invengdo tém de ser aplicadas diretamente a -
superficie de tambor de encrespamento em vez da extremidade umida do
sistema de fabricacao de papel. _

A etapa de laminacdo e secagem das fibras para formagao de
papel é realizada de acordo com meios convencionais, tais como aqueles
descritos in Casey, Pulp and Paper, citados acima.

O nivel 'preferl'vel de adicdo da resina de poliamidoamina- |
epialoidrina reticulada nao-termofixa é em torno de 0,1 a 2%, com base no
peso seco da polpa. |

O processo para fabricagdo de papel que apresenta resisténcia
a seco podera também compreender uso de aditivos, tal como um amido
reticulado. O amido reticulado poderéa ser adicionado sob um nivel de cerca

de 0,15% a cerca de 2,0% em peso do papel, preferenciaimente, de cerca

de 0,25% a cerca de 1,5% em peso do papel, mais preferencialmente, de

cerca de 0,5% a cerca de 1,25% em peso do papel. O amido reticulado po-
deréa ser qualquer amido reticulado usado no processo de fabricagao de pa-

pel. O amido reticulado podera ser selecionado do grupo que consiste em

amido de batata, amido de tapibca, amido de trigo, amido de milho e outros

amidos reticulados derivados de milho ceroso. Amidos reticulados de uso na

presente invengdo sdo descritos na Patente U.S. No. 4.643.801 incorporada

neste relatério como referéncia em sua totalidade.

‘O processo’ para produgéo de papel que apresenta resisténcia a
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seco da invengdo podera também compreender uso de uma resina de resis-

“téncia a Umido. A resina de resisténcia a umido poderé ser adicionada sob

tais niveis ao papel a fim de ndo aumentar significativamente a resisténcia a
Umido do papel. VO'processo para produgdo de papel que apresenta resis-
téncia a seco dessa invengdo poderd também ser usado para aumentar a
resisténcia a seco de papéis com reforgo (strengthened) a umidade. Uma
resina de resisténcia a imido pode em seguida ser adicionada nesses niveis
para proporcionar apenas a quantidade necessaria de resisténcia a umido, e
a resina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada n&o-termofixa usada nes--
ta invengdo pode ser usada para aumentar a resisténcia a seco sem adicid-
nalmente aumentar a resisténcia a Gmido. Aiguns exemplos de resinas de
resisténcia a Umido, disponiveis de Hercules Incorporated séo resina Kyme-
ne®557H, resina Kymene®736, resina Kymene®450, resina Kyme-
ne®557LX e resina Kymene®Plus. A resina de resisténcia a imido podera
ser adicionada sob um nivel de cerca de 0,025% a cerca de 1,5% em peso |
do papel, preferencialmente, cerca de 0,05% a cerca de 1,0% em peso do
papel, mais preferencialmente, de cerca de 0,075% a cerca de 0,75% em
peso do papel. Resinas de poliamidoamina-epicloroidrina ("PAE") s@o as '
resinas mais preferidas de resisténcia a umido. Prefere-se mais a re}sina
Kymene®557H, em que &cido adipico é reagido com dietilenotriamina (DE-
TA) para formar uma poliamidoamina que € élquilada e reticulada com epi-
cloroidrina para formar uma resina de PAE, a saber, acido adipico-DETA

poliamidoamina-epicloroidrina. Alternativamente, a resina -de resisténcia a

umido podera compreender um amido com fungéo aldeido ou uma resina de

poliacrilémida modificada por glioxal.

O processo para produgdo de papel que apresenta resisténcia a
seco da invengao podera também compreender uso de um auxiliar de reten-
¢do. O auxiliar de retengdo podera ser uma poliacrilamida de alto peso mo-
lecular ou um floculante de alto peso molecular. Alternativamente, o auxiliar
de retencdo podera ser poli(oxido de etileno). Alternativamente, o auxiliar de
retengdo podera ser um auxiliar de retengdo microparticulado. O auxiliar de |

retengdo microparticulado poderéa ser selecionado do grupo que consiste em
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bentonita e silica coloidal. Alternativamente, o auxiliar de retengdo micropar-
ticulado podera compreender uma microparticula polimérica sintética.

O processo para produgdo de papel que apresenta resisténcia a
seco da invengdo podera também compreender uso em papel que contém
um material altamente reticulado para controle de carga ou para retengao de
particulas finas. O material altamente reticulado para controle de carga po-
dera ser selecionado do grupo que consiste em alume, cloreto de polialumi-
nio, cloreto de poli(dialildimetilaménio), poli(dialquilamina-epicloroidrina) e
polietilenoimina. | |

Outros aditivos uteis no proCesso de fabricacdo de papel desta
invengdo incluem colas, despumantes, cargas, agentes de umectacgao, alve- -
jantes dpticos, sais inorganicos, etc.

O processo para produgédo de papel que apresenta resisténcia a
seco da invencdo é de utilidade na fabricagdo de muitos tipos de papéis. O.
processo para fabricagdo de papel que apresenta resisténcia a seco da in-
vengdo é de particular utilidade na fabricagdo de papéis selecionado do gru-
po que consiste em papeldo alvejado, papelao ondulado (linerboard), pape-
ldo corrugado (conrrugating médium), papel de jornal, papel impresso e de
escrita, lengo e toalha. O processo para fabricagao de papél que apresenta
resisténcia a seco da invengao é preferencialmente usado na manufatura de
papeldo ondulado reciclado e papelao corrugadb (corrugating medium) reci-

~ clado.

O método para a determinagdo de uma viscosidade especifica

‘reduzida do material (RSV) é como segue:

VISCOSIDADE ESPECIFICA REDUZIDA

A viscosidade reduzi'da de uma solugdo de polimero a 2% em
cloreto de aménio 1 N é determinada a 25,0°C por meio de um viscosimetro
Ubbelohde e um viscotimero Brinkmann. Tempos de fluxo de uma solu¢éo
de polimero a 2% e um solvente puro sdo medidos e a viscosidade relativa
(Nrel) calculada. A viscosidade reduzida é calculada a partir da viscosidade

relativa. Esse método é baseado em ASTM D446.
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APARELHO USADO PARA DETERMINAR RSV:
(1) Tubos de Viscosimetro Ubbelohde Ne. 1, com Constante de
Viscosimetro C = 0,01 — disponivel de Visco Systems, Yonkers, N.l., ou S-

chott, Hofheim, A:Iemanha, ou Brinkmann Instruments.

(2) Viscotimero Brinkmann C -- disponivel de Brinkmann Instru-
ments Inc., Cantiague Rd., Westbury, N.l. 11590. |

(3) Suporte de Viscosimetro Ubbelohde—ibid. Cat. N2. 21-00-
032-9.

(4) Banho em agua de temperatura constante mantido em 25+/-
0,1°C. Capacidade de resfriamento (&4gua fria ou saco de gelo) podera ser

necessaria para manter temperatura constante. Um termémetro a 45°C

- ASTM pode ser usado para monitorar a temperatura proxima do local de -

montagem do tubo de viscosimetro.

(5) Frasco volumétrico, 50 mL, Classe A.

(6) Béquer, 10 mL. ,

(7) Termédmetro 45°C ASTM, calibrado, projetado para medicoes |
a 25°C com divisdes de 0,05 graus--disponivel de VWR Scientific, Cat. No.
61118-923, ou equivalente. -

(8) .Fonte de vécuo—Preferencialmente, um aspirador de agua
para limpeza de viscosimetros.

- (9) Filtro ou peneira de ago inoxidavel, cerca de malha 100.

REAGENTES USADOS PARA DETERMINAR RSV:

(1) Cloreto de aménio, granular' Grau reagente ACS.

(2) Solvente (cloreto de aménio 1 N). Adigéo 53,5 +/-0,1 g de
NH4Cl a um frasco volumétrico de 1 litro, diluido até volume com agua desti-

lada e mistura.
MEDICAQ DE FLUXO DE CLORETO DE AMONIO:
O tempo de fluxo de cloreto de aménio deve ser medido uma

vez por dia em que medi¢des de RV de polimero séo feitas. Esse valor deve -

ser usado no calculo de RV.
(1) O viscosimetro € montado no banho de temperatura constan-

te a 25°C em uma posigao vertical e deixado a equilibrar-se por pelo menos
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15 minutos. O banho tem de ser em 25 +/-0,1°C.

(2) O viscosimetro é cheio com solvente de cloreto de amanio,
por meio de tubo "L", de tal modo que o nivel de liquido caia entre as marcas
no bulbo "A". O viscosimetro é colocado no banho de temperatura constante
e é deixado permanecer por pelo menos 5 minutos a fim de atingir a tempe-
ratura correta. |

(3) O viscosimetro Ubbelohde é conectado ao Viscotimero com
a tubulacao ligada. O viscosimetro é ligado e deixado a processar.

(4) Medigbes sdo registradas pelo menos 3 tempos de fluxo. A
média de trés medigdes que se ajusta em 0,2 segundo é calculada. Se apos
4 medigbes, ajuste ndo é atingido, o tubo de viscosimetro é limpo e o fluxo é
medido 3 vezes n_ovaménte. _

(5) O viscosimetro é em seguida limpo e secado.

MEDICAO DE FLUXO DE POLIMERO:

O seguinte procedimento é usado:

(1) Determinar o teor de solidos totais do polimero.

(2) Calcular a quantndade de pohmero exigida para 1.000 +/-

0,020 g de solidos usando Equagéo 1.
(3) Pesar, ao 0,0001 g mais proximo, a quantldade de amostra

apropriada, calculada na Etapa 2, para um frasco volumétrico de 50 mL. Al-
ternativamente, a amostra pode ser pesada em um béquer pequeno e quan- -
titativamente transferida para o frasco volumétrico de 50 mL com 4 ou 5 la-
vagens de solugdo de cloreto de aménio.

(4) Adicionar 20-25 mL de cloreto de aménio 1 N ao frasco e
moderadamente gira-lo até que a amostra seja completamente dissolvida. -
Em seguida adicionar a solugéd de cloreto de aménio dentro de 2,54 cm
(1/4") da marca. ,

(5) Colocar o frasco e contetido no banho de temperatura cons-
tante a 25°C e deixar a temperatura equilibrar-se por pelo menos 15 minu-

tos.
(6) Montar o viscosimetro no banho de temperatura constante a

25°C em uma posicao vertical e deixa-lo equilibrar-se por pelo menos 15 mi-
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nutos. O banho deve ser em 25 +/-0,1°C.

(7) Lentamente cbmpletar a marca de volume com mais solvente
e finalmente misturar para obter completa homogeneidade. Isso fornecera
uma solugédo de _2.000 +/-0,040%. Calcular a concentragé@o real para a solu-
¢éo polimérica, ao 0,001 g/100 mL mais préximo.

~ (8) Apos equilibrio da solugao polimérica e ajuste em volume a
25°C, filtrar a solugéo por meio de uma peneira de ago inoxidavel de malha
100 ou filtro de tam’ainho de poros comparavel.

(9) Encher o viscosimetro por meio de tubo “L" de modo que o
nivel de liquido decaia entre as marcas no bulbo "A". Colocar o viscosu’metrb
no banho de temperatura constante e permitif que permanega por pelo me-
nos 5 minutos a fim de atingir a temperatura correta. |

(10) Conectar o viscosimetro Ubbelohde ao Viscotimero com a
tubulagdo ligada. Ligar o Viscotimero e deixa-lo processar.

(11) Medir e’registrar pelo menos trés tempos de fluxo. Calcular |
a média de trés medigdes que se ajusta em 0,2 segundo. Se ap6és 4 medi-
§6es, ajuste ndo é atingido, Iimpar o tubo do viscosimetro e medir os tempbs
de fluxo novamente. Preparar uma solugdo nova se o ajuste ainda ndo pode
ser obtido.

(12) Limpar o viscosimetro imediatamente apds uso.

(13) Calcular a viscosidade relativa (Nrel) do polimero usando
Equagéo 3 e a viscosidade reduzida (Nred) usando Equagao 4.

Calculo: o

-100/TS =Ws Eq. (1)

em que:

TS = % de sélidos totais de polimero

Ws = peso de amostra exigido para 1.000 +_/-0,020g de sélido_s

(tempos Ws. TS)/50 = Cp Eq. (2) |

em que:

WSs = peso real de amostra polimériba

TS = % de sdlidos total de polimero

50 = mL de solugéo polimérica diluida
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Cp = concentragdo de solugdo de polimero, g/1 00 mL

ts/to = Nrel Eq.(3)

em que: _

t. = média tempo de fluxo da solugdo de amostra a 2% a 25°C
seg. .
t, = média tempo de fluxo do solvente a 25°C, seg.
Nrel = viscosidade relativa
(Nrel-1)/Cp = RSV Eq.(4)
em que: |
Nrel = viscosidade relativa
Cp = concentragdo da solugao de polimero em gramas de soli-
dos poliméricos por 100 mL de solugéo.

RSV = viscosidade especifica reduzida

Nota: Realizar esse valor para a unidade mais proxima 0,001.

Os testes de tragao foram determinados usando método de teste
TAPPI T494. O estouro de Mullen foi determinado usando meétodo de teste
TAPPI T807. O esmagamento do anel foi determinado usando método de
teste TAPPI T818, e a Ligagdo Scott foi determinada usando Método TAPPI
T569. | : | |

Os seguintes exemplos servirdo para ilustrar a ihvengéo, partes

e porcentagens sendo em peso a ndo ser que de outra maneira indicadas.

EXEMPLOS
EXEMPLO 1

Uma poliamidoamina reticulada nao-fixa foi preparada em duas

etapas.' |
Na primeira etapa, uma mistura de acido adipico, trietilenotetra-

‘mina (TETA) e dietileno triamina (DETA) foi condensada sob temperatura

elevada para um polilamidoamina) de baixo peso molecular e diluida a uma
solugio a 35% de sélidos em agua (RSV 0,17 dL/g).

Em uma segunda etapa, esse polimero foi reticulado usando
uma quantidade substoiquiométrica de epicloroidrina para obter uma resina
nao-termofixa como uma solugdo a 24% de solidos em agua (RSV 0,39
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dl/g) (Resina A1).
Papel de 115 g/m? foi produzido em um modelo de maquina de

fabricagéo de papel usando composi¢éo de papelao ondulado reciclado neu-

tro comercial redisperso, com condutividade controlada em 2000 micro sie-
mens por centimetro e pH de 7. Resina A1 foi adicionada sob diversos niveis
de adigdo a coposicdo. As propriedades do papel seco foram comparadas
com um controle ndo-tratado. Propriedades estudadas incluiram tragdo a
seco (MD e CD), resisténcia ao esmagamento do anel (MD e CD) e resistén-
cia ao estouro de Mullen. A |

Na tabela 1, sGo mostrados os resultados desse exemplo. Pro-
priedades determinadas erh direcdes MD e"CD sS40 expressas como sua
média geométrica (ou extensdo de ruptufa para tragdo a seco). A tabela
mostra propriedades de resisténcia a seco de papel preparada com diversos
niveis adicionais de Resina A1 4 extremidade umida da méaquina de confec-

cionar papel.
TABELA 1
| ResinaA1 | Extensdoda |Esmagamentodo | indice de Es-
Nivel de Adigao Ruptura Anel GM touro de Mul-
B | len
(%) (km) _(kN/m) _(kPa'm?/g)
0 (controle ndo- | 343 - 0,86 1,61
" tratado) e
0,1 3,79 | 091 | 185
02 3,88 093 | 188
0,4 3,73 0,93 1,81

Tabela 1 mostra que a Resina A1 proporciona aperfeicoamentos
de resisténcia a seco sob niveis de adigdo comerciaimente uteis.
EXEMPLO 2 -
Como no método de exemplo 1, resina de poliamidoamina reti-
culada ndo-termofixa foi preparada em duas etapas.

Na primeira etapa, uma mistura de acido adipico, triétilenotetra- '

mina (TETA) e dietileno triamina (DETA) foi condensada sob temperatura
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elevada a uma poli(amidoamina) de baixo peso molecular e diluida com uma
solucdo de soélidos a 35% em agua (RSV 0,1'7 dl/g).

Em uma segunda etapa, esse polimero foi reticulado usando
uma quantidade sut?stoiquiométriCa de epicloroidrina para obter uma resina
de poliamidoa.mina_reticulada nao-termofixa como uma solugdo de solidos a
25% em agua (RSV 0,39 dL/g) (Resina A2).

| De uma maneira similar, as resinas foram produzidas com base
no uso de DETA e uma mistura de TEPA (tetraetilenopentamina) e DETA
para proporcionar apos reticulégéo,- respectivamente, Resina B sob 15% de
sélidos e Resina C sob 24,1 de sdlidos. . ’

Papel de 115 g/m? foi produzido em um modelo de maquina de
fabricagéo de papel usando composi¢édo de papeldo ondulado reciclado neu-
tro comercial redisperso, com condutividade controlada em 2000 micro sie-
mens por centimetro e pH de 7. Resinas A2, B e C foram adicionadas sob
diversos niveis de adicdo e as propriedades do papel seco foram compara-
das com um controle ndo-tratado. Propriedades estudadas incluiram tragéo
a seco (MD e CD), resisténcia ao esmagamento do Anel (MD e CD) e resis-
téncia ao estouro de Mullen, tragdo a umido e ligagdo interna de Scott.

Na tabela 2, os resultados desse estudo sdo mostrados sob um
nivel de dose de 0,1‘5%, conforme obtidos determinando a média dos resul-

tados em 0,10, 0,15 e 0,20%. Propriedades detérminadas na diregdo MD e
'CD séo expressas como sua média geométrica (ou extensao da ruptura para

tracao a seco).

TABELA 2 |
Resina Extensdo da | Esmagamento | Ligacéao de Tragdo a
Ruptura do Anel GM Scott Umido
| (km) (kN/m) (J/m?) - (kN/m)
Nenhuma 4,09 1,39 250 0,20
(controle
nao-tratado)
Resina A2 4,17 1,42 280 0,29
Resina B 4,28 1,44 300 0,36
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Resina Extensdo da | Esmagamento Ligagdo de Tracéo a
Ruptura | do Anel GM Scott Umido
(km) (kN/m) (J/m?) (kN/m)
Resina C 4,34 1,42 299 0,30

Claramente, as resinas A, B e C proporcionam aperfeicoamentos

de resisténcia a seco sobre o controle ndo-tratado em niveis de adi¢ao co-

mercialmente uteis.
 N3o se pretende que os exemplos apresentados aqui devem ser -

elaborados para limitar a invengdo, mas preferivelmente, sdo submetidos a
ilustrar algumas das modalidades especificas da invengé&o. Varias modifica-

coes e variagdes da presente invengdo podem ser feitas sem desviar-se do

escopo das reivindicagoes anexas.
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REIVINDICAGOES
1. Processo para produgdo de papel que apresenta resisténcia a
seco, compreendendo as seguintes etapas,
(a) formar uma suspensao aquosa de fibras celulésicas;
(b) adicionar uma resina de poliamidoamina-epialoidrina reticu-
lada ndo-termofixa & suspensdo aquosa de fibras celuldsicas; e
(c) laminar e secar a suspensédo aquosa de fibras celulésicas
para formar papel;
em que a resina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada nao-
termofixa compreende um produto de reagdo de uma poliamidoamina € uma
epialoidrina e, em que a epialoidrina para amina situa-se em uma razao me- -
nor que 0,10:1 em uma base molar e, em que a poliamidoamina apresenta
um peso molecular conforme medido por sua viscosidade especifica reduzi-
da (RSV) maior que 0,13 dL/g antes de reagao com a epialoidrina.
2. Processo para produgdo de papel, de acordo com a reivindi-
cacgdo 1, no qual a poliamidoamina c,ompreende‘ uma polialquileno poliamina
que apresenta pelo rhenos dois grupos amina primaria e também pelo me-

' nos um grupo amina secundaria e/ou pelo menos uma amina terciaria.

3. Proce_sso para produgdo de papel, de acordo com a reivindi-
cagéo 2, no qual a polialquileno poliamina apresenta dois grupos amina pri-
maéria e também pelo menos um grupo amina secundaria e/ou pelo menos

' uma amina terciaria.

4. Processo para produgdo de papel, de acordo com a reivindi-
cagdo 2, no qual a poliamid'oami'na é selecionada do grupo que consiste em
dietilenotriamina (DETA), trietilenotetramina (TETA), tetraetilenopentamina
(TEPA), iminobispropilamina (IB‘PA), N-metil-bis-(aminopropil)amina (MBA-
PA), bis-hexametilenotriamina (BHMT) e misturas das mesmas.

5. Processo para produgédo de papel, de acordo com a reivindi-
cacdo 2, no qual a poliamidoamina é dietilenotriamina (DETA).

6. Processo para produgéo de papel, de acordo com a reivindi-
cacdo 2, no qual a poliamidoamina compreende uma mistura de dietilenotri-
amina (DETA) e trietilenotetramina (TETA).
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7. Processo para produgéo de papel, de acordo com a reivindi-
cagao 2, no qual a poliamiddamina compreende uma mistura de dietilenotri-
amina (DETA) e tetraetilenopentamina (TEPA).

8. Processo para produgdo de papel, de acordo com a reivindi-
cagdo 1, no qual a epialoidrina é selecionada do grupo que consiste em epi-
cloroidrina, epibromoidrina. epiiodoidrina, epifluoroidrina e epialoidrinas

“substituidas por alquila. -

9. Processo para produgdo de papel, de acordo com a reivindi-
cacéo 1, no qual a epialoidrina é epicloroidrina.

10. Processo para produgao de papel de acordo com a relvmdu-
cagao 1, no qual a pohamndoamlna apresenta um peso molecular conforme
medido por sua viscosidade especifica reduzida (RSV) maior que 0,13 dL/g
porem menor que 0,19 dL/g antes de reagéo com a epialoidrina.

11. Processo para produgéo de papel, de acordo com a reivindi-
cacao 8, no qual a polnamldoamlna apresenta um peso molecular conforme |
medido por sua viscosidade especifica reduzida (RSV) maior que 0,15 dL/g
porém menor que 0, 18 dL/g antes de reagdo com a epialoidrina.

12. Processo para produgao de papel, de acordo com a reivindi-
cacgdo 1, no qual a epialoidrina para amina situa-se em uma razao na faixa
de cerca de 0,01:1 a menos de 0,10:1 em uma base molar.

13. Processo para produgéo de papel, de acordo-com a reivindi-
cagdo 11, no qual a epialoidrina para amina situa-se em uma razéo na faixa

de cerca de 0,03:1 a cerca de 0,08:1 em uma base molar.

14. Processo para produgdo de papel, de acordo com a reivindi-
cacao 12, no qual a epialoidrina para amina situa-se em uma razao na faixa
de cerca de 0,05:1 a cerca de 0,07:1 em uma base molar.

15. Processo para produgédo de papel, de acordo com a reivindi-
cagéo 6, no qual a epialoidrina para amina situa-se em Uma razao na faixa
de cerca de 0,05:1 a cerca de 0,07:1 em uma base molar, é em que a epia-
loidrina é epicloroidrina. ’

16. Processo para producdo de papel, de acordo com qualquer

uma de reivindicagdo 1, no qual a resina de poliamidoamina-épialoidrina reti-
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culada ndo-termofixa é adicionada a suspensao aquosa de fibras celulésicas
em uma quantidade baseada em cerca de 0,1 a 2% em peso seco das fibras
celulésicas. | |

17. Processo para produgdo de papel, de acordo com a reivindi-
cagdo 16, no qual a resina de poliamidoamina-epialoidrina reticulada nao-
termofixa é adicionada a suspensdo aquosa de fibras celulésicas em uma
quantidade baseada em cerca de 0,15% em peso seco das fibras celuldsi-

cas.
18. Papel produzido pelo processo como definido em qualquer

uma das reivindicagbes 1-18.
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RESUMO
Patente de Invencao: "USO DE POLIAMIDOAMINAS NAO-TERMOFIXAS
COMO RESINAS DE RESISTENCIA A SECO".

’A pre_sehte invencao refere-se a um processo para utilizagéo de
resinas Uteis para conferir resisténcia a seco para papel sem substancial-
mente aumentar a resisténcia a imido do papel, em que as resinas compre-
endem resinas de poliamidoamina-epialoidrina reticuladas nao-termofixas. A

invencdo também refere-se ao papel produzido contendo as resinas.
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