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DESCRIPCION
Composicion amilacea catidnica liquida y sus utilizaciones.

La presente invencion tiene por objeto una nueva composicion amilacea catiénica liquida que presenta unas
caracteristicas seleccionadas de materia seca, de viscosidad, de tasa de nitrégeno total y de pH.

Se refiere asimismo a la utilizacion de dicha composicion amildcea cationica liquida en el &mbito industrial,
particularmente de fabricacidn de papel, de fabricacién de carton y de tratamiento de aguas industriales.

Finalmente se refiere muy particularmente a su utilizacion en el campo de las composiciones de agente de union
utilizadas para el tratamiento interno o externo del papel y del carton.

En los sectores industriales, en particular en los campos de la fabricacion de papel, de la fabricacion de cartén y del
tratamiento de aguas industriales, procedentes o no de la fabricacion de papel o la fabricacién de carton, se recurre
cominmente a composiciones amilaceas cationicas como aditivos como tales o como medios destinados a la
preparacién de aditivos.

Se describe una utilizacion de este tipo, por ejemplo, en la patente WO 01/96403 a nombre del solicitante.

Otros campos de aplicacién de tales composiciones se refieren a la quimica en general, las colas y los adhesivos en
general, material textil, los aglutinantes hidraulicos, los aglomerados combustibles o no, el tratamiento de los
metales, las composiciones de lejia, la fotografia, la perforacion, los productos fitosanitarios, los productos
cosmeéticos, etc.

Cualquiera que sea la utilizacién a la que estan destinadas las composiciones amilaceas cationicas, éstas se
proporcionan generalmente en forma de polvos por los almidoneros a los industriales de la fabricacion de productos
acabados o semiacabados.

En el momento deseado, es decir justo antes de su aplicacién, dichos industriales someten dichos polvos a un
tratamiento apropiado.

Este tratamiento, efectuado por tanto in situ y justo antes de la utilizacidn, consiste de manera clasica en la
preparaciéon de una suspension o “lechada” de materia amilacea catidnica que presenta una materia seca (“MS”) a lo
sumo igual a 10%, en la solubilizacion, generalmente en continuo, de dicha materia amilacea catiénica en un aparato
de coccidn y en la dilucion, también en continuo, de la cola caliente asi obtenida.

La cola diluida asi preparada en el mismo lugar de su aplicacion, presenta de manera clasica una MS comprendida
entre 0,5y 9%, lo mas frecuentemente entre 1y 7%.

Sin embargo, en ciertos casos, los industriales desean poder disponer directamente de composiciones amilaceas
liguidas que pueden usarse tal cual 0 en todo caso tras una sencilla operacion de dilucién en agua.

Esta forma de presentacion permite eliminar la necesidad de solubilizar la materia amilacea catiénica in situ y por
tanto de aplicar, in situ, los medios materiales (cocedor en continuo o cocedor de inyeccion (“jet-cooker”)
particularmente) y humanos necesarios para esta solubilizacion.

También puede permitir una dosificacién mas precisa y/o un mezclado facilitado de la materia amilacea catiénica en
el momento de su aplicacién, por ejemplo como aditivo destinado a reducir las sustancias molestas contenidas en
los circuitos de agua o como aditivo destinado a la preparacién de composiciones a base de agentes de union.

En cualquier caso, esta forma de presentacion liquida permite al industrial disponer de una composicién constante
en cuanto a sus caracteristicas, particularmente de concentracién y de temperatura.

Sin embargo, para ser satisfactorias desde el punto de vista econdmico, tales composiciones amilaceas cationicas
liquidas deben comercializarse con una MS suficientemente elevada para evitar transportar y almacenar importantes
volumenes de agua.

Se requiere entonces una MS de por lo menos 10%, que permite ademas responder al conjunto de deseos de los
usuarios y particularmente de no necesitar in situ ninguna operacion costosa de reconcentracion de las
composiciones amilaceas cationicas liquidas comercializadas.

Ademas, la puesta a disposicion de composiciones amilaceas catidnicas liquidas, que pueden utilizarse como tales
o mediante sencilla dilucion en agua, impone gque estas composiciones presenten:
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- una buena estabilidad en almacenamiento tanto para el fabricante como para el usuario,
- una viscosidad adaptada a las operaciones de transporte, bombeo y dilucién,
- caracteristicas fisicoquimicas (incluida la viscosidad) adaptadas al maximo de posibles utilizaciones.

Teniendo en cuenta estas limitaciones, s6lo existen segun el conocimiento del solicitante muy pocas composiciones
amilaceas catiénicas liquidas que hayan tenido un desarrollo comercial real.

Una tecnologia recomendada por RAISIO Chemicals Ltd (“RAISIO”) y descrita particularmente en sus patentes WO
93/10305, WO 95/18157, WO 98/24972 y WO 99/18288, consiste globalmente en la preparacion y la aplicacion de
colas de fécula de patata altamente catidnicas obtenidas a partir de medios de reaccion de altos contenidos en
materia seca (MS > 50%), en las que aproximadamente la mitad la aporta el Unico reactivo de cationizacion. Esta
preparacién implica una etapa previa de oxidacién de la materia amilacea mediante peréxido de hidrégeno.

La tasa de nitrégeno de las composiciones cuya utilizacién se recomienda preferentemente es globalmente superior
a 2% y se encuentra habitualmente entre 2,5 y 5%.

Sin embargo, tales colas presentan un determinado nimero de inconvenientes.

En primer lugar, y como lo confirman analisis realizados por el solicitante con productos comercializados con la
denominacién “RAIFIX”, estas colas altamente catidnicas presentan una tasa de fijacion de nitrégeno relativamente
baja, generalmente inferior a 65%. Esto da como resultado particularmente una cantidad residual elevada de
reactivo catidnico y/o de sus productos de hidrdlisis en el propio interior de tales composiciones, lo que perjudica su
eficacia real como agentes de eliminacién de sustancias molestas, presentes en los circuitos de fabricacion de papel
0 como aditivos en la preparacion de composiciones de agentes de union.

Por otra parte, esta fijacion muy parcial del reactivo cationico nitrogenado hace que sea dificilmente factible la
utilizacién de estas colas como aditivos de tratamiento de aguas industriales, en particular de aguas destinadas a la
alimentacion humana o animal.

Ademas, el pH elevado de estas colas, generalmente superior a 9, puede plantear problemas de seguridad y de
corrosién inherentes a la preparacion, a la manipulacién y a la utilizacién de productos alcalinos.

Ademas, el pH elevado de estas colas resulta nefasto para su utilizacion en la preparacion de composiciones a base
de agentes de union tales como, por ejemplo, los anhidridos de acidos alquenilsuccinicos (“ASA”) porque favorecen
la hidrolisis y por tanto la pérdida de eficacia de dichos agentes de unién. Este fendmeno de hidrdlisis puede
generar, por otra parte, problemas de espuma o de incrustacion al nivel de los dispositivos industriales
(emulsionadora, maquina de fabricacion de papel, etc...) y de los conductos aguas abajo o aguas arriba de estos
dispositivos.

Finalmente, debido a su viscosidad relativamente elevada, estas colas altamente catidnicas estan generalmente mal
adaptadas para las operaciones de diluciéon y después de introduccion en un medio acuoso, particularmente cuando
estas operaciones se realizan a temperatura ambiente o a temperatura relativamente poco elevada (< 50°C).

También existen en el mercado composiciones amilaceas catidnicas comercializadas por RAISIO con la
denominacién “RAIBOND 15” y que no son tan altamente catibnicas como las composiciones “RAIFIX” mencionadas
anteriormente.

Sin embargo, presentan una tasa de nitrégeno todavia elevada, concretamente de la manera més frecuente de por
lo menos aproximadamente 1,6%. Su pH también sigue siendo elevado, concretamente superior a 9.

Segun el conocimiento del solicitante, se proponen o se han propuesto otras composiciones amilaceas catidnicas
liquidas a los industriales y que, a la inversa, presentan una tasa de nitrégeno relativamente baja, concretamente
inferior al 0,5%.

Es el caso particularmente de la composicion “REDISIZE 132" comercializada por National Starch and Chemical
Company (“National”) correspondiente a una disolucion al 8% de almidon de maiz ceroso catiénico que puede
usarse para la preparacion de composiciones de agente de union tal como se describe en la patente US n°
6.296.696.

Conviene recordar que en el campo de las materias amilaceas catidnicas, comercializadas eficazmente
(generalmente en forma de polvos) a partir de su utilizacién en la preparacion de composiciones de agentes de
unién, particularmente de tipo “ASA” o “AKD” (dimero de alquil-ceteno), se recurre de manera clasica a almidones
catiénicos que presentan tasas de nitrégeno relativamente poco elevadas (< 0,5%).
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Estos productos débilmente catidnicos proceden generalmente de bases ricas en amilopectina (almidones
“cerosos”). En efecto, la aplicacion de tales bases amilaceas, descrita por ejemplo en las patentes EP 353 212 y mas
recientemente US n° 6.001.166, permite conferir una estabilidad en disolucién suficiente a los productos débilmente
cationicos resultantes. Ademads, la estructura “de ramificacion” o “ramificada” de estos productos mejora la
estabilidad y la eficacia de los agentes de uniéon (documento EP 353 212) y es por lo que se ha propuesto
recientemente, en la patente WO 00/49226, poner a disposicidon productos catiénicos de cualquier base (incluidas
bases cerosas) cuya estructura “de ramificacién” o “ramificada” se aumenta mediante reticulacion quimica.

Sin embargo, tales productos son extremadamente viscosos y su aplicacion solo puede considerarse eficazmente en
medios cuya temperatura es muy elevada. Una temperatura elevada aumenta, sin embargo, los riesgos de hidrélisis
de los agentes de union.

Se ha recomendado en la patente WO 01/96403 mencionada anteriormente, la utilizacion en cualquier generalidad,
y particularmente en la preparacién de composicion de agentes de union, de composiciones amilaceas catiénicas,
sélidas o liquidas, que presentan una tasa de nitrégeno limitada (a lo sumo igual a 2%) y una viscosidad muy débil,
concretamente inferior a 1600 mPa.s para una MS ajustada al 20%.

Esta viscosidad, medida por tanto al 20% de MS, se encuentra muy preferentemente entre 50 y 700 mPa.s.

Segun se ha comprobado, en particular para las composiciones amilaceas utilizadas en los ejemplos de dicha
patente, esta viscosidad, si se hubiera medido para una MS ajustada al 10% (en lugar del 20%), habria sido (muy)
inferior a 200 mPa.s.

Es particularmente el caso de la “composicion 2” contemplada en la preparacion de una emulsién de ASA segun el
ejemplo 6 de dicha patente y que, ya a una MS ajustada al 20%, presenta una viscosidad (100 mPa.s) muy inferior a
200 mPa.s.

Las composiciones amilaceas catidnicas liquidas descritas en esta patente permiten generalmente responder a las
exigencias técnico-econdmicas de la practica industrial actual, mencionadas anteriormente.

Se ha descubierto ahora que es posible poner a disposicion de los industriales composiciones catiénicas liquidas
mejoradas adicionalmente, seleccionadas segun los cuatro criterios de materia seca (MS), de viscosidad, de tasa de
nitrégeno total y de pH, estando dichas composiciones en particular adaptadas ventajosamente para la preparacion
de composiciones de agentes de union.

La presente invencion tiene asi por objeto una nueva composicién amilacea cationica liquida, caracterizada porque
presenta:

- una materia seca (MS) por lo menos igual a 10%, comprendida preferentemente entre 10 y 50%,

- una viscosidad, determinada segun una prueba T, por lo menos igual a 275 mPa.s y a lo sumo igual a
1.000 mPa.s,

- una tasa de nitrogeno total por lo menos igual a 0,6% y a lo sumo igual a 1,4%, expresandose estos porcentajes
en peso seco con respecto al peso seco de composicion,

- un pH inferior a 9, comprendido preferentemente entre 3,5y 8,5.

La prueba T, utilizada para medir la viscosidad de la composicién liquida segun la invencion, consiste en primer
lugar en determinar, mediante cualquier método clasico conocido por el experto en la materia, la materia seca de
dicha composicion, siendo esta ultima por lo menos igual a 10% segun la invencién.

Si esta materia seca es superior a 10%, se ajusta a 10% mediante una dilucion sencilla en agua destilada. Si esta
materia seca es de 10%, no se efectlia ninguna dilucién. A continuacién, se mide de una manera de por si conocida,
la viscosidad Brookfield a 25°C y a 20 revoluciones/minuto de la compaosicidn en cuestion, presentando la misma por
tanto una MS de 10% (después de dilucién o no).

Segun una variante ventajosa, la viscosidad de la composicién amilacea catiénica liquida segun la invencién, medida
segun la prueba T, es por lo menos igual a 275 mPa.s y a lo sumo igual a 950 mPa.s, preferentemente por lo menos
igual a 275 mPa.s y a lo sumo igual a 930 mPa.s. Esta viscosidad puede estar comprendida particularmente entre
300 y 900 mPa.s

La materia seca de la composicion amilacea catidnica liquida segun la invencion puede alcanzar, particularmente tal
como se indica, un valor del 50%. Sin embargo, de manera preferida, esta materia seca esta comprendida entre el
10y el 35%.
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Esta materia seca puede estar constituida (casi) exclusivamente por una materia amilacea catiénica tal como la
descrita a continuacion, incluidas sales, de reactivo catiénico y/o de sus productos de hidrdlisis, y/o de otros
compuestos resultantes de la cationizacion y que estan eventualmente todavia presentes en el interior de dicha
materia amilacea catiénica.

Sin embargo, esta materia seca puede contener, junto a dicha materia amilacea cati6nica, compuestos que no
resultan de la etapa de cationizacion y que se aplican antes y/o después de dicha etapa.

Estos compuestos pueden seleccionarse particularmente de entre el grupo que comprende agentes conservantes,
por ejemplo agentes biocidas y bactericidas, agentes de reologia, por ejemplo los polioles y las sales de acidos
hidroxicarboxilicos como lactatos o gluconatos, pigmentos y cargas, sales de aluminio, agentes antisarro, etc.

Se ha descubierto particularmente que podia ser de interés asociar en el interior de una composicion amilacea
cationica liquida segun la invencién, por lo menos una materia cationica y por lo menos un poliol, permitiendo dicho
poliol , entre otros, adaptar la viscosidad de dicha composicién y particularmente disminuir la viscosidad de dicha
composicion con el fin, si fuese necesario, de adaptarla para una utilizacion particular o, si fuera necesario, de
permitirle alcanzar un valor segun la presente invencién.

Dicho poliol puede consistir en un producto de naturaleza no sacarida como glicerol, polietilenglicol...

De manera muy ventajosa, dicho poliol es de naturaleza sacarida y se selecciona particularmente de entre el grupo
gue comprende monosacaridos hidrogenados, disacéaridos hidrogenados, trisacaridos hidrogenados, oligo- y
polisacéaridos hidrogenados y cualquier mezcla de por lo menos dos cualesquiera de estos productos.

Puede tratarse particularmente de sorbitol, de isosorbida, de manitol, de xilitol, de eritritol, de maltitol, de lactitol o de
un hidrolizado de almidén hidrogenado.

Segun otra variante ventajosa, la tasa de nitrogeno total de la composicion liquida segun la invencion es por lo
menos igual a 0,7% y a lo sumo igual a 1,3% (seco/seco).

Por otra parte, el pH de dicha composicién se encuentra preferentemente en un valor significativamente inferior a 9,
en particular de entre 3,5y 7,5 y mas particularmente de entre 4y 7.

La composicion liquida segun la invencion, comercializable, almacenable y eventualmente utilizable, “tal cual”,
presenta generalmente una temperatura inferior a 60°C, preferentemente a lo sumo igual a 50°C y particularmente
comprendida entre 10 y 40°C.

Estas temperaturas se distinguen categéricamente de las temperaturas de las colas realizadas, de manera clasica, a
partir de polvos y a MS muy débiles, in situ, en la industria (fabricacion de papel por ejemplo), temperaturas que son
de manera clasica mucho mas elevadas.

La materia amilacea contenida en la composicién liquida segin la invencién no se limita a los almidones cerosos
tales como los recomendados cominmente o utilizados de manera industrial en la técnica anterior. Puede proceder
del conjunto de almidones, de origen natural o hibrido, incluidos los procedentes de mutaciones o de manipulaciones
genéticas. Dichos almidones pueden proceder particularmente de patata, de patata cerosa, de maiz, de maiz
ceroso, de trigo, de trigo ceroso, de maiz con alto contenido en amilosa, de arroz, de guisante, de guisante con alto
contenido en amilosa, de cebada o de mandioca, de secciones o fracciones que pueden realizarse u obtenerse tales
como la amilosa, la amilopectina, las secciones granulométricas conocidas por el experto en la materia con los
términos de almidon de trigo “A” y almidén de trigo “B”, y cualquier mezcla de por lo menos dos cualesquiera de los
productos mencionados anteriormente, por ejemplo una mezcla de por lo menos un almidon de tubérculo (fécula de
patata particularmente) y de por lo menos un almidén de cereal (almidén de trigo “A”, trigo “B”, maiz, maiz ceroso
particularmente) o de dos almidones de cereal.

Las materias amilaceas cationicas contenidas en las composiciones segun la invencion puede consistir, por otra
parte, en productos anfoteros, es decir, en productos que son a la vez catidénicos y anionicos. Los sustituyentes
anionicos puede seleccionarse, a titulo de ejemplo, de entre el grupo que comprende los grupos fosfato, fosfonato,
sulfato, sulfoalquilo, carboxilo, carboxialquilo y sulfoalquilo.

Puede tratarse ventajosamente de grupos fosfatados, succinilados, sulfosuccinilados, hidroxialquilados y acetilados.

La viscosidad de las composiciones segin la invencién también puede obtenerse mediante mdltiples medios,
particularmente quimicos, enzimaticos y/o fisicos, aplicados de manera continua o discontinua, en una o varias
etapas, antes, durante y/o después de la etapa de cationizacion. Estos medios incluyen los descritos en una
cualquiera de las patentes mencionadas anteriormente en cuanto a que permiten alcanzar, directa o indirectamente,
la viscosidad seleccionada de forma precisa segun la invencion, concretamente por o menos igual a 275 mPa.sy a
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lo sumo igual a 1.000 mPa.s segun la prueba T.
Se dispone por consiguiente de nuevos productos industriales que presentan:

- no solamente a) una buena estabilidad en almacenamiento y b) una viscosidad adaptada para las operaciones de
transporte, bombeo y dilucién,

- sino también posibilidades mejoradas de utilizacion con respecto a las composiciones cationicas liquidas de la
técnica anterior.

Esta utilizacion puede considerarse en el conjunto de campos de aplicacibn mencionados en la introduccion
(quimica, colas y adhesivos, material textil, fabricacion de papel, fabricacion de cartén, tratamiento de aguas, etc...).
Segun el caso, la composicién amilacea cationica liquida segun la invencion puede utilirzarse “tal cual” o diluirse
previamente y esto, de manera que su materia seca se reduzca a un valor comprendido entre 0,5 y 9%,
preferentemente entre 1y 7%.

Sin embargo, la composicion amilacea catidnica segun la invencidon puede utilizarse en primer lugar, tal cual o
después de dilucion, como aditivo seleccionado de entre el grupo que comprende los aditivos para la fabricacion de
papel y la fabricacion de cartén y los aditivos de tratamiento de aguas industriales, procedentes o no de la
fabricacién de papel o la fabricacion de cartén, o esta destinada a la preparacion de un aditivo de este tipo.

De manera particularmente ventajosa, la composicion amilacea cationica liquida segun la invencion puede utilizarse
como aditivo seleccionado de entre el grupo que comprende los aditivos de fabricacion de papel en masa, los
aditivos destinados a reducir las sustancias molestas contenidas en los circuitos de agua y/o retenidas en los
equipos de procedimientos, de fabricacion de papel o no, los aditivos destinados a la preparacion de composiciones
de agentes de uniodn utilizadas para el tratamiento interno o externo del papel o del carton, los aditivos destinados a
la preparacion de composiciones de crespado, de tratamiento de superficie o de estucado del papel o del cartén, los
aditivos destinados a la preparacion de composiciones que contienen blanqueadores 6pticos, cargas, pigmentos,
sales de aluminio, silice coloidal, colorantes y/o polimeros sintéticos.

Se ha descubierto particularmente que la composicién segin la invencion estaba particularmente bien adaptada
para la preparacion de composiciones de agentes de unidn, incluidos los agentes de unién descritos en una
cualquiera de las patentes mencionadas anteriormente.

El agente de union puede contener un producto seleccionado de entre el grupo que comprende acidos
alquenilsuccinicos y derivados, en particular sus sales y anhidridos, dimeros de alquil-ceteno y derivados, colofonia
y derivados, acetales de aldehido alquilados, isocianatos alquilados, (co)polimeros sintéticos y cualquier mezcla de
por lo menos dos cualesquiera de dichos productos.

Puede tratarse en particular de un agente de unién que contiene un anhidrido de acido alquenilsuccinico (“ASA") tal
como se proporcionara a titulo de ejemplo en otra parte.

Se ha constatado que las caracteristicas fisicoquimicas de la composicion amilacea seleccionada segun la
invencién, en particular las caracteristicas de pH, de viscosidad y de tasa de nitrégeno total permitian obtener
excelentes resultados en cuanto a proteccién y por tanto de eficacia de los agentes de union, particularmente de tipo
ASA.

Se ha observado particularmente que estos resultados estarian mejorados con respecto a los obtenidos con
productos menos viscosos tales como los descritos en la patente WO 01/96403 mencionada anteriormente o los
productos que presentan valores de pH y de nitrégeno total méas elevados.

Ademas, se ha descubierto que la composicion amilacea catidnica liquida segun la invencion, eventualmente diluida,
era particularmente eficaz cuando se ponia en contacto o estaba destinada a ponerse en contacto (directa o
indirectamente, por ejemplo mediante una composicion de agente de unién) con una composicion fibrosa (por
ejemplo una pasta para fabricacion de papel) que presenta un contenido elevado en iones calcio, concretamente un
contenido por lo menos igual a 200 mg/l, particularmente comprendido entre 250 mg/l y 1.000 mg/l. Este contenido
puede estar comprendido en particular entre 400 y 800 mg/I.

También se ha descubierto, tal como se describira a continuacién, que la composicién segun la invencion estaba
particularmente bien adaptada como aditivo con el fin de su fabricacion:

- de papel “tisu”,
- de papel o cartén, tratado en superficie o estucado, y/o,
- de papel para ondulado, por ejemplo de papel corrugado destinado a la preparacion de cartén ondulado.
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La composicion segun la invencién puede asimismo utilizarse de manera muy ventajosa como aditivo destinado a
reducir las sustancias molestas contenidas en los circuitos de agua de la fabricacion de papel.

Por otra parte, se ha observado que la composicién segun la invenciéon puede utilizarse para el tratamiento, en
particular la union, el encolado, el apresto o el almidonado, de diversos materiales textiles (fibras, hilos, capas,
tejidos) debido a su gran afinidad por tales materiales, por ejemplo aquellos a base de algodén o de
poliéster/algodon.

Les confiere particularmente una buena resistencia a la abrasion.
La presente invencion se describe con mayor detalle a partir de los ejemplos siguientes no limitativos.
Ejemplo 1

Se diluye un polvo de fécula de patata que presenta una tasa de nitrégeno total de 1,2% (seco/seco) y obtenido en
fase seca segun la patente FR 2.434.821 a nombre del solicitante, y se pone en suspension en agua
desmineralizada de manera que se obtiene una lechada de almidén catidnico al 11,5% de materia seca (“MS”).

Se tratan diferentes muestras de dicha lechada, en una cuba abierta, con tasas variables de a-amilasa y/o en
condiciones operativas diferentes (duracion, temperatura de conversion particularmente), consistiendo el objetivo en
poder obtener una composicion amilacea catiénica que presente una viscosidad Brookfield (medida a 25°C y a 20
revoluciones/minuto) de aproximadamente 250 a 300 mPa.s y una MS de 10% o muy ligeramente superior.

Se obtiene asi una composiciéon amilacea catiénica liquida (a continuacion “composicion A”) que presenta una
materia seca (MS) del 10,2%, una viscosidad Brookfield (25°C - 20 revoluciones/minuto) de 330 mPa.s (es decir de
290 mPa.s segun la prueba T tras el ajuste de la MS al 10%), una tasa de nitrégeno total del 1,2% y un pH de 5,3.

La composicién A presenta una muy buena estabilidad en almacenamiento, no observandose ningin fenémeno de
aumento de la viscosidad ni de degradacion tras 1 mes de almacenamiento a 25°C.

Ejemplo 2
Se diluye un polvo de fécula de patata que presenta una tasa de nitrégeno total del 0,8% (seco/seco) y obtenido en

fase seca segun la patente FR 2.434.821 a nombre del solicitante, y se pone en suspension en agua
desmineralizada fria de manera que se obtiene una lechada de almidén catidnica al 22% de materia seca (“MS”).

Se tratan diferentes muestras de dicha lechada, en cuba abierta, con tasas variables de a-amilasa y/o en
condiciones operativas diferentes (duracion, temperatura de conversion particularmente), consistiendo el objetivo en
poder obtener una composicion amilacea catiénica que presenta una viscosidad Brookfield (medida a 25°C y a 20
revoluciones/minuto) de aproximadamente 2.500 a 3.000 mPa.s y una MS préxima a 20%.

Se ha obtenido asi una composicion amilacea catidnica liquida (a continuacion “composicién B») que presenta una
materia seca (MS) del 19,7%, una viscosidad Brookfield (25°C - 20 revoluciones/minuto) de 2.580 mPa.s (es decir de
350 mPa.s segun la prueba T tras el ajuste de la MS al 10%), una tasa de nitrégeno total del 0,8% y un pH de 5,1.

La composicién B presenta una muy buena estabilidad en almacenamiento, no observandose ningin fenémeno de
aumento de la viscosidad ni de degradacion tras 1 mes de almacenamiento a 25°C.

Por otra parte, se han obtenido las composiciones amilaceas catidnicas liquidas estables siguientes:

- composicion C: cola de fécula de patata cationica al 10,6% de MS, que presenta una tasa de nitrégeno total de
1,2% y una viscosidad de 580 mPa.s segun la prueba T y un pH de 4,9,

- composicion D: cola de fécula de patata cationica al 10,2% de MS, que presenta una tasa de nitrégeno total de
0,8%, una viscosidad de 910 mPa.s segun la prueba T y un pH de 5,0,

- composicion E: cola de almidén de maiz ceroso catidnica al 27% de MS, que presenta una tasa de nitrégeno total
de 0,65% y una viscosidad de 330 mPa.s segln la prueba T y un pH de 5,2.

Ejemplo 3

Se evallan los rendimientos de las composiciones A y B segun la invencién descritas anteriormente en el marco de
la preparacién de una composicién de agente de unioén y esto, en comparacion con, respectivamente:

- una composicion amilacea cationica liquida control (a continuacién “composicion T1") idéntica a la composicion
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utilizada en el ejemplo 6 de la patente WO 01/96403 y que presenta por tanto una viscosidad débil (100 mPa.s a
una MS ajustada del 20%), una tasa de nitrégeno total de 1,5% (seco/seco) y un pH de 5,8,

- una composicion amilacea cationica liquida control del mercado (a continuacién “composicion T2") que presenta
una materia seca de aproximadamente 19%, una tasa de nitr6geno total de 1,75% (seco/seco), una viscosidad
Brookfield (25°C - 20 rev/min) de 650 mPa.s (es decir de 120 mPa.s tras el ajuste de su MS al 10% segun la
prueba T) y un pH de 11.

Las composiciones A, B, T1 y T2 presentan una temperatura de aproximadamente 25°C. Cada una se diluye en
primer lugar con agua de perforacion cuya temperatura es de 25°C aproximadamente de manera que la MS de cada
una de estas composiciones disminuye al 4%. A 100 g de cada una de estas composiciones asi diluidas al 4% de
MS y cuya temperatura es por tanto de aproximadamente 25°C, se afiaden 3,33 g de la agente de union “FIBRAN
76" a base de ASA.

Las composiciones de unidn asi obtenidas a partir, respectivamente, de las composiciones A, B, T1 y T2 diluidas y
de “FIBRAN 76" (a continuacién designadas respectivamente como “aditivo A”, “aditivo B”, “aditivo T1" y “aditivo T2")
presentan por tanto una razén ponderal de materia amilacea (en seco) / agente de unidén de aproximadamente 1,2/1.

Cada uno de los aditivos A, B, T1 y T2 se somete a continuacién, a temperatura ambiente, a un tratamiento
importante de cizallamiento, concretamente una homogeneizacion de 5 minutos a 20.000 revoluciones/minuto.

A continuacion se evalla, después de dicho tratamiento (“T0") y 24 horas después de dicho tratamiento (“T24") la
granulometria media de las emulsiones de agente de unién asi obtenidas a partir de cada uno de los aditivos A, B,
TlyT2.

La medicién de la granulometria media se efectda con un aparato analizador del tamafio de particulas Beckman
Coulter Ls considerando el volumen de las particulas. Se expresa en um.

Se obtienen, a TO y T24, los valores de granulometria “media” siguientes:

TO T24
Aditivo A 1,8 |82
Aditivo B 15 |75

Aditivo T1 1,7 11,4

Aditivo T2 9,2 | 582

Se observa que en las condiciones del presente ensayo, que no se han optimizado, los aditivos A y B, obtenidos a
partir de las composiciones A y B segun la invencion, presentan:

- una estabilidad adicionalmente mejorada con respecto al aditivo T1 obtenido a partir de la composicién T1,
- una finura y una estabilidad superiores muy significativamente al aditivo T2 obtenido a partir de la composicién T2.

Se cree que la viscosidad méas elevada de las composiciones A y B segun la invencién con respecto a la de las
composiciones T1y T2 podria explicar, en su totalidad o en parte, su mayor poder protector del agente de unién.

El pH muy elevado de la composicion T2 podria explicar, por otra parte, sus malos rendimientos, favoreciendo dicho
pH la hidrolisis del agente de union. Esta hidrdlisis se manifiesta ademas por la aparicién de una espuma parduzca
en el interior de la emulsion preparada a partir del aditivo T2.

Por otra parte, el valor elevado de la granulometria media de dicha emulsion afiadido a la observacion realizada
segun la cual dicha emulsiéon presenta varias poblaciones de particulas, sugieren que la composicién T2 era
intrinsecamente de estabilidad débil.

Por otra parte, se ha observado que a nivel industrial, resultaba efectivamente ventajoso, desde un punto de vista
tanto técnico como econdmico, recurrir a las composiciones amilaceas catidnicas liquidas segun la invencién,
particularmente con respecto a composiciones amilaceas catidnicas que presentan una tasa de nitrégeno total mas
débil.

Se ha constatado ademas que estas ventajas se ponian de manifiesto particularmente cuando las composiciones
segln la invencion estaban destinadas a ponerse en contacto, tal cual o tras dilucién, o bien directamente (por
ejemplo como aditivos para fabricacién de papel en masa), o bien indirectamente (por ejemplo como aditivos para la
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preparacién de una composicion de agente de unién), con composiciones fibrosas (pastas de papel particularmente)
que presentan contenidos elevados en iones calcio.

Estas ventajas pueden materializarse particularmente mediante:

- una mejora de determinadas caracteristicas fisicas de papeles de cualquier naturaleza y destino (papeles para
impresion/escritura, papeles para ondulado, papeles “tist”, etc...), y/o

- una mejora de las caracteristicas y los rendimientos de composiciones de agentes de unién de cualquier naturaleza
(ASA, AKD, otros) y destino (unién interna y/o externa del papel o carton).

Se ha constatado particularmente que las composiciones amilaceas cationicas liquidas tales como las
composiciones A a E descritas anteriormente permitian, con respecto a composiciones amilaceas cationicas de
tasas de nitrdgeno total mas débiles y solubilizadas in situ en un dispositivo de coccién continua, disminuir muy
significativamente la cantidad de agente de unién aplicado y esto sin disminuir la eficacia y conservando a la vez las
caracteristicas fisicas generales del papel, incluso mejorando algunas de ellas.

Por otra parte, se ha constatado que las composiciones segun la invencion tales como las composiciones B y E
descritas anteriormente permitian, en el marco de la fabricacion de papel “tisu™:

- no solamente mejorar en cualquier generalidad las caracteristicas fisicas, en estado himedo y en estado seco de
dicho papel, sino también

- aumentar significativamente el grosor de dicho papel, y
- mejorar, durante operaciones de calandrado, la resistencia de dicho papel o el fenébmeno denominado “repelado”.
Esto, sin disminuir, incluso mejorando el funcionamiento de la maquina y la productividad global del sistema.

Las composiciones cationicas segun la invencion también pueden utilizarse ventajosamente en la fabricacién de
papel o de cartdn, tratado en superficie o estucado, y particularmente:

en asociacion con determinados pigmentos, en particular de naturaleza aniénica, aplicados en las aplicaciones
“impresién con chorro de tinta”,

de manera mas general, como aditivos de bafios de tratamiento de superficie o estucado con el fin de mejorar la
imprimibilidad del papel,

en sustitucién de polimeros catiénicos de origen no amilaceo (poliDADMAC, poli(cloruro de aluminio),...) aplicados
en bafios de estucado o en colas de tratamiento de superficie, particularmente aplicados en dispositivos de tipo
prensa encoladora (“size-press”) o prensa de pelicula (“film-press”).

La empresa solicitante ha constatado, por otra parte, que una composicién segin la invenciéon tal como la
composicion A descrita anteriormente podia utilizarse ventajosamente en la fabricacion de un papel para ondulado,
en este caso un papel corrugado a base de papeles usados que presentan un gramaje de aproximadamente
140 g/m”.

La composicion A, aplicada in situ y en lugar de una poliacrilamida cationica en el interior de un sistema de retencion
particular, ha permitido no s6lo mejorar significativamente dicha retencion sino también las caracteristicas fisicas (en
particular el indice CMT y el indice Mullen) del papel corrugado resultante.

La misma composicién A se revela por otra parte como particularmente Gtil como aditivo destinado a reducir las
sustancias molestas contenidas en los circuitos de agua de la fabricacién de papel. La composicion A, usada a razén
del 0,1% (seco/seco con respecto al peso de materia fibrosa) ha permitido particularmente mejorar la eficacia de un
almidén catiénico utilizado de manera clasica como aditivo de fabricacion de papel en masa y cuya eficacia estaba
disminuida debido a la existencia de numerosas sustancias anidnicas indeseables en el interior de la composicion
fibrosa compuesta mayoritariamente por una pasta de tipo “quimico-termomecanica”.

Dicha composicion A ha permitido a la que vez que disminuye significativamente, es decir aproximadamente 14%, la
tasa de introduccion del aditivo clasico de fabricacion de papel en masa, aumentar significativamente, es decir de
por lo menos 5 a 10%, tanto la retencién total (incluida por tanto la del aditivo clasico en masa) como la retencion
s6lo de cargas o la retencion solo de fibras.
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REIVINDICACIONES
1. Composicién amilacea cationica liquida, caracterizada porque presenta:
- una materia seca por lo menos igual a 10%, comprendida preferentemente entre 10 y 50%,

- una viscosidad Brookfield, determinada segun una prueba T a 25°C, 20 revoluciones por minuto y 10% de materia
seca, por lo menos igual a 275 mPa.s y a lo sumo igual a 1.000 mPa.s,

- una tasa de nitrégeno total por lo menos igual a 0,6% y a lo sumo igual a 1,4%, expresandose estos porcentajes en
peso seco con respecto al peso seco de la composicién,

- un pH inferior a 9, comprendido preferentemente entre 3,5y 8,5.

2. Composicion amilacea catiénica liquida segun la reivindicacion 1, caracterizada porque presenta una viscosidad,
determinada segun la prueba T, por lo menos igual a 275 mPa.s y a lo sumo igual a 950 mPa.s.

3. Composicién amilacea catidnica liquida segun la reivindicacion 2, caracterizada porque presenta una viscosidad,
determinada segun la prueba T, por lo menos igual a 275 mPa.s y a lo sumo igual a 930 mPa.s comprendida
preferentemente entre 300 mPa.s y 900 mPa.s.

4. Composicion amilacea catidnica liquida segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizada porque
presenta una tasa de nitrégeno total por lo menos igual a 0,7% y a lo sumo igual a 1,3%.

5. Composicién amilacea catidnica liquida segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizada porque
presenta un pH comprendido entre 3,5y 7,5, particularmente comprendido entre 4y 7.

6. Composicién amilacea catidnica liquida segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizada porque
contiene por lo menos un poliol, preferentemente por lo menos un poliol de naturaleza sacarida.

7. Composicion amilacea catidnica liquida segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizada porque
presenta una temperatura inferior a 60°C, preferentemente a lo sumo igual a 50°C y particularmente comprendida
entre 10 y 40°C.

8. Utilizacion de una composicién amilacea catidénica segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, como aditivo
seleccionado de entre el grupo que comprende los aditivos para la fabricacion de papel o la fabricacion de carton y
los aditivos de tratamiento de las aguas industriales, procedentes o no de la fabricacion de papel o la fabricacion de
carton, o para la preparacion de un aditivo de este tipo.

9. Utilizacién segin la reivindicacién 8, caracterizada porque el aditivo se selecciona de entre el grupo que
comprende los aditivos para fabricacion de papel en masa, los aditivos destinados a reducir las sustancias molestas
contenidas en los circuitos de agua y/o retenidas en los equipos de procedimientos, de fabricacion de papel o no, los
aditivos destinados a la preparacién de composiciones de agentes de unién utilizados para el tratamiento interno o
externo del papel o del carton, los aditivos destinados a la preparacién de composiciones de crespado, de
tratamiento de superficie o de estucado del papel o del carton, los aditivos destinados a la preparacion de
composiciones que contienen blanqueadores 6pticos, cargas, pigmentos, sales de aluminio, silice coloidal,
colorantes y/o polimeros sintéticos.

10. Utilizaciéon segun la reivindicacion 9, caracterizada porque el aditivo estd destinado a la preparacion de una
composicion de agente de unién que contiene un producto seleccionado de entre el grupo que comprende &cidos
alquenilsuccinicos y derivados, en particular sus sales y anhidridos, dimeros de alquil-ceteno y derivados, colofonia
y derivados, acetales de aldehido alquilados, isocianatos alquilados, (co)polimeros sintéticos y cualquier mezcla de
por lo menos dos cualesquiera de dichos productos.

11. Utilizaciéon segun la reivindicacion 10, caracterizada porque el aditivo esta destinado a la preparacion de una
composicion de agente de unién que contiene un anhidrido de acido alquenilsuccinico (ASA).

12. Utilizacién segun cualquiera de las reivindicaciones 8 a 11, caracterizada porque se diluye previamente la
composicion amilacea catiénica liquida de manera que su materia seca se reduzca a un valor comprendido entre 0,5
y 9%, comprendido preferentemente entre 1y 7%.

13. Utilizacion segun cualquiera de las reivindicaciones 8 a 12, caracterizada porque la composicién amilacea
cationica, eventualmente diluida, se pone en contacto o esta destinada a ponerse en contacto con una composicion
fibrosa que presenta un contenido en iones calcio por lo menos igual a 200 mg/l, particularmente comprendido entre
250y 1.000 mg/l.
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14. Utilizacién segun la reivindicacién 9, caracterizada porque el aditivo est4 destinado a la fabricacion de papel
“tisy”.

15. Utilizacion segun la reivindicacion 9, caracterizada porque el aditivo esta destinado a la fabricacion de papel
tratado en superficie o estucado.

16. Utilizacion segun la reivindicacion 9, caracterizada porque el aditivo esta destinado a la fabricacion de papel para
ondulado.

17. Utilizacién segun la reivindicacion 9, caracterizada porque el aditivo es un aditivo destinado a reducir las
sustancias molestas contenidas en los circuitos de agua de la fabricacion de papel.
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