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DESCRIPCION

Dispersiones de polimeros, acuosas, cationicas, de particulas finas, métodos para su preparaciéon y uso de las
mismas.

La invencion se refiere a dispersiones de polimeros, acuosas, catiénicas, de particulas finas, que pueden obtenerse
mediante una polimerizacion de dos etapas; en la primera etapa de polimerizacion se prepara un pre-polimero en
calidad de agente dispersante y a continuacion se realiza una polimerizacién por emulsién en una solucién acuosa
de este pre-polimero en presencia de mondmeros etilénicamente insaturados; se refiere a métodos para su
preparacion y uso de las mismas en calidad de agente de encolado para papel, cartulina y cartén.

De la DE 24 52 585 Al se conocen dispersiones de copolimero que pueden obtenerse mediante una polimerizacion
en fase acuosa, de dos etapas, en cuyo caso primero se copolimeriza en fase acuosa un copolimero de un
monomero que contiene grupos acidos y de un monémero etilénicamente insaturado que tiene un grupo amino
terciario o cuaternario o un grupo heterociclico que contiene un nitrégeno y luego sigue copolimerizando
agregandose estireno y/o acrilonitrilo y opcionalmente (met)acrilatos asi como opcionalmente otros monoémeros
olefinicamente insaturados y se completa la polimerizacion. Las dispersiones de polimero preparadas de esta
manera se usan como agente de encolado para papel.

De la DE 24 54 397 Al se conocen dispersiones de copolimero, acuosas, que pueden prepararse mediante
copolimerizacion por emulsion de monoémeros olefinicamente insaturados en presencia de coloides de proteccion/
dispersantes, poliméricos, cationicos. Para este propdsito se sintetiza un pre-polimero mediante polimerizacion en
solucion de mondémeros etilénicamente insaturados, hidréfugos, que contienen nitrégenos cuaternarios o terciarios,
en solventes miscibles con agua, preferentemente alcoholes o acetona. Después de adicionar agua y acido férmico,
a fin de protonizar grupos terciarios de amino, a continuacion, en la fase acuosa del prepolimero, se copolimerizan
monomeros hidréfugos como estireno, acrilonitrilo, (met)acrilatos y/o butadieno, opcionalmente con hasta 10 % en
peso de acidos carboxilicos a,f-monoolefinicamente insaturados, a la manera de una polimerizaciéon por emulsion.
Los mondmeros se seleccionan de tal modo que la temperatura de transicion vitrea del copolimero se encuentra
entre -15 y +60 °C. Las dispersiones obtenidas de esta manera se usan como producto de recubrimiento para papel,
cuero o estructuras textiles laminadas y como agente de encolado para papel.

En la EP 0 051 144 Al se describen dispersiones de polimeros, acuosas, anféteras, de particulas finas, que se
preparan mediante una polimerizacion de dos etapas. En la primera etapa de la preparacién se sintetiza un
prepolimero de bajo peso molecular, en un solvente miscible con agua, en una copolimerizaciéon en solucién, en
cuyo caso la mezcla usada de monémeros, ademas de otros mondmeros, tiene 0,5 moles a 1,5 moles de un acido
carboxilico etilénicamente insaturado respectivamente por mol de un mondmero que contiene nitrégeno, el cual tiene
un grupo amino y/o un grupos amino cuaternario. El prepolimero se dispersa a continuacién en agua y en una
polimerizacién en emulsion reacciona con mondémeros etilénicamente insaturados, no iénicos, usando iniciadores
hidrosolubles usuales. Las dispersiones obtenidas se usan como agentes de encolado de composiciones y
superficies para papel.

De la EP 0 058 313 Al son conocidos agentes de encolado para papel que pueden obtenerse preparando primero
un terpolimero cationico hidrosoluble constituido por acrilato y/o acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, estireno y
acrilonitrilo mediante polimerizacién en solucién en un alcohol. Después de una reaccion subsiguiente de
cuaternizacion deben cuaternizarse al menos 10 % de los grupos N,N-dimetilamino contenidos y los restantes se
presentan protonizados. Este terpolimero se emplea como emulsionante durante la polimerizacion por emulsion,
iniciada por radicales libres después de esto, de acrilonitrilo / metacrilonitrilo y (met)acrilatos.

En la US 4,659,431 se describe un agente de encolado cationico para papel que también se prepara segin un
método de dos etapas. Primero se prepara un terpolimero polimerizando una mezcla de monémeros constituida por
acrilato y/o-metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo, estireno y acrilonitrilo a la manera de una polimerizacién en
solucién en alcohol. Después se cuaternizan al menos 10 % de los grupos de N,N-dimetilamino, mientras los
restantes se presentan en forma protonizada. El terpolimero se usa como emulsionante en la polimerizacion por
emulsion, iniciada por radicales libres, de una mezcla de mondémeros que contiene hasta 90 % en peso de
acrilonitrilo y /o metacrilonitrilo, 5 a 95 % en peso de estireno y 5 a 95 % en peso (met)acrilatos.

De la EP 1 180 527 Al se conocen dispersiones de polimero acuosas, catidnicas, de particulas finas, las cuales se
usan como agente de encolado para masas y superficies para el papel. La preparacién de la dispersion se efectia
también en un proceso de dos fases en el que primero en un &cido carboxilico saturado de C; a Cg se sintetiza un
polimero en solucién, el cual a continuacion se emplea en una polimerizacién por emulsién de estireno asimismo
sustituido y de un (met)acrilato. La polimerizaciéon por emulsién se realiza usando iniciadores hidrosolubles, usuales,
por ejemplo peroxidos junto con sistemas rédox.
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De la WO 05/121195 Al se conocen otras dispersiones de polimero, acuosas, anféteras, de particulas finas, que
son adecuadas como agentes de encolado para papel, carton y cartulina. Estas dispersiones también se preparan
en un proceso de dos etapas. Primero se prepara un pre-polimero a partir de un (met)acrilato y/o (met)acrilamida
con un grupo amino libre, protonizado y/o cuaternizado, un estireno también sustituido, opcionalmente acrilonitrilo
y/o metacrilonitrilo, un monémero etilénicamente insaturado que contiene grupos acidos asi como opcionalmente un
monomero no ionico, etilénicamente insaturado distinto del primero. Una solucién acuosa del prepolimero obtenido
de esta manera se somete a continuacién a una polimerizacién por emulsidon con al menos un monémero no iénico,
etilénicamente insaturado. Este, al menos uno, mondmero etilénicamente insaturado puede ser un estireno
opcionalmente sustituido, un (met)acrilatos de C; a Cig y opcionalmente monomeros no ionicos, etilénicamente
insaturados, diferentes del primero.

WO 08/071690 Al describe una dispersion de polimero, catiénica, de particulas finas, que también se emplea como
agente de encolado para papel, cartdon y cartulina. En el proceso de dos etapas primero se prepara un pre-polimero
de un (met)acrilato, un estireno opcionalmente sustituido, opcionalmente acrilonitrilo o (met)acrilonitrilo, un acido
carboxilico etilénicamente insaturado o anhidrido de acido carboxilico y opcionalmente un monémero etilénicamente
insaturado, distinto de éste. Una solucién acuosa del prepolimero reacciona a continuacién en una polimerizacion
por emulsién con acrilonitrilo y/o metacrilonitrilo, un acrilato o0 metacrilato de C; a C4, un acrilato o metacrilato de Cs a
Ci14 y opcionalmente mondmeros no ionicos distintos de éstos.

Sin embargo existe la necesidad continua en el industria del papel de nuevos, mas efectivos, agentes de encolado
de composiciones y superficies para la preparacion de papel, cartdén y cartulina.

Por lo tanto, el objetivo fundamental de la presente invencién era proporcionar otras dispersiones de polimero que
tuvieran una efectividad mejorada como agentes de encolado para papel, respecto de las dispersiones de polimero
conocidas.

El objetivo se resuelve de acuerdo con la invencién con dispersiones de polimero acuosas, catiénicas, de particulas
finas, que pueden obtenerse mediante polimerizacion por emulsion de mondmeros etilénicamente insaturados en
una solucion acuosa de un prepolimero cationico como dispersante, en cuyo caso primero el prepolimero catiénico
en presencia de iniciadores de polimerizacién polimerizando

a) 15 a 40 % en peso de una mezcla de al menos dos (met)acrilatos diferentes que tienen respectivamente un grupo
amino y/o grupo amonio cuaternario, y/o (met)acrilamidas, las cuales portan respectivamente un grupo amino y/o
grupo amonio cuaternario,

b) 40 a 85 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,

c) 0,5 a 5 % en peso de al menos un monémero etilénicamente insaturado que contiene grupos acidos y
d) 0 a 20 % en peso de al menos un mondémero etilénicamente insaturado, no iénico, distinto de (b),

en cuyo caso la suma de (a) + (b) + (c) + (d) = 100 % en peso,

en una polimerizacion en solucion en un solvente parcial o completamente miscible con agua, luego la
solucion/dispersion del prepolimero se mezcla con agua y a continuacion, en la solucién acuosa del prepolimero se
realiza una polimerizacién por emulsién en presencia de iniciadores de polimerizacion de una mezcla de monémeros
de

(i) 0 a 29 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,

(ii) 50 a 100 % en peso de al menos un (met)acrilatos de C; a Cis,

(iii) 0 a 30 % en peso de al menos un éster vinilico de acidos carboxilicos de C31-Cgzo lineales o ramificados y
(iv) 0 a 30 % en peso de al menos un mondémero etilénicamente insaturado, no iénico, distinto de (i), (i) y (iii),
En cuyo caso la suma de (i) + (i) + (iii) + (iv) = 100 % en peso,

y la polimerizacién en solucion y/o la polimerizacion por emulsion se realiza en presencia de 0 a 10 % en peso de al
menos un regulador de polimerizacion.

La cantidad molar de los mondmeros (a) catidnicos y/o basicos, que se incorporan al prepolimero es obviamente
siempre mas alta que la cantidad de los mondmeros anionicos (c), para que el prepolimero sea catiénico.
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El prepolimero catiénico que funge como dispersante o coloide de proteccion para la polimerizacion por emulsion, se
prepara en una primera etapa de la polimerizacion. Este es un polimero en solucién que puede almacenarse
opcionalmente por un tiempo mas largo. Usualmente se usa inmediatamente después de su preparacién en la
segunda etapa de la polimerizacion en calidad de agente dispersante.

El prepolimero catiénico puede obtenerse polimerizando las mezclas de monémeros arriba mencionadas (a), (b), (c)
y opcionalmente (d) en presencia de al menos un iniciador de polimerizacion.

Para la preparacion del prepolimero, como mondémeros del grupo (a) se usa una mezcla de al menos dos
(met)acrilatos diferentes, catiénicos o basicos que tienen respectivamente un grupo amino y/o grupo amonio
cuaternario, y/o diversas(met)acrilamidas, catiénicas o basicas, que portan respectivamente un grupo amino y/o
grupo amonio cuaternario. Obviamente, pueden usarse tanto solo mezclas de al menos dos (met)acrilatos
diferentes, como también de al menos dos (met)acrilamidas diferentes. También es posible que se use una mezcla
de al menos un (met)acrilato y al menos una (met)acrilamida.

El prepolimero que se prepara en la primera etapa de polimerizacion contiene en calidad de componente (a)
monomeros que contienen nitrégeno los cuales portan un grupo amino y/o un grupo amonio cuaternario.

Compuestos de este tipo con un grupo amino son aquellos de la férmula general (1):

H,C—=C—C—A—B—N 0

En la que

A =0, NH,

B = C,Han, donde n = un ndmero entero en el rango de 1 a 8,

R, R* = CHam+1, M = un niimero entero en el rango de 1 a4 y R® = H, CHa.

Los compuestos con grupos amonio cuaternarios pueden caracterizarse con ayuda de la siguiente férmula (11):

H,C—c—C—A—B—N—FR’ X

en la que

X = OH/, CI, Br, CH3-OSOs-,

R* = CmH2m+1, m = un ndmero entero en elrangode 1 a 4,y

Los demas sustituyentes tienen el significado mencionado anteriormente.

Los compuestos de la formula (Il) por lo regular se denominan mondmeros catiénicos, los compuestos de la férmula
(I) se denominan mondémeros basicos. Monémeros basicos, etilénicamente insaturados son, por ejemplo, acrilatos y
metacrilatos de aminoalcoholes, por ejemplo acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo,
acrilato de N,N-dietilaminoetilo, metacrilato de N,N-dietilaminoetilo, acrilato de N,N-dimetilaminopropilo, metacrilato
de N,N-dimetilaminopropilo, acrilato de N,N-dibutilaminopropilo, metacrilato de N,N-dibutilaminopropilo, acrilato de
N,N-dimetilaminoneopentilo, derivados de la acrilamida o metacrilamida que contienen grupos amino, como N,N-
dimetilaminoetilacrilamida, N,N-dimetilaminoetilmetacrilamida, N,N-dimetilaminopropilacrilamida y N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida.
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Los compuestos cuaternarios de la formula (Il) se obtienen haciendo reaccionar los mondémeros basicos de la
férmula (I) con agentes de cuaternizacion conocidos, por ejemplo con cloruro de metilo, cloruro de bencilo, cloruro
de etilo, bromuro de butilo, sulfato de dimetilo y sulfato de dietilo o epiclorhidrina. Estos monémeros pierden su
caracter basico en la forma cuaternaria. Como ejemplos pueden mencionarse: acrilato de N,N,N-trimetilamonioetilo,
cloruro — metacrilato de N,N,N-trimetilamonioetilo, cloruro de N,N,N-trimetilamonioetiimetacrilamida, cloruro de
N,N,N-trimetilamoniopropilacrilamida, cloruro de N,N,N-trimetilamoniopropilmetacrilamida, cloruro de N,N,N-
trimetilamonioetilacrilamida, asi como los metosulfatos y sulfatos correspondientes.

Preferentemente, se seleccionan los monémeros del grupo (a) de N,N-dimetilaminopropilmetacrilamida, metacrilato
de N,N-dimetilaminoetilo y acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, se emplean respectivamente en forma de la sal con al
menos un acido mineral o acido carboxilico y/o en forma cuaternario. El agente de cuaternizacién tomado en cuenta
es cloruro de metilo.

Los mon6émeros del grupo (a) durante la preparacion del prepolimeros se emplean en una cantidad de 15 a 40 % en
peso, preferentemente de 20 a 35 % en peso, respecto de la mezcla de monémeros (a) a (d).

Para la preparacion del prepolimero como monémeros del grupo (b) se usan estirenos opcionalmente sustituidos
tales como estireno, a-metilestireno o etilestireno. Los mondmeros del grupo (b) estan contenidos en la mezcla de
mondémeros de (a) a (d) hasta 40 a 70 % en peso, preferentemente en 50 a 70 % en peso.

Ejemplos de mondmeros del grupo (c) son acidos carboxilicos de Cs3-Cs etilénicamente insaturados tales como el
acido acrilico, acido metacrilico, 4cido maleico, acido fumérico, &cido itacénico, acido etacrilico, acido crotdnico,
monoésteres de acidos dicarboxilicos etilénicamente insaturados tales como maleinato de monometilo, fumarato de
monometilo, maleinato de monoetilo, fumarato de monoetilo, maleinato de monopropilo, fumarato de monopropilo,
maleinato de mono-n-butilo y fumarato de mono-n-butilo asi como acidos estirenocarboxilicos y anhidridos
etilénicamente insaturados anhidrido maleico y anhidrido itacénico. Dependiendo del contenido de agua del solvente
empleado en la primera etapa de polimerizacién se hidrolizan los grupos de anhidrido de los monémeros en grupos
carboxilo. Los grupos anhidrido se hidrolizan en cada caso antes de la segunda etapa de polimerizacion si es que la
solucion de polimero obtenida en la primera etapa de polimerizacién se diluye con agua. Ademas, como monémeros
(c) son adecuados los mondémeros que contienen grupos de acido sulfénico y de acido fosfénico tales como acido 2-
acrilamido-2-metilpropansulfénico y éacido vinilfosfénico. Los mondmeros que contienen grupos acidos pueden
emplearse en forma de los grupos acidos libres, asi como en forma parcial o completamente neutralizada con bases
de metales alcalinos, bases de metales alcalino-térreos, amoniaco y/o aminas. Para neutralizacion de los grupos
acidos de los monémeros se usa, por ejemplo, lejia de hidréxido de sodio, lejia de hidroxido de potasio, soda,
hidrocarbonato de sodio, amoniaco, trimetilamina, trietilamina, morfolina, etanolamina, dietanolamina, trietanolamina
o dietilentriamina. Obviamente, también es posible emplear dos 0 mas bases como agente de neutralizacion. De
este grupo de mondémeros se usan preferentemente acido acrilico y acido metacrilico o mezclas de acido acrilico y
acido metacrilico en cualquier proporcion. Los mondémeros del grupo (c) estan contenidos en una cantidad de 0,5a5
% en peso, preferentemente 0,7 a 3,5 % en peso en la mezcla de monémeros de (a) a (d).

Las mezclas de monomeros usadas para la preparacion del prepolimero pueden contener opcionalmente
monomeros (d) no iénicos, etilénicamente insaturados, que son diferentes de los monémeros (b). Ejemplos de tales
monomeros son amidas como, por ejemplo, acrilamida, metacrilamida, N-metilacrilamida, N-metilmetacrilamida, N-
etilacrilamida y N-etilmetacrilamida; compuestos de vinilo como el acetato de vinilo, propionato de vinilo o
vinilformamida; (met)acrilatos de C; a Cig como, por ejemplo, acrilato de metilo, metacrilato de metilo, acrilato de
etilo, metacrilato de etilo, acrilato de propilo, metacrilato de propilo, acrilato de isopropilo, metacrilato de isopropilo, n-
, Iso- y acrilato de ter.-butilo, metacrilato de n-, iso y ter.-butilo, acrilato de hexilo, metacrilato de hexilo, acrilato de
etilhexilo, metacrilato de etilhexilo, acrilato de ciclohexilo, metacrilato de ciclohexilo, acrilato de n-decilo, metacrilato
de decilo, acrilato de laurilo, metacrilato de laurilo, acrilato de estearilo, metacrilato de estearilo o ésteres del acido
acrilico y del acido metacrilico que se han preparado mediante reaccion de al menos una unidad de 6xido de etileno,
por ejemplo metacrilato de hidroxietilo o monometacrilato de dietilenglicol. Obviamente, también es posible usar
mezclas de los monémeros mencionados. Si se usan los monémeros del grupo (d), entonces éstos estan contenidos
en una cantidad de hasta 20 % en peso, la mayoria de los casos en una cantidad de hasta 10 % en peso, respecto
de la cantidad total de los mondmeros (a) a (d) en la mezcla de monémeros.

La suma de los datos en % en peso para los monémeros (a) a (d) es siempre de 100.

Se prefieren dispersiones de polimero, cationicas, de particulas finas, donde el prepolimero catiénico puede
obtenerse polimerizando de

(@ 15 a 40 % en peso de una mezcla de al menos dos compuestos seleccionados de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, N,N-dimetilaminoetilmetacrilato y N,N-dimetilaminoetilacrilato,

(b) 40 a 85 % en peso de estireno, y
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(c) 0,5 a5 % en peso de acido acrilico y/o acido metacrilico.

En la primera etapa de polimerizacién, se polimerizan los monémeros (a) a (d) a la manera de una polimerizacién en
solucién en un solvente parcial a completamente miscible con agua que puede contener hasta 15 % en peso de
agua. Preferentemente se emplean solventes practicamente anhidros. Los solventes contienen, en la mayoria de los
casos, hasta cerca de 1 % en peso de agua. Ejemplos de solventes adecuados son acidos carboxilicos de C; a Cs
como acido férmico, acido acético y acido propidnico, alcoholes como metanol, etanol, propanol e isopropanol,
cetonas como acetona y metiletilcetona, amidas como dimetilformamida asi como dimetilsulféxido, carbonatos como
carbonato de propileno o de etileno y tetrahidrofurano. Si se emplean solventes desprovistos de grupos acidos, se
neutralizan los monémeros (c) que contienen grupos acidos preferentemente antes de la polimerizacion. En la
primera etapa de polimerizacién se usa preferentemente acido formico anhidro, acido acético anhidro o isopropanol.
Los demas participantes de la reaccion también se emplean entonces preferiblemente en forma anhidra.

La polimerizacion en solucién en la primera etapa de polimerizacion se efectla en presencia de Iniciadores de
polimerizaciéon que forman radicales en las condiciones de polimerizacion, a temperaturas en el rango de 20 a 160
°C, preferentemente 60 a 120 °C. Si la temperatura de polimerizacion debe encontrarse por encima del punto de
ebullicién del solvente empleado, la polimerizacion se realiza a presion elevada, por ejemplo, en una autoclave
equipada con un agitador. Se usan preferentemente aquellos iniciadores que se disuelven en los solventes
organicos miscibles con agua, por ejemplo dinitrilo de acido azoisobutirico, peroctoato de ter.-butilo, perbenzoato de
ter.-butilo, peréxido de benzoilo, perpivalato de ter.-butilo, peréxido de laurilo, peréxido de di-ter.-butilo, hidroperdxido
de ter.-butilo, asi como perdxido de hidrégeno, opcionalmente en presencia de cationes de metales pesados como,
por ejemplo, cationes de hierro, cerio 0 manganeso.

Los monémeros en la primera etapa de polimerizacién se emplean en una cantidad tal, respecto del solvente, que se
obtienen soluciones de polimero con un contenido de polimero de 15 a 70 % en peso, preferentemente 30 a 65 % en
peso. Los polimeros son preferentemente solubles hasta la transparencia en el solvente organico parcial a
totalmente miscible con agua. Los polimeros en solucién preparados en la primera etapa se utilizan como agentes
de dispersion / coloides de proteccion o eventualmente como semilla para la siguiente polimerizaciéon en emulsion.
Para esto se requiere adicionar agua a la solucion del prepolimero o introducir la solucion de polimero a agua. Se
obtiene una solucién acuosa de polimero que también puede contener fracciones dispersas (solucién coloidal), de la
cual puede retirarse por destilacion a presion reducida el solvente parcial a totalmente miscible en agua.

Los prepolimeros catidnicos preparados en la primera etapa tienen una masa molecular relativamente baja, por
ejemplo My de 1000 a 100000, preferentemente 5000 a 50000 (determinada mediante dispersion de luz). La
determinacion de la distribucién de peso molecular y del peso molecular promedio en masa puede realizarse
mediante métodos conocidos por el especialista como, por ejemplo, cromatografia de permeacién de gel, dispersion
de luz o ultracentrifugacion.

La concentracion del polimero en soluciéon preparado en la primera etapa de polimerizacion en la soluciéon de
polimero mezclada con agua es, por ejemplo, de 2 a 35, preferentemente de 15 a 25 % en peso. La solucién del
prepolimero mezclada con agua se usa luego en la segunda etapa de la polimerizacidn como carga previa o
emulsionante/coloide de proteccion o eventualmente como semilla para la polimerizacién por emulsion.

En la solucion acuosa del prepolimero, en una segunda etapa de polimerizacion se efectla la preparacion del
polimero de emulsién. Para esto se polimeriza una mezcla de monémeros de

(i) 0 a 29 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,

(ii) 50 a 100 % en peso de al menos un (met)acrilato de C; a Cys,

(iii) 0 a 30 % en peso de al menos un éster de vinilo de acidos carboxilicos de C;-Cso, lineales o ramificados y
(iv) 0 a 30 % en peso de un monémero no ionico, distinto de los monémeraos (i), (ii) y (iii),

donde la suma de (i) + (i) + (iii) + (iv) = 100 % en peso.

Los monomeros del grupo (i) corresponden a aquellos del grupo (b) del prepolimero catiénico.

A los mondmeros del grupo (ii) pertenecen (met)acrilatos de C; a Cis- alcoholes. Monémeros (ii) son, por ejemplo,
acrilato de metilo, acrilato de etilo, acrilato de n-propilo, acrilato de isopropilo, acrilato de n-butilo, acrilato de sec.-
butilo, acrilato de isobutilo, acrilato de ter.-butilo, acrilato de etilhexilo, acrilato de n-octilo, acrilato de ciclohexilo,
acrilato de decilo, acrilato de dodecilo, acrilato de tetradecilo, metacrilato de metilo, metacrilato de etilo, metacrilato
de n-propilo, metacrilato de isopropilo, metacrilato de n-butilo, metacrilato de sec.-butilo, metacrilato de isobutilo,
metacrilato de ter.-butilo, metacrilato de etilhexilo, metacrilato de n-octilo, metacrilato de ciclohexilo, metacrilato de
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decilo, metacrilato de dodecilo y metacrilato de tetradecilo. De este grupo de mondmeros se emplean
preferentemente acrilato de n-butilo y acrilato de ter.-butilo, respectivamente solos 0 en mezclas cualesquiera. En
tales mezclas de acrilato de n-butilo y acrilato de ter.-butilo la proporciéon de peso es usualmente de 3:1 a 1:3. Pero
también se consideran acrilato de etilhexilo y metacrilato de etilhexilo.

Monémeros del grupo (iii) son ésteres vinilicos de &cidos carboxilicos de Ci-Cso lineales o ramificados. Acidos
carboxilicos de este tipo son saturados y no ramificados, como el acido férmico, acido acético, acido propiénico,
acido butirico, acido valérico, acido caproico (acido hexanoico), acido heptanoico, acido caprilico (acido octanoico),
acido pelargonico, acido caprico (acido decanoico), acido undecanoico, acido laurico (acido dodecanoico), acido
tridecanoico, acido miristico (acido tetradecanoico), acido pentadecanoico, acido palmitico, acido margarico, acido
estearico, acido nonadecanoico, acido araquidico, acido behénico, acido lignocérico (acido tetracosanoico), acido
cerotinico, acido melisico (acido triacontanoico). De acuerdo con la invencién, también son adecuados acidos
carboxilicos, saturados, ramificados como, por ejemplo, acido isobutirico, acido isovalérico (acido 3-metilbutirico) y
acido tubercoloestearico asi como Acidos carboxilicos saturados, fuertemente ramificados. Estos ultimos son
conocidos por el término &cidos versaticos como, por ejemplo, acido pivdlico, acido neohexanoico, &acido
neoheptanoico, acido neooctanoico, acido neononanoico y acido neodecanoico. Esteres de vinilo de A&cidos
carboxilicos de Ci1-Cso, lineales o ramificados, adecuados son, por ejemplo, laurato y estearato de vinilo, propionato
de vinilo, ésteres de vinilo de acido versatico, acetato de vinilo, ésteres de vinilo de acido propilheptanoico, ésteres
de vinilo de acido neodecanoico (VeoVa® 10 de la empresa Hexion Specialty Chemicals), ésteres de vinilo de acido
neononanoico (VeoVa® 9 de Hexion Specialty Chemicals) asi como pelargonato de vinilo.

Como monémeros del grupo (iv) son adecuados, por ejemplo, acrilamida, metacrilamida, N-metilolacrilamida, N-
metilolmetacrilamida, N-alquil(de C; a Cig)acrilamidas, N-alquil{de C; a Cig)metacrilamidas, N-vinilamidas, éteres
vinilicos de alquilo de C; a Cig, ésteres hidroxialquilicos asi como ésteres de acidos mono- y dicarboxilicos
monoetilénicamente insaturados con polialquilenglicoles de Cz-Ca.

A los monémeros del grupo (iv) pertenecen ademas los mondmeros monoetilénicamente insaturados ya
mencionados en el literal (a), los cuales tienen al menos un grupo amino protonizable en el medio acuoso y/o un
grupo amonio cuaternario.

Ademas, como mondémeros (iv) también pueden emplearse mondémeros con accion reticulante. Ejemplos de tales
reticulantes son butanodioldiacrilato, butanodioldimetacrilato, hexanodioldiacrilato, hexanodioldimetacrilato, glicol
diacrilato, glicol dimetacrilato, trimetilolpropano triacrilato, trimetilolpropano trimetacrilato, pentaeritritol triacrilato,
pentaeritritol tetraacrilato, diacrilatos y dimetacrilatos de alcoholes dihidricos alcoxilados, divinilurea y/o diolefinas
conjugadas como butadieno o isopreno.

Segun el propdsito de aplicacién, los monémeros del grupo (iv) también pueden comprender los llamados
mondémeros funcionales, es decir mondémeros que ademas de un doble enlace C=C polimerizable también tienen
ademas un grupo funcional reactivo, por ejemplo un grupo oxirano, un grupo carbonilo reactivo, por ejemplo un
grupo acetoacetilo, un grupo isocianato, un grupo N-hidroximetilo, un grupo N-alcoximetilo, un grupo trialquilsililo, un
grupo trialcoxisililo u otro grupo reactivo respecto de los nucleofilos.

Se prefiere una mezcla de monémeros de
(i) 0 a 29 % en peso de estireno,

(ii) 71 a 100 % en peso de acrilato de n-butilo, acrilato de ter.-butilo o mezclas de acrilato de n-butilo y acrilato de
ter.-butilo en proporcién de peso de 3:1 a 1:3.

La polimerizacion de los mondémeros (i), (ii), opcionalmente (iii) y opcionalmente (iv) se efectla segun el método de
una polimerizacién por emulsién, es decir que los mondmeros a polimerizarse se presenten en la mezcla de
polimerizacién como una emulsiéon acuosa. Para estabilizar las emulsiones de mondmeros se usan los polimeros
catiénicos descritos arriba.

La polimerizacién por emulsion se efectia en la mayoria de los casos en el rango de temperatura de 40 a 150,
preferentemente 60 a 90 °C en presencia de cantidades usuales de iniciadores de polimerizacién preferentemente
hidrosolubles. En la mayoria de los casos se emplean 0,2 a 4, preferentemente 0,5 a 2 % en peso de al menos un
iniciador, respecto de los monémeros a polimerizar. Como iniciadores se toman en consideracién, por ejemplo,
compuestos azoicos, peréxidos, hidroperéxidos, peréxido de hidrégeno, perdxidos inorganicos y sistemas rédox
como combinaciones de peréxido de hidrogeno y acido ascérbico o hidroperédxido de ter.-butilo y acido ascoérbico.
Para la activacion, los sistemas rédox pueden contener, ademas, cationes de metales pesados tales como iones de
cerio-, manganeso- o hierro-(Il).
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Durante la polimerizaciéon por emulsion los monémeros pueden dosificarse directamente a la carga previa o pueden
introducirse en forma de una emulsién o miniemulsion acuosa a la mezcla de polimerizacién. A fin de emulsionar los
monomeros en agua, puede utilizarse, por ejemplo, una parte de prepolimero diluido con agua de la primera etapa
de polimerizacion como emulsionante o se emulsionan los monémeros con ayuda de emulsionantes usuales no
i6nicos, anidnicos, catidnicos o anféteros en agua.

Los emulsionantes usuales se emplean solo opcionalmente. Las cantidades aplicadas son, por ejemplo, 0,05 a 3 %
en peso y se encuentran preferentemente en el rango de 0,5 a 2 % en peso. Lo emulsionantes usuales estan
descritos en detalle en la literatura, véase, por ejemplo, M. Ash, I. Ash, Handbook of Industrial Surfactants, Third
Edition, Synapse Information Resources. Inc.. Ejemplos de emulsionantes usuales son los productos de reaccion de
alcoholes monohidricos de cadena larga (alcanoles de Cio a C22) con 4 a 50 moles de 6xido de etileno y/u éxido de
propileno por mol de alcohol o fenoles etoxilados o alcoholes alcoxilados esterificados con acido sulfarico, que en la
mayoria de los casos se usan en forma neutralizada con lejias de metal alcalino. Otros emulsionantes usuales son,
por ejemplo, alquilsulfonatos de sodio, alquilsulfatos de sodio, dodecilbencenosulfonato de sodio, sulfosuccinatos,
sales de amonio cuaternarias, sales de alquilbencilamonio, tales como cloruros de dimetil- alquil (de Ci2 a
Cig)bencilamonio, sales de amina grasa primarias, secundarias y terciarias, compuestos de amidoaminas
cuaternarios, sales de alquilpiridinio, sales de alquilimidazolinio y sales de alquiloxazolinio. Sin embargo,
preferiblemente no se emplean emulsionantes.

La dosificacion de los monémeros para realizar la polimerizacion por emulsién puede efectuarse en tal caso de
manera continua o discontinua. Al usar una mezcla de mondémeros la dosificacién de los monémeros puede
efectuarse como mezcla o por separado, 0 a la manera de un procedimiento por etapas o gradientes. En tal caso, la
adicion puede efectuarse de modo uniforme o no uniforme con una tasa de dosificacion cambiante durante el
periodo de dosificacion, es decir con una velocidad de dosificacién cambiante. Adicionando una cantidad parcial del
monomero a la solucién/dispersion acuosas de la mezcla inicial que contiene prepolimero, la dosificacion es posible
por medio de un procedimiento de hinchazon.

En una modalidad preferida de la presente invencion la polimerizacion en solucion y/o la polimerizacion por emulsion
se realizan en presencia de reguladores de polimerizacidon. Reguladores adecuados son, por ejemplo, mercaptanos
como etilmercaptano, n-butilmercaptano, ter.-butilmercaptano, n-dodecilmercaptano o ter.-dodecilmercaptano, acido
tioglicélico o tetrabromuro de carbono. Ademas, son adecuados reguladores de la clase de los terpenos, preferible
de la clase de los terpenos monaciclicos y particularmente preferidos del grupo de los mentadienos. Entre los
reguladores mencionados del grupo de los mentadienos se prefiere muy particularmente terpinoleno. En caso de
usarse reguladores de polimerizacion, las cantidades de regulador son, por ejemplo, de 0,1 a 10 % en peso,
preferidas de 0,5 a 5 % en peso.

El pH de la mezcla de reaccién se encuentra en la segunda etapa de polimerizacion, por ejemplo, en el rango de 1 a
5, en la mayoria de los casos es de 2 a 4.

A fin de retirar los mondémeros residuales en la mayor medida posible de la dispersién de polimero, después de
completar la propia polimerizacion se realiza de manera conveniente una post-polimerizacion. Para esto, a la
dispersion de polimero después de terminar la polimerizacion principal, se adiciona, por ejemplo, un iniciador del
grupo de peroxido de hidrégeno, perdxidos, hidroperoxidos y/o iniciadores azoicos. La combinacién de los
iniciadores con agentes de reduccion adecuados como, por ejemplo, acido ascérbico o bisulfito de sodio, también es
posible. E prefieren iniciadores solubles en aceite, de dificil disolucién en agua, por ejemplo peroxidos organicos
usuales como peréxido de dibenzoilo, peréxido de di-ter.-butilo, hidroperdxido de ter.-butilo, hidroperéxido de cumilo
0 peréxido-carbonato de bisciclohexilo. Para la post-polimerizacion se calienta la mezcla de reaccion, por ejemplo a
una temperatura que corresponde a la temperatura a la que fue realizada la polimerizacién principal o que se
encuentra hasta 20 °C, preferentemente hasta 10 °C mas bajo. La polimerizacion principal se finaliza cuando el
iniciador de polimerizacion se ha consumido o la conversion de monémeros es, por ejemplo, de al menos 98 %,
preferentemente de al menos 99,5 %. Para la post-polimerizacién se emplea preferentemente hidroperoxido de ter.-
butilo. La polimerizacion se realiza, por ejemplo, en un rango de temperatura de 40 a 110 °C, la mayoria de los
casos de 50 a 105 °C.

En la segunda etapa de polimerizacion se obtienen dispersiones acuosas de polimero, de particulas finas, que
tienen propiedades catiénicas debido a la composicién del prepolimero. La granulometria promedio de las particulas
dispersadas es, por ejemplo, de 5 a 250 nm, preferentemente <100 nm, particularmente preferible de 10 a 60 nm. La
granulometria promedio puede determinarse mediante métodos conocidos al especialista tales como, por ejemplo,
espectroscopia de correlacion de laser, ultracentrifugacion o CHDF. Otra medida para la granulometria de las
particulas dispersadas es el valor TL. Para la determinacién del valor TL (transmitancia de luz) se mide
respectivamente la dispersion de polimero a estudiarse en formulaciéon acuosa al 0,1 % en peso en una cubeta con
una longitud de borde de 2,5 cm con luz de longitud de onda 600 nm. De los valores de medicién puede calcularse la
granulometria (tamafio de particula) promedio, comparese B. Verner, M. Barta, B. Sedlacek, Tables of Scattering
Functions for Spherical Particles, Praga 1976, Edice Marco, Rada D-DATA, SVAZEK D-1.
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La concentracion de polimero de la dispersiones acuosas durante la polimerizacion por emulsién es, por ejemplo, de
15 a 45, preferentemente de 25 a 35 % en peso.

También es objeto de la invencion un método para la preparacion de las dispersiones de polimero, acuosas,
catidnicas, de particulas finas, descritas arriba, que pueden obtenerse mediante polimerizacion por emulsién de
monomeros etilénicamente insaturados en una solucidon acuosa de un prepolimero catiénico como agente de
dispersion, en cuyo caso primero se prepara el prepolimero catiénico en presencia de iniciadores de polimerizacién
polimerizando

(@) 15 a 40 % en peso de una mezcla de al menos dos (met)acrilatos diferentes que tienen respectivamente un
grupo amino y/o grupo amonio cuaternario, y/o (met)acrilamidas, que portan respectivamente un grupo amino y/o
grupo amonio cuaternario,

(b) 40 a 85 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,

(c) 0,5 a5 % en peso de al menos un monémero etilénicamente insaturado que contiene grupos acidos y
(d) 0 a 20 % en peso de al menos un mondémero etilénicamente insaturado, no iénico, distinto de (b),
Donde la suma de (a) + (b) + (c) + (d) = 100 % en peso,

En una polimerizacién en solucién en un solvente parcial a totalmente miscible con agua; la solucién/dispersion del
prepolimero se mezcla luego con agua y a continuacion, en la solucién acuosa del prepolimero se realiza una
polimerizacién por emulsion, en presencia de iniciadores de polimerizacion, de una mezcla de monémeros de

(i) 0 a 29 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,

(ii) 50 a 100 % en peso de al menos un (met)acrilato de C; a Cys,

(iii) 0 a 30 % en peso de al menos un éster de vinilo de acidos carboxilicos de C1-Cso, lineales o ramificados y
(iv) 0 a 30 % en peso al menos un monémero etilénicamente insaturado, no iénico, diferente de (i), (ii) y (iii),
donde la suma de (i) + (i) + (iii) + (iv) = 100 % en peso,

y la polimerizacion en solucién y/o polimerizacién por emulsién se realiza en presencia de 0 a 10 % en peso de al
menos un regulador de polimerizacion.

Las dispersiones de polimero, acuosas, catidnicas, de particulas finas, arriba descritas, se usan como agente de
encolado para papel, cartén y cartulina. Pueden usarse para la produccion de todos los tipos de papel, por ejemplo
papeles para escritura e impresion, asi como para papeles para empacar y papeles para envasar liquidos. Son
adecuados en tal caso, principalmente para el encolado de superficies de los productos de papel. En tal caso, las
dispersiones de la invencion pueden procesarse mediante todos los métodos de proceso adecuados en el encolado
de superficies, aunque también pueden emplearse para el encolado de masas. Para la aplicacion como agente de
encolado se diluyen las dispersiones acuosas de polimero adicionando agua, en la mayoria de los casos, hasta un
contenido de polimero de, por ejemplo, 0,05 a 5 % en peso. La cantidad de dispersién de polimero depende del
grado de encolado deseado de los papeles o productos de papel que van a ser dotados. Tales soluciones de
preparacion pueden contener opcionalmente otras sustancias, por ejemplo, almidoén, tintes, abrillantadores 6pticos,
biocidas, solidificantes para papel, fijadores, antiespumantes, agentes retenedores y/o agentes de drenaje.

La dispersion de agente de encolado puede aplicarse a papel, carton o cartulina por medio de una presa de cola u
otros equipos de aplicacién tales como prensa de pelicula, speedsizer (todillo de prensa) o gate-roll (estucadora con
rodillo regulador). La cantidad de polimero que se aplica a la superficie de productos de papel es, por ejemplo, de
0,005 a 1,0 g/m?, preferentemente de 0,01 a 0,5 g/m®.

Las dispersiones de polimero de la invencién muestran, incluso a una muy baja dosificacién, una excelente un
excelente efecto de encolado sobre todos los papeles producidos con diferentes tipos de fibras de madera de
arboles de agujas, no blanqueada, madera de arboles de fronda no blanqueada, madera dura no blanqueada,
madera de arboles de agujas blanqueada, madera de arboles de fronda blanqueada, madera dura blanqueada,
fibras de destintado (deinking) o mezclas de diversos tipos de fibras. Ademas, las dispersiones de la invencion
muestran una muy buena compatibilidad con los almidones usuales, por ejemplo almidén de patata, almidén de
maiz, almidén de trigo, almidén de yuca. Ademas, las dispersiones de la invencién muestran una completa
formacion de encolado inmediatamente después de la produccién y secado de la banda de papel.
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La invencion se ilustra con mas detalle por medio de los siguientes ejemplos, no limitantes.
Ejemplos

Los datos de porcentajes en los ejemplos significan porcentaje en peso siempre que del contexto no se desprenda
otra cosa.

Ejemplo 1

En un matraz de 2 litros de fondo plano, con agitador y medicién de temperatura interna, se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calentd en una atmdésfera de nitrégeno a 105 °C.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 10 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 55 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida asi como 5 g de &cido acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente
con la alimentacién de mondémero, se inici6 la alimentaciéon de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de
isopropanol y durante 60 min. La mezcla de reaccion fue post-polimerizada a continuacion a 105 °C por 60 min.

La composicion homogénea de polimero se mezcl6 luego a 85 °C con 870 g de agua completamente
desmineralizada. Después de adicionar 1,5 g de solucion de sulfato de hierro (I1) al 10 % en peso y 10 g de solucién
de acido ascorbico al 10 % en peso se adicionaron 20 g de soluciéon de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso
durante 30 min a 80 °C. Después, a 80 °C se dosificod una mezcla de 40 g de estireno y 225 g de acrilato de ter.-
butilo durante un tiempo de 120 min. Simultaneamente se adicionaron en una alimentacién separada 80 g de una
solucion de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion se
polimerizaron posteriormente por 30 min y se enfria a 70°C. A continuacion se adicionaron 10 g de una solucion de
acido ascérbico al 10 % en peso y sigue revolviéndose por 20 min. Se efectué una nueva adiciéon de 10 g de una
solucién de acido ascérbico al 10 % en peso. Después la mezcla de reaccion siguio revolviéndose por 20 min. Para
terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en el comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como 65 g de
agua completamente desmineralizada y se enfrié a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersién de polimero de particulas finas con un contenido de sélidos de 30,4 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 92,2 %.

Ejemplo 2

En un matraz de 2 litros de fondo plano, con agitador y medicién de temperatura interna, se cargaron inicialmente
101,4 g de &cido acético anhidro (Acido acético glacial) y se calentaron bajo atmosfera de nitrogeno a 105 °C.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 10 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 55 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida asi como 5 g de acido acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultdneamente
con la alimentacion de monémero se inicié la alimentacion de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de
isopropanol y durante 60 min. La mezcla de reaccién se post-polimerizé a continuacion a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezclé luego a 85 °C con 870 g de agua completamente desmineralizada.
Después de adicionar 1.5 g de solucién de sulfato de hierro (Il) al 10 % en peso y 10g de solucién de acido
ascorbico al 10% en peso se adicionaron 20 g de solucion de peroxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min
a 80 °C. Después, a 80 °C se dosifico una mezcla de 40 g de estireno y 225 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso
de 120 min. Simultaneamente se adicionaron en una alimentacién separada 80 g de una solucion de per6xido de
hidrégeno al 5 % en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de iniciador se polimerizd
posteriormente por 30 min. A continuacién se adicionaron 5 g de una solucién de acido ascérbico al 10% en peso.
Después, durante 5 min se dosificaron 20 g de una soluciéon de peroxido de hidrégeno al 5 % en peso. A
continuacién siguié revolviéndose la mezcla de reaccién por 30 min, en cuyo caso se enfrid a 70 °C. Para terminar
se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en el comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como 65 g de agua
desmineralizada y se enfrié a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas con un contenido de sélidos de 30,3 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 93,7 %.

Ejemplo 3

En un matraz de 2 litros, con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 10 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 55 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, 5 g de acido acrilico asi como 2,5 g de terpinoleno en un lapso de 45 min a 105°C.
Simultaneamente con la alimentacién de mondmeros inicid la alimentacion de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en
18,2 g de isopropanol y se dosific6 durante 60 min. La mezcla de reaccion a continuacion se polimerizoé
posteriormente a 105 °C por 60 min.
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La composicién homogénea de polimero se mezclé luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro (1) al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascoérbico al 10 % en
peso se adicionaron 20 g de solucion de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después se
dosifico a 80 °C una mezcla de 40 g de estireno y 225 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min.
Simultdneamente se adicionaron en una alimentacién separada 80 g de una solucion de peroxido de hidrégeno al 5
% en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de iniciador se polimerizé posteriormente
por 30 min. A continuacion se adicionaron 5 g de una solucion de acido ascérbico al 10% en peso. Después se
dosificaron durante 5 min 20 g de una solucién de peréxido de hidréogeno al 5 % en peso. Después la mezcla de
reaccion siguio revolviéndose por 30 min, en cuyo caso se enfrié a 70 °C. Para terminar se adicionaron 5 g de un
antiespumante usual en el comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfrié a
temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersién de polimero de particulas finas con un contenido de sélidos de 29,1 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 85,8 %.

Ejemplo 4

En un matraz de 2 litros con fondo plano con agitador y medicién de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calentd a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron durante 60 min 165 g de estireno, 10 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 55 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida asi como 5 g de &cido acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente
con la alimentacion de mondmeros inicié la alimentacion de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de
isopropanol. La mezcla de reaccién se post-polimerizé a continuacion a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezcl6é luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro (1) al 10 % en peso y 10 g de solucidn de acido ascorbico al 10 % en
peso se adicionaron 20 g de solucion de peréxido de hidrogeno durante 30 min a 80 °C. Después se dosificd a 80 °C
una mezcla de 40 g de estireno, 225 g de acrilato de ter.-butilo asi como 2,5 g de terpinoleno por un lapso de 120
min. Simultaneamente, en una alimentacion separada, se adicionaron 80 g de una solucién de peroxido de
hidrégeno al 5 % en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion del iniciador se polimerizo
por 30 min. A continuacién se adicionaron 5 g de una solucién de acido ascoérbico al 10 % en peso. Después se
dosificaron durante 5 min 20 g de una solucién de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso. Después la mezcla de
reaccion sigui6 revolviéndose por 30 min, y se enfrié a 70 °C. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante
usual en el comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfri6 a temperatura
ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 26,5 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 86,7 %.

Ejemplo 5

En un matraz de 2 litros con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 155 g de estireno, 55 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 10 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida asi como 5 g de acido acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultdneamente
con la alimentacion de mondémeros inicié la alimentaciéon de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de
isopropanol y se dosificd durante 60 min. La mezcla de reaccidn se post-polimeriz6 a continuacion a 105 °C por 60
min.

La masa homogénea de polimero se mezclé luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada y a continuacién se
enfrio a 75 °C. Después de adicionar 1,5 g de solucion de sulfato de hierro (ll) al 10 % en peso y 5 g de una solucién
de agente de reduccion al 20 % en peso (Briiggolit® FF6 de Briiggemann) se adicionaron 20 g de solucion de
peroxido de hidrogeno al 5 % en peso durante 30 min a 75 °C. Después se efectud la adicion de 35 g de estireno e
inmediatamente inici6 la alimentacion de mondmeros constituida por una mezcla de 20 g de estireno y 220 g de
acrilato de ter.-butilo y se dosificd por un lapso de 120 min. Paralelo a esto se adicionaron 80 g de una solucion de
peréxido de hidrégeno al 5 % en peso en un lapso de 150 min en una alimentacién separada. Después de finalizar la
alimentacién de iniciador se post-polimerizé por 60 min. A continuacion se adicionaron 5 g de una solucion de
agente de reduccion al 20 % en peso (Briiggolit® FF6 de Briiggemann) asi como 5 g de un antiespumante usual en
el comercio (Afranil® T de BASF SE) y sigui6 revolviéndose por 30 min. A continuacién se adicionaron de nuevo 5 g
de la solucién de agente de reduccién al 20 % en peso (Briiggolit® FF6 de Briiggemann), siguié revolviéndose por
30 min y se enfrid a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 30,3 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 91,1 % en peso.
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Ejemplo 6

En un matraz de 2 litros con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 30 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 5 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, 30 g de metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo asi como 5 g de acido acrilico en un
lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente con la alimentacién de monédmeros inici6 la alimentaciéon de 8,8 g de
peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosific6 durante 60 min. La mezcla de reaccion se post-
polimeriz6 a continuacién a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezclo luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro (ll) al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascérbico al 10% en
peso se adicionaron 20 g de solucién de perdxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después, a
80 °C se dosificd una mezcla de 40 g de estireno y 225 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min.
Simultdneamente se adicionaron en una alimentacién separada 80 g de una solucion de peroxido de hidrégeno al 5
% en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de iniciador se post-polimerizé por 30 min.
A continuacion se adicionaron 5 g de una solucion de acido ascoérbico al 10% en peso. Después se dosificaron
durante 5 min 20 g de una solucion de peréxido de hidrogeno al 5 % en peso. Después la mezcla de reaccion siguié
revolviéndose por 30 min, y se enfrid a 70 °C. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en el
comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfrié a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 30,3 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 93,7 %.

Ejemplo 7

En un matraz de 2 litros con fondo plano con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 30 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 5 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, 30 g de metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 5 g de &cido acrilico asi como 2,5 g
de terpinoleno en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente con la alimentacion de mondmeros inicié la
alimentacién de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosificé durante 60 min. La mezcla
de reaccion se post-polimerizé a continuacién a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezcl6é luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro () al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascorbico al 10% en
peso se adicionaron 20 g de solucion de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después se
dosific6 a 80 °C una mezcla de 40 g de estireno y 225 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min.
Simultdneamente se adicionaron en una alimentacion separada 80 g de una solucién de peréxido de hidrégeno al 5
% en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar | alimentacion de iniciador se post-polimerizé por 30 min. A
continuacién se adicionaron 5 g de una solucién de acido ascoérbico al 10% en peso. Después se dosificaron,
durante 5 min, 20 g de una solucién de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso. Después, la mezcla de reaccién
siguié revolviéndose por 30 min, y se enfrié a 70 °C. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en
el comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfrié a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 28,6 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 82,5 %.

Ejemplo 8

En un matraz de 2 litros con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmdsfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 30 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 5 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, 30 g de metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo asi como 5 g de acido acrilico en un
lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente con la alimentacion de monédmeros inici6 la alimentaciéon de 8,8 g de
peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosific6 durante 60 min. La mezcla de reaccién se post-
polimeriz6 a continuacién a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezclo luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro (1) al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascoérbico al 10 % en
peso se adicionaron 20 g de solucién de peréxido de hidrogeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después, a
80 °C se dosificd una mezcla de 40 g de estireno, 225 g de acrilato de ter.-butilo asi como 2,5 g de terpinoleno por
un lapso de 120 min. Simultaneamente se adicionaron, en una alimentacion separada, 80 g de una solucion de
peréxido de hidrégeno al 5 % en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de iniciador se
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post-polimerizé por 30 min. A continuacion se adicionaron 5 g de una solucion de acido ascorbico al 10 % en peso.
Después se dosificaron durante 5min 20 g de una solucion de peréxido de hidrogeno al 5%. Después la mezcla de
reaccion siguio revolviéndose por 30 min, y se enfrié a 70 °C. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante
usual en el comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfri6 a temperatura
ambiente.

Se obtuvo una dispersién de polimero de particulas finas con un contenido de sélidos de 26,5 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 88,4 %.

Ejemplo 9

En un matraz de 2 litros con fondo plano, con agitador y medicion de temperatura interna, se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calentd a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 30 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 5 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, 30 g de metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo, asi como 5 g de acido acrilico en un
lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente con la alimentacion de monémeros, se inicid la alimentacion de 8,8 g de
peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosific6 durante 60 min. La mezcla de reaccién se post-
polimeriz6 a continuacién a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezclo luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro (ll) al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascérbico al 10% en
peso se adicionaron 20 g de solucidon de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después se
dosific6 a 80 °C una mezcla de 40 g de estireno, 225 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min.
Simultdneamente se adicionaron, en una alimentacion separada, 80 g de una solucion de perdxido de hidrégeno al 5
% en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de iniciador se post-polimerizé por 30 min.
A continuacién se adicionaron 10 g de una solucién de acido ascorbico al 10% en peso y siguié revolviéndose por 20
min. Después se adicionaron nuevamente 10 g de una solucion de acido ascorbico al 10% en peso y siguid
revolviéndose por 20 min. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en el comercio (Afranil® T de
BASF SE) asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfrié a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 29,9 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 84, 8%.

Ejemplo 10

En un matraz de 2 litros, con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 30 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 5 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, 30 g de metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo, asi como 5 g de acido acrilico en un
lapso de 45 min a 105 °C. Simultdneamente con la alimentacion de mondmeros inicid la alimentacion de 8,8 g de
peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosific6 durante 60 min. La mezcla de reaccién se post-
polimeriz6 a continuacién a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezcl6é luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro () al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascorbico al 10% en
peso se adicionaron 20 g de solucion de peréxido de hidrégeno al 5% durante 30 min a 80 °C. Después se dosificé a
80 °C una mezcla de 53 g de estireno y 212 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min. Simultaneamente,
en una alimentacion separada, se adicionaron 80 g de una solucion de peroxido de hidrégeno al 5 % en peso en un
lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de iniciador se post-polimerizé por 30 min. A continuacion se
adicionaron 10 g de una solucién de &cido ascorbico al 10% en peso y siguid revolviéndose por 20 min. Después
nuevamente se agregaron 10 g de una solucion de acido ascorbico al 10% en peso y siguio revolviéndose por 20
min. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en el comercio (Afranil® T de BASF SE) asi como
65 g de agua desmineralizada y se enfri6 a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 30,4 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 82,4 %.

Ejemplo 11

En un matraz de 2 litros, con fondo plano, con agitador y medicion de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calentd a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 165 g de estireno, 10 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 55 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida asi como 5 g de &cido acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente
con la alimentacion de monoémeros inicié la alimentaciéon de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de
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isopropanol y se dosificé durante 60 min. La mezcla de reaccién se post-polimerizé a continuacion a 105 °C por 60
min.

La masa homogénea de polimero se mezcl6é luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucién de sulfato de hierro () al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascorbico al 10% en
peso se adicionaron 20 g de solucién de perdxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después, a
80 °C se dosificd una mezcla de 53 g de estireno y 212 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min.
Simultdneamente se adicionaron, en una alimentacion separada, 80 g de una solucién de peroxido de hidrégeno al 5
% en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion del iniciador se post-polimerizé por 30 miny
se enfrié a 70°C. A continuacion se adicionaron 10 g de una solucién de acido ascorbico al 10 % en peso y sigui6
revolviéndose por 20 min. Nuevamente se efectudé una adicion de 10 g de una solucion de acido ascérbico al 10 %.
Después la mezcla de reaccion siguié revolviéndose por 20 min. Para terminar se adicionaron 5 g de un
antiespumante usual en el comercio (Afranil® T de BASF SE), asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfrié a
temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersién de polimero de particulas finas con un contenido de sélidos de 29,8 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 93,1 %.

Ejemplo 12

En un matraz de 2 litros con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calentd a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 155 g de estireno, 30 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 5 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, 30 g de metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo asi como 5 g de acido acrilico en un
lapso de 45 min a 105 °C. Simultdaneamente con la alimentacién de mondmeros, inici6 la alimentacion de 8,8 g de
peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosific6 durante 60 min. La mezcla de reaccién se post-
polimeriz6 a continuacién a 105 °C por 60 min.

La masa homogénea de polimero se mezcloé luego a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de
adicionar 1,5 g de solucidn de sulfato de hierro (ll) al 10 % en peso y 10 g de solucién de acido ascérbico al 10% en
peso se adicionaron 20 g de solucidon de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después se
dosific6 a 80 °C una mezcla de 55 g de estireno y 220 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min.
Simultdneamente se adicionaron, en una alimentacion separada, 80 g de una solucion de perdxido de hidrégeno al 5
% en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de iniciador se post-polimerizé por 30 min.
A continuacién se adicionaron 10 g de una solucién de acido ascorbico al 10% en peso y siguié revolviéndose por 20
min. Después nuevamente se agregaron 10 g de una solucion de acido ascorbico al 10% en peso y siguid
revolviéndose por 20 min. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en el comercio (Afranil® T de
BASF SE), asi como 65 g agua desmineralizada y se enfrié a temperatura ambiente.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas con un contenido de sélidos de 31,3 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 74,6 %.

Ejemplo 13

En un matraz de 2 litros, con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 155 g de estireno, 10 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo, 55 g de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida asi como 5 g de &cido acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente
con la alimentacion de mondémeros inicié la alimentacion de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de
isopropanol y se dosificé durante 60 min. La mezcla de reaccién se post-polimerizé a continuacion a 105 °C por 60
min.

La masa homogénea de polimero se mezclo a 85 °C con 870 g de agua desmineralizada. Después de adicionar 1,5
g de solucién de sulfato de hierro (Il) al 10 % en peso y 10 g de solucion de acido ascorbico al 10% en peso se
adicionaron 20 g de solucién de perdxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min a 80 °C. Después se dosifico
a 80 °C una mezcla de 55 g de estireno y 220 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min. Simultaneamente
se adicionaron, en una alimentacién separada, 80 g de una solucién de peréxido de hidrogeno al 5 % en peso en un
lapso de 150 min. Después de finalizar de la alimentacion de iniciador se post-polimerizé por 30 min y se enfrié a 70
°C. A continuacion se adicionaron 10 g de una solucién de acido ascorbico al 10 % en peso y siguio revolviéndose
por 20 min. Se efectu6 una nueva adicion de 10 g de una solucién de acido ascoérbico al 10% en peso. Después la
mezcla de reaccion siguié revolviéndose por 20 min. Para terminar se adicionaron 5 g de un antiespumante usual en
el comercio (Afranil® T de BASF SE), asi como 65 g de agua desmineralizada y se enfrié a temperatura ambiente.
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Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 30,4 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 72,6 %.

Ejemplo de comparacion 1, de acuerdo con el ejemplo 6 de WO 05/121195 Al

En un matraz de 2 litros, con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 133 g de estireno, 57 g de metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo asi como 5 g de acido
acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente con la alimentacidon de mondmeros inicié la alimentacién
de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosificé durante 60 min. La mezcla de reaccién se
post-polimeriz6 a continuacion a 105 °C por 30 min.

La masa homogénea de polimero se mezcl6 a 60 °C durante 30 min con 971,5 g de agua desmineralizada. Después
de adicionar 7,5 g de una solucion de sulfato de hierro (Il) al 1 % en peso y 5 g de una solucién de acido ascorbico al
10 % en peso, se adicionaron 20 g de solucién de peréxido de hidrégeno al 5 % en peso durante 30 min. Después, a
60 °C se dosificd una mezcla de 119,2 g de estireno y 119,2 g de acrilato de ter.-butilo por un lapso de 120 min.
Simultdneamente se adicionaron, en una alimentacion separada, 80 g de una solucion de perdxido de hidrégeno al 5
% en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar de la alimentacién de iniciador se post-polimerizé por 60
min a 60 °C y la mezcla de reaccién se enfrié a continuacion.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas con un contenido de sélidos de 26,5 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 87,5 %.

Ejemplo de comparacién 2, de acuerdo con el ejemplo 8 de WO 05/121195 Al

En un matraz de 2 litros, con fondo plano, con agitador y mediciéon de temperatura interna se cargaron inicialmente
101,4 g de acido acético anhidro (acido acético glacial) y se calent6 a 105 °C bajo una atmésfera de nitrégeno.
Revolviendo se dosificaron 133 g de estireno, 57 g de acrilato de N,N-dimetilaminoetilo asi como 5 g de acido
acrilico en un lapso de 45 min a 105 °C. Simultaneamente con la alimentacién de monémeros inici6 la alimentacion
de 8,8 g de peroctoato de ter.-butilo en 18,2 g de isopropanol y se dosificé durante 60 min. La mezcla de reaccién se
post-polimeriz6 a continuacion a 105 °C por 30 min.

La masa homogénea de polimero se mezclé a continuacién a 60 °C durante 30 min con 971,5 g de agua
desmineralizada. Después de adicionar 7,5 g de una solucién de sulfato de hierro (Il) al 1 % en peso y 5 g de una
solucién de acido ascoérbico al 10 % en peso se adicionaron 20 g de solucion de perdxido de hidrégeno al 5 % en
peso durante 30 min. Después se dosificé a 60 °C una mezcla de 119,2 g de estireno y 119,2 g de acrilato de ter.-
butilo por un lapso de 120 min. Simultdneamente se adicionaron, en una alimentaciéon separada, 80 g de una
solucién de peroxido de hidrégeno al 5 % en peso en un lapso de 150 min. Después de finalizar la alimentacion de
iniciador se post-polimerizé por 60 min a 60 °C y la mezcla de reaccion se enfri a continuacion.

Se obtuvo una dispersion de polimero de particulas finas, con un contenido de sélidos de 30,9 % en peso y un valor
TL (0,1 %) de 56,6 %.

Ensayos de aplicacion técnica de las dispersiones de polimero obtenidas de acuerdo con los ejemplos y los
ejemplos de comparacion

Para el ensayo de aplicacion industrial de la actividad de encolado de superficies, las dispersiones de la invencion,
asi como las dispersiones de comparacion, se aplicaron por medio de una prensa de encolar de laboratorio sobre el
papel de prueba (100 % de papel reciclable, 80 g/m2 de masa plana, sin encolar). Una solucién acuosa de un
almidén de maiz degradado se ajusto a la concentracion deseada. A la solucion de almidén se dosificaron luego las
dispersiones a ensayarse de modo que el liquido de bafio para la prensa de encolar contenia 60 g/l de un almidén
de maiz degradado asi como 0,1 - 1,5 g/l de las dispersiones.

La accion de encolado de las dispersiones que se habian obtenido segun los ejemplos 1-13 asi como a los ejemplos
de comparaciéon 1 y 2, se determiné a continuaciéon por la aplicacion superficial sobre el papel de prueba no
encolado. Para esto se pas6 el papel dos veces por la prensa de encolar, en cuyo caso se logré en promedio un
incremento del peso de aproximadamente 65 %.

El secamiento de los papeles encolados superficialmente se efectué en un cilindro de secado a 90 °C. A
continuacion los papeles se mantuvieron en una habitacién climatizada (23 °C, 50 % de humedad relativa del aire),
antes de haber determinado el grado de encolado.

Para determinar el grado de encolado de los papeles encolados superficialmente se determinaron el valor Cobb60
asi como el valor Cobb120 segun DIN 53 132. Como valor Cobb60 se define la absorcion de agua de la hoja de
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papel en g/m2 después de un contacto con agua y un tiempo de contacto de 60 s (0 120 s a un valor Cobb120).
Cuanto mas bajo es el valor Cobb, tanto mejor es el efecto de encolado de la dispersion empleado. Los resultados
de ensayo se recopilan en la siguiente tabla.

Tabla
Valor Cobbso [g/m?] Valor Cobbizo [g/m?]
Cantidad de aplicacién [g/l] 0,6 0,8 11 11
Ejemplo 1 51 32 28 44
Ejemplo 2 39 34 29 43
Ejemplo 3 40 35 30 44
Ejemplo 4 45 30 29 48
Ejemplo 5 111 70 28 46
Ejemplo 6 116 82 32 40
Ejemplo 7 76 35 29 a7
Ejemplo 8 83 38 28 46
Ejemplo 9 112 96 40 57
Ejemplo 10 48 33 27 34
Ejemplo 11 41 29 26 33
Ejemplo 12 40 30 27 40
Ejemplo 13 47 29 25 34
Ejemplo de comparacion 1 140 120 110 126
Ejemplo de comparacién 2 140 125 62 126
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REIVINDICACIONES
1. Dispersiones de polimero acuosas, cationicas, de particulas finas, con particulas dispersadas de una
granulometria (tamafio de particula) promedio de 5 a 250 nm, las cuales pueden obtenerse mediante polimerizacién
por emulsion de monémeros etilénicamente insaturados en una solucion acuosa de un prepolimero catiénico en
calidad de dispersante, caracterizadas porque primero se produce el prepolimero catidnico en presencia de
iniciadores de polimerizacion polimerizando
(@) 15 a 40 % en peso de una mezcla de al menos dos (met)acrilatos diferentes que tienen respectivamente un
grupo amino y/o grupo amonio cuaternario, y/o (met)acrilamidas que portan respectivamente un grupo amino y/o
grupo amonio cuaternario,
(b) 40 a 85 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,
(c) 0,5 a5 % en peso de al menos un monémero etilénicamente insaturado que contiene grupos acidos y

(d) 0 a 20 % en peso de al menos un monémero etilénicamente insaturado, no iénico, distinto de (b),

donde la suma de (a) + (b) + (c) + (d) = 100 % en peso, en una polimerizacién en solucién en un solvente parcial o
totalmente miscible con agua, la solucion/dispersién del prepolimero se mezcla luego con agua, y porque a
continuacion en la soluciéon acuosa del prepolimero se realiza una polimerizacién por emulsién en presencia de
iniciadores de polimerizacion de una mezcla de monémeros de

(i) 0 a 29 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,

(ii) 50 a 100 % en peso de al menos un (met)acrilato de C; a Cys,

(iii) 0 a 30 % en peso de al menos un éster vinilico de acidos carboxilicos de C31-Cgo lineales o ramificados y

(iv) 0 a 30 % en peso de al menos un monémero etilénicamente insaturado, no iénico, diferente de (i), (i) y (iii),

donde la suma de (i) + (ii) + (iii) + (iv) = 100 % en peso, y la polimerizacién en solucién y/o polimerizaciéon por
emulsion se realiza opcionalmente en presencia de 0 a 10 % en peso de al menos un regulador de polimerizacion.

2. Dispersion de polimero acuosa, cationica, de particulas finas segun la reivindicacién 1, caracterizadas porque el
prepolimero catidnico puede obtenerse polimerizando de

(@ 15 a 40 % en peso de una mezcla de al menos dos compuestos seleccionados de N,N-
dimetilaminopropilmetacrilamida, metacrilato de N,N-dimetilaminoetilo y acrilato de N,N-dimetilaminoetilo,

(b) 40 a 85 % en peso de estireno, y
(c) 0,5 a5 % en peso de acido acrilico y/o acido metacrilico.

3. Dispersion de polimero acuosa, catiénica, de particulas finas, segun una de las reivindicaciones precedentes,
caracterizadas porque en la segunda etapa de polimerizacion una mezcla de monémeros de

(i) 0 a 29 % en peso de estireno,

(i) 71 a 100 % en peso de acrilato de n-butilo, acrilato de ter.-butilo 0 mezclas de acrilato de n-butilo y acrilato de
ter.-butilo en proporcién de peso de 3:1 a 1:3 se somete a la polimerizacion por emulsion.

4. Dispersion de polimero acuosa, catidnica, de particulas finas segln una de las reivindicaciones precedentes,
caracterizadas porque la polimerizacion en solucion y/o la polimerizacion por emulsion se realiza en presencia de
0,1 a 10 % en peso de al menos un regulador de polimerizacion.

5. Dispersion de polimero acuosa, cationica, de particulas finas segun la reivindicacién 4, caracterizadas porque
como regulador de polimerizacién se emplea terpinoleno.

6. Método para la preparacion de dispersiones de polimero acuosas, cationicas, de particulas finas, con particulas
dispersadas de un tamafio promedio de particula de 5 a 250 nm segln una de las reivindicaciones 1 a 5 mediante
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una reaccion de polimerizacion de dos etapas, caracterizado porque primero se produce el prepolimero catiénico en
presencia de iniciadores de polimerizacion polimerizando

(a) 15 a 40 % en peso de una mezcla de al menos dos (met)acrilatos diferentes, que tienen respectivamente un
grupo amino y/o grupo amonio cuaternario, y/o (met)acrilamidas, que portan respectivamente un grupo amino y/o
grupo amonio cuaternario,

(b) 40 a 85 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,
(c) 0,5 a5 % en peso de al menos un mondémero etilénicamente insaturado que contiene grupos acidos y
(d) 0 a 20 % en peso de al menos un monoémero etilénicamente insaturado, no iénico, distinto de (b),

donde la suma de (a) + (b) + (c) + (d) = 100 % en peso, en una polimerizacion en solucién en un solvente parcial o
completamente miscible con agua, la solucién/dispersion del prepolimero se mezcla luego con agua, y porque a
continuacion, en la solucién acuosa del prepolimeros se realiza una polimerizaciéon por emulsiéon en presencia de
iniciadores de polimerizacion de una mezcla de monémeros de

(i) 0 a 29 % en peso de al menos un estireno opcionalmente sustituido,

(ii) 50 a 100 % en peso de al menos un (met)acrilato de C; a Cys,

(iii) 0 a 30 % en peso de al menos un éster vinilico de acidos carboxilicos de C1-Cso lineales o ramificados y
(iv) 0 a 30 % en peso de al menos un mondémero etilénicamente insaturado, no idnico, diferente de (i), (ii) y (iii),

donde la suma de (i) + (ii) + (iii) + (iv) = 100 % en peso, y la polimerizaciéon en solucién y/o la polimerizacién por
emulsién se realiza en presencia de 0 a 10 % en peso de al menos un regulador de polimerizacion.

7. Uso de las dispersiones de polimero acuosas, catidnicas, de particulas finas seguin una de las reivindicaciones 1 a
5 como agente de encolado para papel, cartén y cartulina.
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