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DESCRIPCION
Polimeros reticulados catiénicos en dispersiones de polimero de agua en agua
Campo de la invencion

La invencion se refiere a dispersiones de polimero de agua en agua que contienen polimeros cationicos reticulados, a
métodos para su preparacion y su uso. Las dispersiones de polimero de agua en agua son Utiles inter alia como
floculantes, auxiliares de desecacion (drenaje) y auxiliares de retencion en la fabricacion de papel.

Técnica antecedente

En la fabricacion de papel, una materia, prima para fabricacion de papel, es decir, una lechada acuosa de fibra
celulésica que tiene un contenido de agua de normalmente mas del 95 % en peso se forma en una hoja de papel que
tipicamente tiene un contenido de agua menor al 5 % en peso. Por lo tanto, los aspectos de desecacién (drenaje) y
retencion de la fabricacion de papel, son importantes para la eficiencia y coste de la fabricacion. Tipicamente, un
material delgado celuldsico se drena sobre un tamiz mévil para formar una hoja la cual después se seca. Se sabe bien
cémo aplicar polimeros solubles en agua a la suspension celuldsica para efectuar la floculacién de los sélidos
celulésicos y mejorar el drenaje sobre el tamiz mévil. De acuerdo con un método bien conocido para la fabricacién de
papel, se forma una suspension celuldsica, floculada por medio de un floculante, mecanicamente cizallada,
opcionalmente floculada de nuevo por medio de un refloculante, drenada sobre un tamiz para formar una hoja y
después secar.

DE-A 44 06 624 describe dispersiones de polimero acuosas reticuladas de baja viscosidad que se preparan al
polimerizar un monémero soluble en agua, opcionalmente, un monédmero hidréfobo y un reticulante en presencia de un
agente dispersante polimérico. Las dispersiones son utiles como espesantes, floculantes y auxiliares de retencion.

DE-A 195 32 229 describe dispersiones de polimero acuosas reticuladas y reticulables que se preparan al polimerizar
un monomero soluble en agua, un compuesto de N-metilol reticulable, opcionalmente, un reticulante y, opcionalmente,
un mondémero hidréfobo en presencia de un agente dispersante polimérico. Las dispersiones de polimero son utiles
como espesantes, auxiliares de floculacion, auxiliares de retencién en la fabricacion de papel y adhesivos,
particularmente como recubrimientos de papel tapiz.

US 5,840,804 describe un método para producir dispersiones de polimero solubles en agua, de agua de baja
viscosidad que tienen una alta concentracion de la sustancia principal que comprende polimerizar los siguientes
componentes de monomeros: (al) 50-99,999 % en peso de al menos un mondémero soluble en agua; (a2) 0,001-1 % en
peso de al menos un monoémero de reticulacion con al menos dos grupos radicalmente polimerizables etilénicamente
insaturados; (a3) 0-30 % en peso, particularmente, 1-25 % en peso de al menos un monémero hidréfobo; y (a.4)
0-25 % en peso, particularmente, 0,1-15 % en peso de al menos un mondémero anfifilico, en solucién acuosa, en
presencia de al menos un agente dispersante, para formar un polimero (A), donde la suma de las cantidades de los
componentes representados por los monémeros (al), (a2 ), (a3) y (a4) es de 100 % en peso de los mondmeros, el peso
molecular promedio en peso del polimero resultante (A) es de al menos 500,000 Dalton, y el polimero (A) es
incompatible con el agente dispersante.

Las propiedades de las dispersiones de polimero de la técnica anterior, sin embargo, no son satisfactorias en todos los
aspectos.

Compendio de la invencion

Un primer aspecto de la invencion se refiere a un método para fabricar una dispersion de polimero de agua en agua la
cual comprende someter una mezcla de reaccién acuosa que comprende

(i) un agente dispersante polimérico catiénico y
(ii) una composicion monomérica que comprende

a) al menos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso de un monémero no iénico de acuerdo con la
férmula general (1)

R1 r R2
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en donde

R' significa hidrégeno o alquilo C+-Cs; y
R? y R® significan, independientemente uno del otro, hidrégeno, alquilo C+-Cs o hidroxialquilo de C+-Cs;

basandose en el peso total de los monémeros;

b) al menos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso, de 20 a 40 % en peso 0 50,5 a 80 % en peso
de un mondmero catiénico de acuerdo con la formula general (l1)

R* O Y,
] A
2 C—C—Z—Y;—N—/1Y, (I1)
\ o xe
\E

en. donde

R* significa hidrégeno o alguilo C+-Cs;

Z4 significa O o NR® con R® siendo hidrégeno o alquilo C-Cs;

Yo significa alquileno C»-Cs, opcionalmente sustituido con uno o mas grupos hidroxi;
Y1, Y2 e Y3, independientemente uno del otro, significan alquilo C+-Cs; y

X- significa alégeno, pseudohaldgeno, acetato o SO4CHs’;

basandose en el peso total de los monémeros;

c) de 0,0001 a 1,25 % en peso, de preferencia, de uno o mas reticulantes etilénicamente insaturados,
basandose en el peso total de los monémeros;

d)y

d) opcionalmente, monémeros adicionales etilénicamente insaturados;

para una reaccion de polimerizacion de radicales libres de modo que la dispersion de polimero de agua en agua
resultante contenga un copolimero catiénico reticulado. Tal copolimero catiénico reticulado es de preferencia soluble
en agua o dilatable en agua.

Sorprendentemente se ha encontrado que las dispersiones de polimero de agua en agua, asi obtenidas tienen
propiedades mejoradas, particularmente bajo condiciones de esfuerzo cortante, con respecto a la desecacion de lodo,
retencion de papel y retencion de ceniza.

La copolimerizacion in situ del monémero no iénico de acuerdo con la formula general (1), el mondémero catiénico de
acuerdo con la férmula general (1), y de preferencia uno o mas reticulantes etilénicamente insaturados en la mezcla de
reaccion acuosa en presencia del agente dispersante polimérico catiénico produce una dispersion de polimero de
agua en agua en donde el copolimero catidnico reticulado resultante se intercala, en el agente dispersante polimérico
catidnico formando asi un complejo de interpenetracion.

Las dispersiones de polimero de agua en agua de este tipo no pueden obtenerse al polimerizar los mondmeros en
ausencia del agente dispersante polimérico catidnico y agregar el agente dispersante polimérico catiénico después de
eso, aunque requiere la presencia del agente dispersante polimérico catiénico durante la reaccién de polimerizacion in
situ. De otra manera, se obtienen productos diferentes que muestran propiedades diferentes. En particular, cuando se
agrega una dispersion acuosa de un agente dispersante polimérico catiénico a una dispersion de polimero de agua en
agua que se ha obtenido por separado al polimerizar el monémero no iénico de acuerdo con la férmula general (1), el
monomero catidénico de acuerdo con la formula general (ll), y de preferencia uno o mas reticulantes etilénicamente
insaturados, puede obtenerse un bloque de gel que ya no podria manejarse de manera adecuada. Dependiendo de la
concentracion total de los mondmeros, practicamente seria imposible distribuir de manera homogénea el agente
dispersante polimérico catidnico en la fase acuosa de la dispersion de polimero de agua en agua para formar un
complejo de interpenetracion. Ademas, cuando se trata de introducir subsecuentemente el agente dispersante
polimérico catiénico en forma de una solucién acuosa, el contenido de agua del mismo puede diluir la composicion
general.
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Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 muestra el efecto de las dispersiones de polimero de acuerdo con la invencién sobre la retencion de
ceniza en una materia prima de eucalipto.

La Figura 2 muestra el efecto de las dispersiones de polimero de acuerdo con la invencién sobre la retencion de
ceniza en una materia prima de eucalipto con el polimero combinado con bentonita en un sistema de
microparticulas.

Descripcion detallada de la invencién

Las dispersiones de polimero de agua en agua se conocen bien en la técnica. En este aspecto, puede referirse, por
ejemplo, a H. Xu et al., Drug Dev Ind Pharm., 2001, 27(2), pp 171-4; K.A. Simon et al., Lang-muir., 2007, 30;23(3),
1453-8; P. Hongsprabhas, International Journal of Food Science & Technology, 2007, 42(6), 658-668; D. Gudlauski,
PaperAge, May/June 2005, pp 36 f, US-A 2004 0034145, US-A 2004 0046158, US-A 2005 0242045, y US-A
2007 023290.

Sin embargo, la emulsiéon estandar encontrada en la industria de tratamiento del agua, es una emulsion inversa de
agua en aceite, es decir, el polimero se localiza en gotitas de agua microscopicas emulsificadas en un medio oleoso.
De hecho, el agua en las gotitas no se considera libre ya que el polimero las retiene y el producto se parece mas a una
dispersion de un gel en aceite. Una dispersion de agua en agua se basa en un principio diferente que involucra una
precipitacion de polimero en agua, de preferencia en una solucion salina acuosa, por ejemplo, salmuera. El producto
final obtenido es una dispersion estable de particulas de polimero microscopicas en agua. Estas dispersiones se
encuentran libres de disolventes, haciendo esta gama de productos amigables para el ambiente.

Para el propésito de la especificacion el término "dispersion de polimero de agua en agua" se refiere a un sistema
acuoso que contiene un copolimero catiénico reticulado soluble en agua o dilatable en agua y un agente dispersante
polimérico cationico, donde el copolimero catidnico reticulado soluble en agua o dilatable en agua se ha obtenido por la
polimerizacion in situ de mondmeros adecuados en presencia de tal agente dispersante polimérico catidnico.

El agente dispersante polimérico catidénico asi como el copolimero catidnico reticulado soluble en agua o dilatable en
agua pueden servir como un coagulante y/o floculante. La coagulacion quimica, la alteracion de particulas
suspendidas y coloidales para que se adhieran entre si, es un tipo de proceso de tratamiento quimico. La coagulacion
€s un proceso que provoca la neutralizacion de cargas o una reduccion de las fuerzas de repulsion entre las particulas.
La floculacion es la acumulacion de particulas en aglomeraciones mas grandes ("fléculos"). La coagulacion es casi
instantanea, mientras que la floculacion requiere un cierto tiempo para que los fléculos se desarrollen. Para el
propésito de la especificacion, el término "agente dispersante polimérico catiénico” de preferencia se refiere a un
polimero de preferencia altamente idnico, soluble en agua o dilatable en agua de peso molecular comparativamente
bajo. Cuando la carga eléctrica general asociada con las particulas y la materia organica en el agua es negativa, por
ejemplo, la suspension de fibra celulésica procesada en la fabricacion de papel, los agentes dispersantes
positivamente cargados de preferencia se agregan para neutralizar la carga eléctrica.

Para el propdsito de la especificacion, el término "soluble en agua”, particularmente cuando se relaciona con la
solubilidad en agua de mondémeros, de preferencia se reflere a una solubilidad en agua pura a temperatura ambiente
de al menos 10 g I de mayor preferenma al menos 25 g I, atin de mayor preferenC|a almenos 50 g I"", incluso de
mayor preferencia aI menos 100 g I"", de mucho mayor preferenma al menos 250 ¢ I y en particular al menos -500g I

. Para el proposito de la espeC|f|caC|on el término "soluble en agua", particularmente cuando se relaciona con la
solubilidad en aqua de polimeros, de preferencia se reflere a una solubilidad en agua pura a temperatura ambiente de
almenos 1,0g 1", de mayor preferen0|a almenos 2,59 I"", atn de mayor preferenma almenos 5.0g I"", incluso de mayo
preferencia al menos 10,0 g I*", de mucho mayor preferenaa al menos 25.0 g I y en particular al menos 50,0 g I

Para el propdsito de la especificacion, el término "dilatable en agua" de preferencia significa que el polimero, mientras
no sea soluble en agua, absorbe una cantidad apreciable de agua. Tipicamente, el peso del polimero se incrementa
por al menos 2 % en peso, de preferencia al menos 5 % en peso, después de sumergirse en agua a temperatura
ambiente, por ejemplo, 25 °C, durante 1 hora, de mayor preferencia por aproximadamente 60 a aproximadamente 100
Veces Su peso en Sseco.

Para el propdsito de la especificacion, el término "copolimero catiénico reticulado” se refiere al copolimero que puede
obtenerse por una reaccion de polimerizacién in situ, en donde una composicion monomérica que comprende al
menos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso de un monémero no iénico de acuerdo con la férmula
general (I), b) almenos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso de un monémero catidnico de acuerdo con
la férmula general (ll), c) de 0,0001 a 1,25 % en peso, de preferencia uno o mas reticulantes etilénicamente
insaturados y d) opcionalmente, monémeros etilénicamente insaturados, se polimeriza radicalmente en presencia de
un dispersante polimérico catiénico.
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Debe enfatizarse que la presencia del agente dispersante polimérico catidnico durante la polimerizacién radical es
esencial para las propiedades de la dispersion de polimero de agua en agua resultante. Las dispersiones de polimero
de agua en agua idénticas no pueden obtenerse al polimerizar los monémeros en ausencia del agente dispersante
polimérico catiénico y agregar después el agente dispersante polimérico catidnico. El agente dispersante polimérico
catidnico es parte de una dispersion de agua en agua en la que el copolimero catiénico reticulado se polimeriza a partir
de los mondémeros. En otras palabras, el copolimero catidnico reticulado obtenido por la reaccién de polimerizacién de
cierta manera se integra en el agente dispersante polimérico cationico el cual inicialmente se presenta.

La estructura interna del sistema de polimero de interpenetracion resultante del agente dispersante polimérico
catidnico y el copolimero catidnico reticulado, sin embargo, puede no reproducirse al mezclar simplemente un agente
dispersante polimérico cationico y un polimero obtenido por separado a partir de los mismos mondmeros como el
copolimero catiénico reticulado.

Para el propdsito de la especificacion, el término "(alg)acrilato" se referira al alcacrilato asi como al acrilato. En
analogia, el término "(met)acrilato” se referira al metacrilato asi como al acrilato.

Para el propésito de la especificacion, el término "homopolimero" se referira a un polimero obtenido por la
polimerizacién de sustancialmente un tipo simple de monémero, por lo que el término "copolimero" se referira a un
polimero obtenido por la polimerizacién de dos, tres, cuatro, o mas tipos diferentes de monémeros (co-mondmeros).

Para el propésito de la especificacion, "alquilo” significara cualquier hidrocarburo ramificado y/o ciclico lineal saturado
que tiene un solo ligando, tal como metilo, etilo, n-propilo, iso-propilo, n-butilo, iso-butilo, sec- butilo, ter-butilo, pentilo,
hexilo, heptilo, octilo, nonilo, decilo, isodecilo, undecilo, dodecilo, tridecilo, tetradecilo, pentadecilo, hexadecilo,
heptadecilo, octadecilo, nonadecilo, eicosilo, 2-etil-hexilo, ciclopropilo, ciclobutilo, ciclopentilo, ciclohexilo, cicloheptilo,
ciclooctilo, metilciclohexilo, metilciclopentiletenilo, adamantilo y similares.

Para el proposito de la especificacion, el término "alquileno” significara cualquier hidrocarburo ramificado y/o ciclico
lineal saturado que tenga dos ligandos, tales como -CH,CHa-, -CH2CH>CH,- y -CH>CH(CH3)CHa-.

De acuerdo con el método de la invencion, una mezcla de reaccion acuosa que comprende (i) un agente dispersante
polimérico cationico y (ii) una composicidon monomérica se somete a una reaccion de polimerizacion de radicales
libres.

La mezcla de reaccion acuosa de acuerdo con la invencion comprende agua, de preferencia agua desionizada. El
contenido de agua puede variar de 0,01 a 99,99 % en peso. En una modalidad preferida, el contenido de agua se
encuentra dentro del margen de 10 a 90 % en peso, de mayor preferencia de 15 a 85 % en peso, aun de mayor
preferencia de 20 a 80 % en peso, incluso de mayor preferencia de 25 a 7 5 % en peso, de mucho mayor preferencia
de 30a7 0% en peso y en particular de 35 a 65 % en peso, basandose en el peso total de la mezcla de reaccion
acuosa. En otra modalidad preferida, el contenido de agua se encuentra dentro del margen de 35 a 90 % en peso, de
mayor preferencia de 40 a 85 % en peso, aun de mayor preferencia de 45 a 80 % en peso, incluso de mayor
preferencia de 50 a 75 % en peso, de mucho mayor preferencia de 55 a 70 % en peso y en particular de 60 a 66 % en
peso, basandose en el peso total de la mezcla de reaccidén acuosa.

De preferencia, el contenido de agua de la mezcla de reaccidon acuosa es comparativamente bajo de modo que el
contenido de agua de la dispersion de polimero de agua en agua resultante también es bajo. Bajo estas circunstancias,
no es necesario evaporar grandes cantidades de agua del producto después de la finalizacion de polimerizacion para
obtener dispersiones de polimero de agua en agua altamente concentradas.

La mezcla de reaccion acuosa de acuerdo con la invencidon ademas comprende un agente dispersante polimérico
catiénico. De preferencia, el agente dispersante polimérico catidnico es soluble en agua o dilatable en agua. De
preferencia, el contenido del agente dispersante polimérico catiénico se encuentra dentro del margen de 0,1 a40 % en
peso, de mayor preferencia de 0,5 a 35 % en peso, aun de mayor preferencia de 1,0 a 3 0 % en peso, incluso de mayor
preferencia de 5,0 a 25 % en peso, de mucho mayor preferencia de 10 a 20 % en peso y en particular de 12 a 16 % en
peso, basandose en el peso total de la mezcla de reaccién acuosa.

De preferencia, el agente dispersante polimérico catiénico muestra un grado de polimerizacion de al menos 90 %, de
mayor preferencia al menos 95 %, aun de mayor preferencia al menos 99 %, incluso de mayor preferencia al menos
99,9 %, de mucho mayor preferencia al menos 99,95 % y en particular al menos 99,99 %.

En una modalidad preferida, el agente dispersante polimérico catlonlco es un polimero soluble en agua que tiene un
peso molecular promedio en peso M,, de un maximo de 2,0 x 10° g/moles. De preferencia, el peso molecular promedlo
en peso M, del agente dispersante polimérico catlonlco se encuentra dentro del margen de 50.000 a 1. 500 000g mol.",
de mayor preferencia 75.000 a 1.250.000 g moI , aun de mayor preferencia 100.000 a 1.000.000 g moI , incluso de
mayor preferencia 120.000 a 750.000 g moles"' de mucho mayor preferencia 140.000 a 400.000 g mol." y en particular
150.000 a 200.000 g mol.' . En una modalldad preferida, el peso molecular promedio en peso M,, del agente
dispersante polimérico catlonlco se encuentra dentro del margen de 75.000 a 350.000 g mol."
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De preferencia, la dispersividad de peso molecular Mw/M, del agente dispersante polimérico catiénico se encuentra
dentro del margen de 1,0 a 4,0, de mayor preferencia de 1,5 a 3,5 y en particular de 1,8 a 3,2. En una modalidad
preferida, M./M, se encuentra dentro del margen de 2,7 +0,7, de mayor preferencia 2,7+0,5, ain de mayor preferencia
2,7+0,4, incluso de mayor preferencia 2,7+0,3, de mucho mayor preferencia 2,7+0,2 y en particular 2,7+0,1.

En una modalidad preferida, el agente dispersante polimérico catidnico es un homopolimero o un copolimero. Cuando
el agente dispersante polimérico catiénico es un homopolimero, se deriva de un monémero catiénico. Cuando el
agente dispersante polimérico catidnico es un copolimero, de preferencia se deriva de al menos un mondmero
catidnico y al menos un co-monémero no iénico.

En este aspecto, "derivado de" significa que la base de polimero del agente dispersante polimérico catiénico
comprende unidades de repeticion, es decir, unidades de repeticion se incorporan en la base de polimero del agente
dispersante polimérico catidnico, cuyas unidades de repeticion se forman a partir de los monémeros correspondientes
en el transcurso de la reaccion de polimerizacion. Por ejemplo, cuando el agente dispersante polimérico cationico se
deriva de trimetilamoniopropilacrilamida (= DIMAPA cuat.) la siguiente unidad de repeticion se incorpora en la base de
polimero:

;
. N/‘/“u\ L - \ ’\'/:_ e

|

Cuando el agente dispersante polimérico catidnico es un copolimero de al menos un mondémero cationico (por ejemplo,
DIMAPA cuat.) y al menos un monémero no iénico (por ejemplo, acrilamida), el contenido del monémero catidnico es
de preferencia al menos 50 % en peso, de mayor preferencia al menos 60 % en peso, aun de mayor preferencia al
menos 7 0 % en peso, incluso de mayor preferencia al menos 80 % en peso, de mucho mayor preferencia al menos
90 % en peso y en particular al menos 95 % en peso, basandose en el peso total de todos los mondémeros
incorporados en el agente dispersante polimérico catiénico.

Xz

De preferencia, el agente dispersante polimérico catidnico se deriva de uno o mas mondmeros cationicos, de mayor
preferencia de un monémero catiénico simple.

En una modalidad preferida, el agente dispersante polimérico catiénico se deriva de uno o mas mondmeros
etilénicamente insaturados y radicalmente polimerizables. De preferencia, el agente dispersante polimérico catiénico
se deriva de uno o mas monoémeros catidnicos seleccionados del grupo que consiste de haluros de
(alq)acrilamidoalquiltrialquilamonio (por ejemplo, haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilamida), haluros de
(alq)acriloiloxialquiltrialquilamonio  (por ejemplo, haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilato), haluros de
alqueniltrialquilamonio y haluros de dialquenildialquilamonio (por ejemplo, haluros de dialildialquilamonio). De
preferencia, los mondémeros cationicos antes mencionados comprenden de 6 a 25 atomos de carbono, de mayor
preferencia de 7 a 20 atomos de carbono, de mucho mayor preferencia de 7 a 15 atomos de carbono y en particular de
8 a 12 atomos de carbono.

De preferencia, el agente dispersante polimérico cationico se deriva de
- 30 a 100 % en peso, de mayor preferencia de 50 a 100 % en peso, aun de mayor preferencia de 70 a 100 % en
peso de haluros de (alg)acrilamidoalquiltrialquilamonio, haluros de (alqg)acriloiloxialquiltrialquilamonio, haluros de

alqueniltrialquilamonio y/o haluros de dialquenildialquilamonio, y

- de 0a70 % en peso, de mayor preferencia de 0 a 50 % en peso, ain de mayor preferencia de 0 a 30 % en peso de
monémeros no iénicos, aun de mayor preferencia monémeros no iénicos de acuerdo con la formula general (1)

1

R
|
C

O==0

H,C=—=

R2
N/ ()]
\R3

donde

R' significa hidrégeno o alquilo C+-Cs; y
R? y R? significan, independientemente entre si, hidrégeno, alquilo C+-Cs o hidroxialquilo C+-Cs de mucho mayor
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preferencia (alq)acrilamida.

En una modalidad preferida, el agente dispersante polimérico catiénico se deriva de un haluro de
dialquenildialquilamonio, de preferencia un haluro de
dialildimetilamonio (DADMAC).

En otra modalidad preferida, el agente dispersante polimérico catidnico en una copolimerizacion de epiclorohidrina 'y
dialquilamina, de preferencia dimetilamina, es decir, cloruro de poli-[N,N-dimetil-2-hidroxi-propilen-(1,3)-amonio].

En aun otra modalidad preferida, el agente dispersante polimérico catidnico se deriva de un monédmero catiénico de
acuerdo con la férmula general (I1)

R* O Y,
_ o
H,C C C Z4 Yo—N—/Y, (”)
\ xe
Y3

en donde

R* significa hidrégeno o alquilo C+-Cs;

Z4 significa O o NR® con R® siendo hidrégeno o alquilo C+-Cs;

Yo significa alquileno C»-Cs opcionalmente sustituido con uno o mas grupos hidroxi;

Y1, Y2 € Y3, .independientemente uno del otro, significan alquilo de C+-Cg; y

X significa alégeno, pseudo-alégeno (por ejemplo, CN, SCN’, NCS-, N3’), acetato o SO4CH3" de preferencia
cloruro.

De preferencia, Y1, Y2 e Y3 son idénticos, de preferencia metilo. En una modalidad preferida, Z1 es O o NH, Y; es
etileno o propileno, R*es hidrégeno o metilo, e Y1, Y2 e Y3 son metilo. El mondmero catidnico de acuerdo con la férmula
general (II) puede ser un éster (Z1 = 0), tal como trimetilamonio-etil(met)acrilato (ADAME cuat.). De preferencia, sin
embargo, el monémero catiénico de acuerdo con la férmula general (I) es una amida (Z; = NH), particularmente
trimetilamonio-propil acrilamida (DIMAPA cuat).

Los mondmeros cationicos preferidos de acuerdo con la férmula general (I1) incluyen dialquil- aminoalquil(met)acrilatos
cuaternarios o dialquilaminoalquil(met)acrilamidas con 1 a 3 atomos de C en los grupos alquilo o alquileno, de mayor
preferencia la sal de amonio cuaternaria de cloruro de metilo de dimetilamino metil(met)acrilato, dimetilamino
etil(met)acrilato, dimetilamino propil(met)acrilato, dietilamino metil(met)acrilato, dietilamino etil(met)acrilato, dietilamino
propil(met)acrilato, dimetilamino  metil(met)acrilamida, dimetilamino  etil(met)acrilamida, dimetilamino
propil(met)acrilamida, dietilamino metil(met)acrilamida, dietilamino etil(met)acrilamida, dietilamino
propil(met)acrilamida. El acrilato de dimetilaminoetilo cuaternario y dimetilaminopropilacrilamida se prefieren
particularmente. La cuaternizacion puede efectuarse utilizando sulfato de dimetilo, sulfato de dietilo, cloruro de metilo o
cloruro de etilo. En una modalidad preferida, los monémeros se cuaternizan con cloruro de metilo.

Cuando el agente dispersante polimérico catidnico es un copolimero, de preferencia se deriva de al menos un
mondmero catiénico en combinacién con al menos un mondémero no iénico.

Los mondmeros no iénicos adecuados incluyen monémero no iénicos de acuerdo con la formula general (1). Ejemplos
de monémeros no iénicos de acuerdo con la formula general (1) incluyen (met)acrilamida, N-metil(met)acrilamida,
N-isopropil(met)acrilamida o (met)acrilamidas N,N-sustituidas tales como N,N-dimetil(met)acrilamida, N,N-
dietil(met)acrilamida, N-metil-N-etil(met)acrilamida o N- hidroxietil(met)acrilamida.

Los mondmeros no idnicos adecuados adicionales incluyen mondmeros anfifilicos no i6nicos de acuerdo con la
férmula general (l11)

Rf O
| (1)

H.C——C C ZZ(RS o) R®
n

en donde

Z, significa O, NH o NR® con R® que es alquilo de C+-Cs-,
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R’ significa hidrégeno o alquilo C+-Cs -,

R® significa alquileno C,-Ce,

R? significa hidrégeno, alquilo Cg-Cay-, arilo Cg-Caz- y/o aralquilo Cg-Caz-, y
n significa un numero entero entre 1 y 50, de preferencia 1y 20.

Ejemplos de mondémeros anfifilicos de la formula general (Il) incluyen productos de reaccion de acido (met)acrilico y
polietilenglicoles (10 a 50 unidades de 6xido de etileno), que se eterifican con un alcohol graso, o los productos de
reaccion correspondiente con (met)acrilamida.

En una modalidad preferida, el agente dispersante polimérico catidnico es sustancialmente lineal, es decir no se deriva
de mezclas de monémeros que contienen reticulantes.

En ofra modalidad preferida, se reticula el agente dispersante polimérico catiénico. Ejemplos de reticulantes
adecuados se conocen por la persona con experiencia y ademas se describen en la presente a continuacion.

La reticulacion puede lograrse por medio de reacciones de radicales, es decir, en el curso de la propagacion de todas
las cadenas de polimero, es decir, de las "estructuras principales”. Para este propdsito, el reticulante de preferencia
contiene un nimero adecuado de grupos etilénicamente insaturados que son capaces de reaccionar en la reaccion de
crecimiento de cadena de radicales libres.

Alternativamente, sin embargo, la reticulacion también puede lograrse por medio de reacciones sin radicales, por
ejemplo, las reacciones de adicidon o condensacion conocidas por los expertos en la técnica. Para este propdsito, €l
reticulante de preferencia contiene un nimero adecuado de grupos funcionales que son capaces de reaccionar uno
con el otro, opcionalmente después de la adicidon de un reactivo asociativo de reaccion. Bajo estas circunstancias, la
reticulacién puede iniciarse de manera simultanea con la polimerizacion de radicales de los otros mondémeros. De
preferencia, sin embargo, la reticulacion se inicia subsecuentemente con la polimerizacion de radicales de los otros
mondmeros, es decir, los reticulantes se incorporan en los polimeros no reticulados en una primera etapa de reaccién
y subsecuentemente se reticula uno con el otro.

En ambos casos el reticulante de preferencia se incorpora en la primera estructura de polimero. De este modo, el
reticulante de preferencia contiene al menos un grupo funcional etilénicamente insaturado simple de modo gue es
capaz de reaccionar con los otros monémeros en una reaccion de polimerizacién de radicales libres.

De preferencia, el agente dispersante polimérico catiénico reticulado se deriva de una composicién monomérica que
contiene 0,0001 a 1,25 % en peso de uno o mas reticulantes etilénicamente insaturados, de preferencia 0,0001 a
1,0 % en peso, de mayor preferencia 0,0001 a 0,5 % en peso, aun de mayor preferencia 0,0001 a 0,3 % en peso,
incluso de mayor preferencia 0,0001 a 0,1 % en peso, de mucho mayor preferencia y en particular 0,0001 a 0,05 % en
peso, basandose en el peso total de los monémeros.

La mezcla de reaccién acuosa puede contener componentes de agentes dispersantes solubles en agua adicionales en
combinacion con el agente dispersante polimérico catiénico. Bajo estas circunstancias, la relacion de peso del agente
dispersante polimérico catidnico con tales componentes de agentes dispersantes solubles en agua adicionales se
encuentra de preferencia dentro del margen de 1:0,01 a 1:0,5, de preferencia 1:0,01 a 1:0,3. A modo de ejemplo,
derivados de celulosa, acetatos de polivinilo, almidén, derivados de almidén, dextranos, polivinilpirrolidonas,
polivinilpiridinas, polietileniminas, poliaminas, polivinilimidazoles, polivinilsuccinimidas, polivinil-2-metilsuccinimidas,
polivinil-1,3-oxazolidin-2- onas, polivinil-2-metilimidazolinas y/o copolimeros respectivos de los mismos con acido
maléico, anhidrido maléico, acido fumarico, acido itacénico, anhidrido itacénico, acido (met)acrilico, sales de acido
(met)acrilico y/o compuestos de (met)acrilamida pueden mencionarse como componentes de agentes dispersantes
solubles en agua.

Ademas el agente dispersante polimérico catidnico, la mezcla de reaccién acuosa comprende una composicion
monomeérica. La composicién monomérica a su vez comprende

a) al menos 5 % en peso, de preferencia 20 % en peso de un mondémero no iénico de acuerdo con la férmula
general (1);

b) al menos 5 % en peso, de preferencia 20 % en peso, de preferencia de 20 a 47 % en peso o de 50,5 a 90 % en
peso de un mondmero catiénicode la formula general (l1);

c) de 0,0001 a 1,25 % de uno o mas reticulantes preferibimente etilénicamente insaturados;
d) opcionalmente, mondémeros etilénicamente insaturados adicionales;

estando todos los porcentajes basados en la cantidad molar total de monémeros.
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En este aspecto, la suma de los valores de% en peso no necesita ascender a 100 % en peso, puesto que los
monomeros etilénicamente insaturados adicionales €) puede contenerse en la composiciéon monomeérica, es decir, en
la mezcla de reaccién acuosa, lo cual debe considerarse cuando se determine la cantidad total de monémeros. De
preferencia, sin embargo, la composicidn monomeérica consiste de monémeros a), b), ye) de modo que la suma de los
tres valores en% en peso se eleve a 100 % en peso, es decir, no se presentan monémeros adicionales.

La composicion monomérica contiene al menos 20 % en peso, de preferencia al menos 25 % en peso, de mayor
preferencia al menos 30 % en peso, ain de mayor preferencia al menos 35 % en peso, incluso de mayor preferencia al
menos 40 % en peso, de mucho mayor preferencia al menos 45 % en peso y en particular al menos 50 % en peso de
un mondmero no iénico de acuerdo con la féormula general (1), basandose en la cantidad molar total de todos los
monomeros.

En una modalidad preferida, la composicion monomeérica contiene de 53 a 80 % en peso, de preferencia 67112 % en
peso, de mayor preferencia 67+11 % en peso, aun de mayor preferencia 67+10 % en peso, incluso de mayor
preferencia 67+9 % en peso, de mucho mayor preferencia 6718 % en peso y en particular 67+7 % en peso de un
monoémero no iénico de acuerdo con la férmula general (I), basandose en la cantidad molar total de todos los
monomeros.

En otra modalidad preferida, la composicion monomérica contiene de 20 a 49,5 % en peso, de preferencia 34+12 % en
peso, de mayor preferencia 34111 % en peso, aun de mayor preferencia 34110 % en peso, incluso de mayor
preferencia 3419 % en peso, de mucho mayor preferencia 3418 % en peso y en particular 347 % en peso de un
monoémero no iénico de acuerdo con la férmula general (l), basandose en la cantidad molar total de todos los
monomeros.

De preferencia, el monémero no iénico etilicamente insaturado de acuerdo con la férmula (l) es soluble en agua. De
preferencia, el mondémero no iénico de acuerdo con la formula (l) se selecciona a partir del grupo que consiste de
(met)acrilamida, = N-metil(met)acrilamida, = N-isopropil(met)-  acrilamida, = N,N-dimetil(met)acrilamida,  N,N-
dietil(met)acrilamida, N-metil-N-etil(met)acrilamida y N- hidroxietil(met)acrilamida. En particular se prefiere acrilamida.

La composicién monomérica ademas contiene al menos 20 % en peso, de preferencia al menos 25 % en peso, de
mayor preferencia al menos 30 % en peso, aun de mayor preferencia al menos 35 % en peso, incluso de mayor
preferencia al menos 40 % en peso, de mucho mayor preferencia al menos 45 % en peso y en particular al menos
50 % en peso de un mondmero catidnico de acuerdo con la férmula general (I), como se define supra, basandose en
la cantidad molar total de todos los monémeros.

En una modalidad preferida, la composicion monomeérica contiene de 20 a 47 % en peso, de preferencia 33112 % en
peso, de mayor preferencia 33111 % en peso, aun de mayor preferencia 33110 % en peso, incluso de mayor
preferencia 3319 % en peso, de mucho mayor preferencia 3318 % en peso y en particular 337 % en peso de un
monomero cationico de acuerdo con la férmula general (ll), basandose en la cantidad molar total de todos los
monomeros.

En otra modalidad preferida, la composicion monomeérica contiene de 50,5 a 80 % en peso, de preferencia 66+12 % en
peso, de mayor preferencia 66111 % en peso, aun de mayor preferencia 66+10 % en peso, incluso de mayor
preferencia 6619 % en peso, de mucho mayor preferencia 6618 % en peso y en particular 6617 % en peso de un
monomero cationico de acuerdo con la férmula general (ll), basandose en la cantidad molar total de todos los
monomeros.

De preferencia, el monémero catidnico de acuerdo con la férmula general (1) es soluble en agua.

De preferencia, el monémero catiénico de acuerdo con la férmula general (II) es una amida (Z; = NH), por ejemplo,
haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilamida, particularmente dimetilaminopropil acrilamida cuaternaria con cloruro
de metilo (DIMAPA cuat).

De mayor preferencia, sin embargo, el monémero catiénico de acuerdo con la formula general (Il) es un éster (Z4=0),
por ejemplo haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilato, particularmente dimetilaminoetil(met)acrilato cuaternario con
cloruro de metilo (ADAME cuat.). De preferencia, el monémero cationico de acuerdo con la formula general (Il) se
selecciona del grupo que consiste de sales de amonio cuaternarias de cloruro de metilo de
dimetilaminometil(met)acrilato, dimetilaminoetil(met)acrilato, dimetilaminopropil(met)-acrilato,
dimetilaminometil(met)acrilamida, dimetilaminoetil(met)acrilamida y dimetilaminopropil(met)- acrilamida.

De preferencia, las relaciones de reactividad de radicales del monémero rq catiénico de acuerdo con la férmula general
(1) y el mondmero r, no iénico de acuerdo con la férmula general (1) cada uno se encuentra dentro del margen de 0,01
a 100, de mayor preferencia 0,02 a 50, aun de mayor preferencia 0,05 a 20, de mucho mayor preferencia 0,1 a 10 y en
particular 0,2 a 5. En este contexto, se define como la relacion de dos constantes de propagacion que involucran un
radical del monémero catidnico. La relacion siempre compara la constante de propagacion para el monémero del
mismo tipo agregando al radical (k11) con respecto a la constante de propagacién para la adicion del comondmero (ki12),
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es decir, r1 = ky1/k12. En analogia, r» = kz2/k21. Para mas detalles se puede hacer referencia, por ejemplo, a Paul C.
Hiemenz, Polymer Chemistry, Marcel Dekker New York, 1984, Capitulo 7.2.

Cuando el agente dispersante polimérico catidnico también se deriva de un mondmero catiénico etilénicamente
insaturado, tal mondémero catidnico etilénicamente insaturado puede ser diferente de o idéntico al monémero catiénico
de acuerdo con la férmula general (ll) contenido en la composicion monomeérica, es decir, en la mezcla de reaccion
acuosa. De preferencia, ambos mondémeros difieren uno del otro de modo que las unidades de repeticién del
copolimero cationico reticulado difieren de las unidades de repeticion del agente dispersante polimérico cationico. De
este modo, el agente dispersante polimérico catiénico y el copolimero catidnico reticulado de preferencia difieren uno
del otro, tal diferencia posiblemente involucre variables fisicas tal como peso molecular diferente y/o estructura
quimica, asi como una composicion monomeérica diferente.

La composicion monomérica ademas contiene 0,0001 a 1,25 % en peso, de preferencia de uno o mas reticulantes
etilénicamente insaturados, basandose en el peso total de los monémeros.

Los reticulantes se conocen por el experto en la técnica. Algunos aspectos ya se han descrito anteriormente con
relacion al agente dispersante polimérico cationico reticulado. Estos aspectos también aplicaran a los reticulantes del
copolimero cationico reticulado y viceversa.

De acuerdo con la invencion, el reticulante de preferencia contiene grupos etilénicamente insaturados que se
polimerizan radicalmente. De preferencia, el reticulante etilénicamente insaturado contiene 2, 3, 4 o 5 grupos
etilénicamente insaturados.

Ejemplos de reticulantes con dos grupos etilénicamente insaturados radicalmente polimerizables incluyen:

(1) Di (met) acrilatos de alquenilo, tal como 1,6- hexandiol di(met)acrilato, 1,10-decandiol di(met)acrilato,
1,12-dodecandiol di(met)acrilato, 1,18-octadecandiol di(met)acrilato, di(met)acrilato de neopentilglicol,
di(met)acrilato de metileno, 2,2'-bis(hidroximetil)-1,3- propandiol di(met)acrilato, y de preferencia, di(met)acrilato de
etilenglicol, 1,3-propandiol di(met)acrilato, 1,3- butandiol di(met)acrilato y 1,4-butandiol di(met)acrilato;

(2) di(met)acrilamidas de alquileno, por ejemplo, N-metilen di(met)acrilamida, N,N'-3-metil-butiliden
bis(met)acrilamida,  N,N'-(1,2-dihidroxietilen)  bis(met)acrilamida, y de preferencia N,N'-hexametilen
bis(met)acrilamida, y de preferencia en particular N,N'- metilen bis(met)acrilamida;

(3) Polialcoxidi(met)acrilatos de acuerdo con la férmula general (1V)

R? O O R

| || )

H,C=—¢C C 0 (R“—o }mc C—=CH,

donde

R es hidrégeno o metilo;

R" se selecciona de -CHzCHz-, -CHzCHzCHz-, -CHzCHzCHzCHz-, -CHzCHzCHzCHzCHz- o
-CHzCHzCHzCHzCHzCHz-; y

m es un numero entero en el margen de 2-50.

Ejemplos de reticulantes de acuerdo con la formula general (IV) incluyen di(met)acrilatos de polipropilenglicol con
m en el margen de 4-25; di (met)acrilatos de polibutilenglicol con m en el margen de 5-40; y, de preferencia,
di(met)acrilatos de polietilenglicol con m en el margen de 2-45, por ejemplo, di(met)acrilato de dietilenglicol,
di(met)acrilato de ftrietilenglicol, di(met)acrilato de tetraetilenglicol; y, de mayor preferencia, di(met)acrilatos de
polietilenglicol con m en el margen de 5-20;

(4) Ejemplos de di(met)acrilatos adicionales que pueden utilizarse incluyen di(met)acrilato de bencilideno,
di(met)acrilato de bisfenol A, 1,3-di(met)acriloiloxi-2-propanol, di (met.) acrilato de hidroquinona, di (met) acrilato de
etanditiol, di(met)acrilato de propanditiol, di(met)acrilato de polietilenditiol, y di(met)acrilato de polipropilenditiol;

(5) Compuestos de divinilo, por ejemplo, .1,4-butandiol diviniléter, divinilbenceno, butadieno, 1,6-hexadieno;
compuestos de di(met)alilo, tales como, por ejemplo, ftalato de di(met)alilo o succinato de di(met)alilo; compuestos
vinil (met.) acrilicos, por ejemplo, (met) acrilato de vinilo; o de preferencia compuestos (met)alii(met)acrilicos, por
ejemplo, (met)acrilato de alilo.

Ejemplos de reticulantes que tienen 3 o mas grupos radicalmente polimerizables y etilénicamente insaturados incluyen
trilmet)acrilato de glicerina, triimet)acrilato de 2,2-dihidroximetil-1-butanol, tri(met)acrilato de trimetilolpropantrietoxi,
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trimetacrilamida, di(met)acrilato de (met)alodeno, di(met) acrilato de 3-aliloxi-I,2- propandio1, trialilamina, cianurato de
trialilo o isocianurato de ftrialilo; y también (como compuestos representativos con mas de 3 grupos radicalmente
polimerizables y  etilénicamente  insaturados)  tetra(met)acrilato de  pentaeritritol 'y = N,N,N'N'-
tetra(met)acriloil-1,5-pentandiamina.

Un ejemplo de un reticulante que tiene 5 grupos radicalmente polimerizables y etilénicamente insaturados es
pentaacrilato de dipentaeritritol.

Particularmente, los reticulantes preferidos se seleccionan del grupo que consiste de bisacrilamida de metileno,
diacrilato de polieti lenglicol y trialilamina.

Los reticulantes preferidos adicionales incluyen monémeros asimétricamente reti.cula.bl.es, es decir, mondémeros
reticulables que se basan en diferentes grupos funcionales con respecto a la reaccién de incorporacion en la base de
polimero y la reaccion de reticulacion. Ejemplos de tales monémeros asimétricamente reticulables incluyen N'-metilol
acrilamida, N'-metilol metacrilamida y glicidil(met)acrilato.

Los reticulantes de este tipo tienen la ventaja de jue la reticulacion puede iniciarse subsiguientemente. De este modo,
la reticulacion puede realizarse bajo diferentes condiciones a aquellas de la polimerizacion de radicales de La base
principal. De preferencia, la reticulacion se inicia después de cambiar las condiciones de reaccion, por ejemplo, el valor
de pH (adicion de acido o base), la temperatura, y similares.

En una modalidad preferida, la reticulacion se realiza en una reaccion posterior a una temperatura que es de hasta
alrededor de 40 °C mayor que la temperatura de la reaccion de polimerizacion de radicales previos. La reticulacion
puede durar de 0,1 a 10 horas. Tipicamente, la reticulacion se realiza durante 0,5 a 3 horas a una temperatura que es
ele 5 a 15 °C mayor que la temperatura de la reaccion de polimerizacion de radicales previos.

De preferencia, los monémeros asimétricamente ireticulabl.es contienen grupos N-metilol. Los compuestos de N-
metilol (compuestos de N-hidroximetilo) se conocen por el experto en. la técnica y pueden prepararse, por ejemplo, por
condensacion de formaldehido con amidas o aminas. Los grupos ST-metilol son capaces de reaccionar con otros
grupos N- metilol (auto-reticulacién) asi como con otros grupos funcionales tales como grupos amida o grupos hidroxi
(reticulacion asociativa). Asociaciones preferidas son las porciones de amida de acrilamida.

Para el propésito de la especificacion, la cantidad preferida de los mondmeros asimétricamente reticulables como
reticulante de preferencia se refiere a un mondémero asimétricamente reticulable tal como, pero no incluye ningun
monoémero no asimétricamente reticulable. Por ejemplo, si se logra la reticulacion por medio de la reaccion de un
monomero que contiene grupos N-metilol y acrilamida, la cantidad preferida del reticulante no abarca la cantidad de la
acrilamida.

Alternativamente, la reticulacion puede lograrse por medio de compuestos que no son radicalmente polimerizables por
si mismos. Tales compuestos, por ejemplo, pueden comprender al menos dos grupos N-metilol que son capaces de
reaccionar con porciones de amida de residuos de acrilamida de diferentes cadenas de polimeros conduciendo asi a
una red de polimero reticulada. Los ejemplos incluyen dimetilurea, trimetiloimelamina, hexametilolmelamina o resinas
de melamina solubles en agua con. bajo peso molecular. Tales compuestos pueden agregarse antes de y/o en. el.
transcurso de la reaccion de polimerizacion de radicales, aunque no reaccionen o, simplemente a un menor grado.
Tipicamente, reaccionan en la reaccién posterior a temperatura elevada como se describe en lo anterior.

Otro ejemplo de tal compuesto que no reacciona en la polimerizacién de radicales libres pero es capaz de reticular el

polimero de este modo obtenido es glioxal el cual tipicamente se hidrata en solucion acuosa. La reaccion de
reticulacion basada en glioxal se ilustra aqui a continuacion:
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La composicion monomérica contiene de 0,0001 a 1,25 % en peso de preferencia de uno o mas reticulantes
etilénicamente insaturados, de preferencia de 0,0001 a 1,0 % en peso, de mayor preferencia de 0,0001 a 0,5 % en

peso, aun de mayor preferencia de 0,0001 a 0,1 % en peso, incluso de mayor preferencia de 0,0001 a 0,05 % en peso,
de mucho mayor preferencia y en particular de 0,0001 a 0,02 % en peso, basandose el peso total de los monémeros.

Una persona con experiencia se percata que la cantidad total del reticulante no necesariamente tiene que presentarse
desde el inicio de la reaccion de polimerizacién. También puede agregarse en el transcurso de la reaccion de
polimerizacién. Si el propio reticulante no soporta cualquiera de los grupos radicalmente polimerizables, es decir, si la
reticulacion se basa en otra quimica tal como el * enlace de glioxa.1 anterior, toda la cantidad del reticulante puede
incluso agregarse subsiguientemente a la reacciéon de polimerizacion de radicales. En este aspecto, el contenido de
0,0001 a 1,25 % en peso de uno o mas reticulantes a la mezcla de reaccion acuosa que se somete a una reaccion de
polimerizacién de radicales libres también puede agregarse después de la reaccion de polimerizacion de radicales
libres, con la condicion de que una reaccion posterior adecuada tenga lugar de modo que la dispersion de polimero de
agua en agua asi resultante contenga un polimero cationico reticulado.

Por lo tanto, la presente invencion también se relaciona con un método para fabricar una dispersion de polimero de
agua, en agua que comprende las etapas

A) someter una mezcla de reaccion acuosa que comprende
(i) un agente dispersante polimérico catiénico y
(ii) una composicion monomeérica que comprende

a) al menos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso de un mondémero no iénico de acuerdo con
la férmula general (1)

R" ©
Hzc_(IJ !.‘!

R2

N/ (M
N,

donde

R' significa hidrégeno o alquilo de C1.C3 y
R? y R® significan, independientemente uno del otro, hidrégeno, alquilo C+-Cs o hidroxialquilo C4-Cs;

basandose en el peso total de los monémeros;
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b) al menos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso, de 20 a 47 % en peso o0 50,5 a 80 % en
peso de un mondmero catidnico de acuerdo con la férmula general (l1)

R* (e} Yy
| fo
HyC T o e 2 Y =N an
\ e
Ys

donde

R* significa h|drogeno o] alguno C+-Cs;

Z4 significa O o NR® con R® siendo hidrégeno o alquilo C4-Cs;

Yo significa alquileno C»-Cs, opcionalmente sustituido con uno o mas grupos hidroxi;
Y1, Y2 e Y3, independientemente uno del otro, significan alquilo C1-Cs; y

X' significa halégeno, pseudo-alégeno, acetato o SO4CHs’;

basandose en el peso total de los monémeros;
y

c) opcionalmente, monoémeros etilénicamente insaturados adicionales;

para una reaccion de polimerizacion de radicales libres de modo que se obtiene un prepolimero catidnico y donde
la mezcla de reaccion acuosa no contiene ningin monémero hidréfobo;

B) agregar de 0,0001 a 1,25 % en peso de uno o mas reticulantes, basandose en el peso total de los monémeros
empleados en la etapa A) al prepolimero de este modo obtenido; y

C) someter el prepolimero a una reaccién de reticulacion (reaccion posterior);
de modo que la dispersion de polimero de agua en agua resultante contenga un copolimero catiénico reticulado.

En este aspecto, el término "composicion monomérica" también incluirda composiciones que comprenden los
prepolimeros y el reticulante antes de efectuar la reaccién de reticulacion.

La composicién monomérica no contiene ninguno de los mondmeros hidréfobos. En este aspecto, los monémeros
hidréfobos de preferencia se definen como mondmeros que no son solubles en agua. De este modo, la composicion
monomeérica de preferenC|a no contiene mondmeros que tengan una solubilidad en agua pura a temperatura amblente
por debajode 10 g 1-', de mayor preferencia por debajo de25g I'", aun de mayor preferencia por debajo de 50 g I
incluso de mayor preferenma por debajo de 100 g I"", de mucho mayor preferencia por debajo de 250 g I y en partlcular
por debajo de 500 g I

La composicién monomérica opcionalmente puede contener polimeros etilicamente insaturados adicionales que son
radicalmente polimerizables. De preferencia, sin embargo, la composicion monomérica no contiene tales monémeros,
es decir, de preferencia consisten de componentes a), b), c).

En una modalidad preferida de la mezcla de reaccién acuosa de acuerdo con la invencién,

- el agente dispersante polimérico catiénico es un polimero cationico derivado de al menos un mondémero
seleccionado de haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilato y haluros de trimetil-amonioalquil(met)acrilamida; y/o

- el mondmero catiénico de acuerdo con la formula general (Il) se selecciona del grupo que consiste de haluros de
trimetilamonioalquil(met)acrilato, haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilamida y haluros de dialildialquilamonio;
ylo

- el monémero no iénico de acuerdo con la formula general (1) es (met)acrilamida.

En una modalidad particularmente preferida de la mezcla de reaccién acuosa de acuerdo con la invencién,

- el agente dispersante polimérico catiénico se deriva de uno o mas monémeros que comprenden un haluro de
(alq)acrilamidoalquiltrialquilamonio;

- el monémero catioénico de acuerdo con la formula general (1) es un haluro de (alqg)acriloiloxialquiltrialquilamonio; y

- el monémero no iénico de acuerdo con la formula general (1) es un (alg)acrilamida.

El método de acuerdo con la invencion incluye la etapa de someter una mezcla de reaccion acuosa a una reaccion de

polimerizacién de radicales libres. Usualmente, antes de iniciar la reacciéon de polimerizacién de radiales libres, la
mezcla de reaccion acuosa se prepara de sus componentes (i) e (ii), es decir, a partir del agente dispersante polimérico
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catidnico y la composicion monomérica.

La preparacion de las mezclas de reacciéon acuosas se conoce por la persona con experiencia. Los componentes
pueden agregarse simultanea o consecutivamente. Los componentes pueden agregarse por medios convencionales,
por ejemplo, al verter o gotear liquidos, por medio de dosificaciones en polvo, y similares.

En principio, no es necesario que la cantidad total de cada componente se encuentre inicialmente presente cuando se
prepara la mezcla de reacciéon acuosa. Alternativamente, la dispersion parcial de los monémeros puede afectarse al
inicio de la polimerizacion, el resto de los mondémeros se agrega como porciones medidas o como una alimentacion
continua distribuida sobre el curso total de la polimerizacion. Por ejemplo, Unicamente una cierta porcion de un
componente particular, por ejemplo, unicamente el 70 % en peso del monémero catiénico radicalmente polimerizable,
puede emplearse inicialmente, y después de esto, posiblemente en el curso de la reaccion de polimerizacion, el resto
de tal componente particular, por ejemplo, se emplea el 30 % en peso residual del monémero cationico radicalmente
polimerizable.

En una modalidad preferida del método de acuerdo con la invencién, antes de que la mezcla de reaccién acuosa se
someta a una polimerizacion radical una sal soluble en agua se agrega en cantidades de 0,1 a 5,0 % en peso,
basandose en el peso total de la mezcla de reaccién acuosa.

Las sales de amonio, metal alcali y/o metal alcalinotérreo, de preferencia sales de amonio, sodio, potasio, calcio y/o
magnesio, pueden utilizarse como sales solubles en agua. Tales sales pueden ser sales de un acido inorganico o de
un acido organico, de preferencia de un acido carboxilico organico, acido sulfénico, acido fosfonico, o un acido mineral.
Las sales solubles en agua de preferencia son sales de un acido mono-, di-, policarboxilico alifatico o aromatico, de un
acido hidroxicarboxilico, de preferencia de un acido acético, acido propidénico, acido citrico, acido oxalico, acido
succinico, acido malénico, acido adipico, acido fumarico, acido maléico o acido benzoico, o acido sulfurico, acido
hidroclérico o acido fosférico. De preferencia muy particularmente, cloruro de sodio, sulfato de amonio y/o sulfato de
sodio se utilizan como sales solubles en agua.

Las sales pueden agregarse antes, durante o después de la polimerizacion, de preferencia la polimerizacion se lleva a
cabo en presencia de una sal soluble en agua.

Después de que se ha preparado la mezcla de reaccion acuosa, ésta se somete a una reaccion de polimerizacion de
radicales libres, es decir, la polimerizacion de la composicién monomérica comprende el mondémero catidnico
radicalmente polimerizable, el mondémero no idénico de acuerdo con la férmula general (1), y el reticulante y los
monomeros adicionales opcionalmente presentes en presencia del agente dispersante polimérico catidnico se inicia,
produciendo asi el copolimero cationico reticulado dispersado en la dispersién de polimero de agua en agua.

La persona con experiencia sabe cémo polimerizar los monémeros radicalmente en una mezcla de reaccién acuosa.
Tipicamente, la reaccion de polimerizacion se lleva a cabo en presencia de uno o mas iniciadores de polimerizacién
convencionales.

Los radicales pueden formarse, por ejemplo, con la homdlisis térmicamente inducida o fotoquimicamente inducida de
enlaces simples o reacciones redox.

Ejemplos de iniciadores solubles en agua adecuados incluyen, por ejemplo, 2,2'-azobis-(2-amidinopropano)
dihidrocloruro, 4,4'-azobis-(acido 4-cianopentandico), 2,2'-azobis(2-(-imidazolin-2-ilo)propano dihidrocloruro o
sistemas redox tales como persulfato de amonio/sulfato férrico. Los iniciadores solubles en aceite incluyen, por
ejemplo, perdxido de dibenzoilo, peréxido de dilaurilo o perdxido de terbutilo, o compuestos azo tales como 2,2'-
azobisisobutironitrilo, 2,2'-azobisisobutirato de dimetilo y 2,2'-azobis-(4-metoxi-2, 4-dimetilvaleronitrilo). Los iniciadores
pueden utilizarse ya sea individualmente o en combinaciones y en general en una cantidad de aproximadamente 0,015
a 0,5 % en peso del peso total de la mezcla de reaccion acuosa. La persona con experiencia principalmente sabe
cémo modificar la cantidad y tipo de iniciador con el fin de modificar las propiedades del producto de polimero
resultante, por ejemplo, su peso molecular promedio.

De preferencia, los compuestos azo tales como 2,2'- azobisisobutironitrilo, 2,2'-azobis(2-(-imidazolin-2- ilo)propano
dihidrocloruro, 2,2'-azobis(2-aminopropano) dihidrocloruro o de preferencia persulfato de potasio, persulfato de
amonio, peroxido de hidrogeno, opcionalmente en combinacion con un agente de reduccion, por ejemplo, una amina o
sulfito de sodio, se utilizan como iniciadores de radicales. La cantidad del iniciador, con relacion a los monémeros para
polimerizarse, generalmente varia de 10° a 1,0 % en peso, de preferencia de 10" a 0,1 % en peso. Los iniciadores
pueden agregarse completamente o también Unicamente en parte al inicio de la polimerizacion, con una distribucion
subsecuente de la cantidad residual sobre el curso total de la polimerizacion. En una modalidad preferida, la
polimerizacion se inicia por medio de un sodioperoxodisulfato y, después de alcanzar la temperatura maxima, continda
con un iniciador azo, tal como 2,2'- azobis(2-(-imidazolin-2-ilo)propano dihidrocloruro. Al final de la polimerizacién, un
sistema de iniciador redox de preferencia se agrega con el fin de reducir el contenido de los monémeros residuales.
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En otra modalidad ventajosa, una vez que la reaccién de polimerizacion exotérmica se finaliza, es decir, generalmente
después de alcanzar la temperatura maxima, el contenido de los monémeros residuales se reduce adicionalmente por
la adiciéon subsecuente del iniciador redox.

En otra modalidad ventajosa del método de acuerdo con la invencion, la mezcla de reaccion acuosa y el agente
dispersante polimérico cationico es adecuada en la reaccion de polimerizacion durante la polimerizacion. En general,
una porcion, por ejemplo de 10 a 20 % de los mondmeros y el agente dispersante polimérico cationico, se introduce
inicialmente. Siguiendo con la iniciacion de polimerizacion, la distribucion mencionada en lo anterior se efectua,
opcionalmente acompanada por la distribucién adicional del iniciador de polimerizacion.

Ademas, también es posible remover agua durante la polimerizacién y opcionalmente agregar el agente dispersante
polimérico catiénico adicional.

La temperatura de polimerizacion generalmente es de 0 a 120 °C, de preferencia de 30 a 90 °C. La temperatura de
polimerizacién puede seleccionarse basandose en la cinética de descomposicion del iniciador utilizado.

Los tiempos de polimerizacién son los mismos como aquellos utilizados convencionalmente en la técnica,
generalmente de 1,5 a 18 horas y de preferencia de 2 a 6 horas, aunque puede utilizarse tan poco como una hora y
media. Sin embargo, intentar una polimerizacién mas rapida durante un periodo mas corto de tiempo crea problemas
con la remocién de calor. En este aspecto se prefiere en mayor medida que el medio de polimerizacién se mezcle bien
o de otro modo se agite durante la polimerizacion.

El equipo utilizado para la polimerizacién simplemente pueden ser reactores estandar tal como el utilizado para las
polimerizaciones de aceite en agua o agua en aceite o agua en agua.

La conversion de polimerizacion o el final de polimerizacion facilmente puede detectarse al determinar el contenido de
mondmeros residuales. Los métodos para este propdsito son comunes para aquellos con experiencia en la técnica
(por ejemplo, HPLC).

La polimerizacién de preferencia se lleva a cabo de manera que el sistema se purga con un gas inerte y se polimeriza
bajo una atmdsfera de gas inerte, por ejemplo, bajo una atmoésfera de nitrégeno.

Después de la polimerizaciéon, puede ser ventajoso enfriar la mezcla de reaccion acuosa antes de agregar
opcionalmente mas aditivos, tales como sales o acidos, a la dispersion, de preferencia con agitacion.

Para reducir el contenido monomérico residual, también es posible incrementar la temperatura durante el transcurso
de la polimerizacion. Alternativamente, también es posible utilizar iniciadores adicionales durante y al final de la
polimerizacion y/o destructores de monémeros residuales.

Los destructores de mondmeros residuales dentro del significado de la invencidon son sustancias que modifican los
monomeros polimerizables por medio de una reaccién quimica de tal modo que ya no son polimerizables, de modo que
dentro del significado de la invencién ya no son mondmeros. Las sustancias que reaccionan con el doble enlace
presentes en los monémeros y/o sustancias que pueden iniciar una polimerizacion mas extensa pueden utilizarse para
este proposito. Como destructores de monémeros residuales que reaccionan con el doble enlace, los agentes de
reduccion, por ejemplo, pueden utilizarse, de preferencia sustancias del grupo de acidos y sales neutras de acidos
derivados de sulfuro que tienen un nimero de oxidacion menor que VI, de preferencia ditionita de sodio, tiosulfato de
sodio, sulfito de sodio o disulfito de sodio, y/o sustancias que tienen un grupo de sulfuro acido, de preferencia sulfuro
acido de sodio o compuestos del grupo de tioles, de preferencia mercaptoetanol, dodecil mercaptano, acido
tiopropionico o sales del acido tiopropionico o acido tiopropansulfénico o sales del acido tiopropansulfénico, y/o
sustancias del grupo de aminas, de preferencia del grupo de aminas con volatilidad baja, de preferencia
diisopropanolamina, o aminoetil etanolamina, y/o sustancias del grupo que comprenden sales de Bunte, acido sulfinico
de formamidina, diéxido de sulfuro, soluciones acuosas y organicas de dioxido de sulfuro o tiourea.

De preferencia, la dispersion de polimero de agua en agua tiene un contenido residual de mondémeros catidnicos
etilénicamente insaturados de un maximo de 5.000 ppm, de mayor preferencia un maximo de 2.500 ppm, aun de
mayor preferencia un maximo de 1.000 ppm, incluso de mayor preferencia un maximo de 800 ppm, de mucho mayor
preferencia un maximo de 600 ppm y en particular un maximo de 400 ppm.

De preferencia, la dispersion de polimero de agua en agua tiene un contenido residual de monémeros no iénicos de
acuerdo con la formula general (I) de un maximo de 5,000 ppm, de mayor preferencia un maximo de 2,500 ppm, aun de
mayor preferencia un maximo de 1,000 ppm, incluso de mayor preferencia un maximo de 800 ppm, de mucho mayor
preferencia un maximo de 600 ppm y en particular un maximo de 400 ppm.

La reaccién de polimerizacion transforma la mezcla de reaccidon acuosa en una dispersion de polimero de agua en
agua.
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Después de la reaccion de polimerizacion, la dispersion de polimero de agua en agua resultante puede destilarse para
reducir el contenido del disolvente.

En una modalidad preferida del método de acuerdo con la invencion, se agrega acido después de la polimerizacion en
cantidades de 0,1 a 5,0 % en peso, basandose en el peso total de la mezcla de reaccién acuosa. Los acidos organicos
solubles en agua y/o acidos inorganicos pueden encontrarse presentes. Mas especificamente, los acidos solubles en
agua organicos adecuados son acidos carboxilicos organicos, acidos sulfonicos, acidos fosfonicos, de preferencia
acidos mono-, di-, policarboxilicos alifaticos o aromaticos y/o acidos hidroxicarboxilicos, de preferencia acido acético,
acido propidnico, acido citrico, acido oxalico, acido succinico, acido malénico, acido adipico, acido fumarico, acido
maléico, acido benzoico, especialmente de preferencia acido citrico, acido adipico, y/o acido benzoico. Los acidos
inorganicos adecuados son acidos minerales solubles en agua, de preferencia acido clorhidrico, acido sulfarico, acido
nitrico y/o acido fosférico. Muy particularmente se prefiere el acido citrico, acido adipico, acido benzoico, acido
clorhidrico, acido sulfurico y/o acido fosférico.

De preferencia, la mezcla de reaccion acuosa contiene 0,5 a 5,0 % en peso de al menos un acido y/o 0,5 a 5,0 % en
peso de al menos una sal, el contenido general de acido y sal de preferencia asciende a 5,0 % en peso, basandose el
peso total de las dispersion. De preferencia, cuando se presenta la sal asi como el acido, el anién de la sal difiere de la
naturaleza quimica del acido, es decir, cuando el acido es acido citrico, la sal no es una sal de acido citrico.

Un aspecto adicional de la invencion se relaciona con una dispersion de polimero de agua en agua que comprende
agua, un agente dispersante polimérico catiénico y un copolimero catidnico reticulado.

La dispersion de polimero de agua en agua comprende
(i) un agente dispersante polimérico catiénico y
(i) un copolimero cationico reticulado derivado de
una composicién monomérica que contiene

a) al menos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso de un mondémero no idénico de acuerdo con la
férmula general (1)

R! |O R2

H,C C (o}

N/ )
\R

3

donde

R' significa hidrégeno o alquilo C+-Cs; y
R? y R® significan, independientemente uno del otro, hidrégeno, alquilo C+-Cs o hidroxialquilo de C+-Cs;

basandose en el peso total de los monémeros;

b) al menos 5 % en peso, de preferencia al menos 20 % en peso, de un mondmero catidnico de acuerdo con la
férmula general (11)

R* O Y,
T A
2 c—cC Zi—Yo—N—/Y; (1)
X@
Y3

donde

R* significa hidrégeno o aI%uiIo de C4-Cg;

Z4 significa O o NR® con R® siendo hidrégeno o alquilo de C+-Cs;

Yo significa alquileno de C,-Cg opcionalmente sustituido con uno o mas grupos hidroxi;
Y1, Y2 e Y3, independientemente uno del otro, significan alquilo de Cs-Cs; y

X' significa alégeno, pseudo-alégeno, acetato o SO4CH3’;
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basandose en el peso total de los monémeros;

c) de 0,0001 a 1,25 % en peso, de preferencia de uno o mas reticulantes etilénicamente insaturados,
basandose en. el peso total de los monémeros;

d) opcionalmente, monémeros adicionales etilénicamente insaturados;
donde la composicion de monémero no contine ningdin mondmero hidréfobo.

De preferencia, la dispersion de polimero de agua en agua se puede obtener por medio del método de acuerdo con la
invencion descrita anteriormente.

Las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion pueden ser suspensiones de polimero de
agua en agua, emulsiones de polimero de agua, soluciones de polimero de agua en agua o mezclas de las mismas.

En una modalidad preferida de la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion, el peso
molecular promedio en peso M,, del copolimero catidnico reticulado es mayor que el peso molecular promedio en peso
My del agente dispersante polimérico cationico. La persona con experiencia sabe cémo medir e influenciar el peso
molecular promedio en peso del copolimero catidnico reticulado, por ejemplo, al modificar la concentracion de
iniciador, la adicion de los agentes de transferencia de cadena, y similares. De preferencia, el peso molecular promedio
en peso se determina por la cromatografia de permeacion de gel (GPC), de preferencia utilizando 1,5 % de acido
férmico como eluyente contra estandares de pululano o mediciones reoldgicas.

De preferencia, el copolimero catidnico reticulado muestra un grado de polimerizacion de al menos 90 %, de mayor
preferencia al menos 95 %, aun de mayor preferencia al menos 99 %, incluso de mayor preferencia al menos 99,9 %,
de mucho mayor preferencia al menos 99,95 % y en particular al menos 99,99 %.

De preferencia, el peso molecular promedio en peso del copolimero catiénico reticulado es al menos 1 000 000g mol™
de mayor preferencia al menos 1,250,000 g moI , aun de mayor preferencia al menos 1,500,000 g moI , incluso de
mayor preferencia al menos 1,750,000 g mol”, de mucho mayor preferencia al menos 2,000,000 g mol” y en particular
al menos 2,500,000 g mol”

De preferencia, la dispersividad de peso molecular M./M, del copolimero catiénico reticulado se encuentra dentro del
margen de 1,0 a 4,0, de mayor preferencia 1,5 a 3,5 y en particular 1,8 a 3,2. En una modalidad preferida, M./M, se
encuentra dentro del margen de 2,7+0,7, de mayor preferencia 2,7+0,5, ain de mayor preferencia 2,7+0,4, incluso de
mayor preferencia 2,7+0,3, de mucho mayor preferencia 2,7+0,2 y en particular 2,7+0,1.

De preferencia, el contenido del copolimero catiénico reticulado se encuentra dentro del margen de 0,1 a 90 % en
peso, de mayor preferencia 1,0 a 80 % en peso, aun de mayor preferencia 2,5 a 70 % en peso, incluso de mayor
preferencia 5,0 a 60 % en peso, de mucho mayor preferencia 10 a 40 % en peso y en particular 15 a 25 % en peso,
basandose en el peso total de la dispersion de polimero de agua en agua.

De preferencia, el contenido de polimero general, es decir, el contenido del copolimero catidnico reticulado y agente
dispersante polimérico, se encuentra dentro del margen de 40+20 % en peso, de mayor preferencia 40+15 % en peso,
aun de mayor preferencia 40115 % en peso, y de mucho mayor preferencia 405 % en peso, basandose en el peso
total de la dispersion. En una modalidad preferida, el contenido de polimero general es al menos 36 % en peso, de
mayor preferencia al menos 37 % en peso, aun de mayor preferencia al menos 38 % en peso, de mucho mayor
preferencia al menos 39 % en peso, de mucho mayor preferencia al menos 40 % en peso y en particular dentro del
margen de 40 a 45 % en peso.

En una modalidad preferida, la relacion de peso relativo del copolimero catidnico reticulado con el agente dispersante
polimérico cationico se encuentra dentro del margen de 10:1 a 0,1:1, de mayor preferencia 9:1 a 0,25:1, ain de mayor
. preferencia 8:1 a 0,5:1, incluso de mayor preferencia 7:1 a 1:1, de mucho mayor preferencia 6:1 a 2:1 y en particular
5:1 a 3:1. En otra modalidad preferida, la relacion de peso relativo del copolimero catiénico reticulado al agente
dispersante polimérico catidnico se encuentra dentro del margen de 9:1 a 0,05:1, de mayor preferencia 7:1 a 0,1:1, adn
de mayor preferencia 5:1 a 0,3:1, incluso de mayor preferencia 3:1 a 0,5:1, de mucho mayor preferencia 2:1 a 1:1y en
particular 1,5:1 a 1,2:1. De preferencia, la relacion de peso relativo del copolimero catiénico reticulado:agente
dispersante polimérico catiénico es > 1:1.

De preferencia, el peso molecular promedio en peso My de la mezcla de polimero presente en la dispersion de
polimero de agua en agua, comprende copollmero cationico reticulado y el agente dispersante polimérico cationico, se
encuentra en un margen por encima de 1,5 10° g/mol, como medido de acuerdo con el método de GPC.

De preferencia, la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion tiene
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- una viscosidad de solucion (de acuerdo con Brookfield) dentro del margen de 500 a 5,000 mPas, de mayor
preferencia 800 a 3,000 mPas, aun de mayor preferencia 1,000 a 2,500 mPas, de mucho mayor preferencia 1,200
a 2,000 mPas y en particular 1,400 a 1,800 mPas; y/o

- una viscosidad de producto dentro del margen de 1.000 a 50,000 mPas, de mayor preferencia 5,000 a 30,000
mPas, aun de mayor preferencia 8,000 a 25,000 mPas, de mucho mayor preferencia 10,000 a 20,000 mPas y en
particular 12,000 a 19,000 mPas; y/o

- una viscosidad de sal dentro del margen de 300 a 1.000 mPas, de mayor preferencia 350 a 900 mPas, aun de
mayor preferencia 400 a 850 mPas, de mucho mayor preferencia 450 a 800 mPas y en particular 500 a 750 mPas.

De preferencia, la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencién muestra un valor de tangente
delta a 0,005 Hz (0,00464 Hz) en 0,5 % en peso de solucion a 25 °C dentro del margen de 4,0 a 12,0, de mayor
preferencia 4,5 a 10,0, de mucho mayor preferencia 5,0 a 9,0.

La tangente delta es una medida de viscoelasticidad. El valor de tangente delta es la relacion del coeficiente (viscoso)
de pérdida G" con el coeficiente (elastico) de almacenamiento G' dentro del sistema. Las mediciones G' y G" se
registran y utilizan para calcular los valores de tangente delta (G"/G'). Por una parte, en la tension equivalente, los
materiales con un valor de tangente delta menor (<1) y un valor mayor G' se fuerzan o deforman menos, mostrando asi
una estructura asociada mas fuerte. Estos materiales son estables mecanicamente y no se relajan dentro de un
intervalo de tiempo o en la frecuencia de la medicién. Tales materiales de este modo son mas elasticos. Por otra parte,
en la tensién equivalente, los materiales con un valor de tangente delta mayor (>1) y un valor mayor G" muestran un
tipo de viscosidad de respuesta y la tension de la muestra permitira que un polimero lineal se relaja en una frecuencia
baja. Sorprendentemente, se ha encontrado que cuando varia la longitud de cadena de la porciéon hidréfoba del
monoémero hidréfobo de acuerdo con la formula (1) (=R?), el valor de tangente delta de la dispersion de polimero de
agua en agua puede disminuirse. En otras palabras, la viscoelasticidad del sistema puede activarse por la naturaleza
quimica del monémero hidréfobo.

La persona con experiencia sabe como determinar el valor de tangente delta. De preferencia, el valor de tangente delta
a 0,005 Hz se obtiene utilizando un reémetro en modo de oscilacién sobre una solucién acuosa de 0,5 % en peso de
polimero en agua desionizada después de agitarse durante dos horas.

De preferencia, las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion son liquidas. En
comparacion con los polvos y pastas, las dispersiones liquidas son mas faciles de dosificar. Los polvos usualmente
requieren equipo de dosificacion mas costoso.

El contenido de agua de la dispersién de polimero de agua en agua puede ser como esta después de la polimerizacion
in situ. En una modalidad preferida, sin embargo, el contenido de agua se reduce, por ejemplo, al vaporizar una porcion
del agua.

En una modalidad preferida, el contenido de agua de la dispersién de polimero de agua en agua se encuentra dentro
del margen de 40+25 % en peso, de mayor preferencia 40+20 % en peso, aun de mayor preferencia 40+15 % en peso,
incluso de mayor preferencia 40+10 % en peso, de mucho mayor preferencia 40+7,5 % en peso y en particular 405 %
en peso. En otra modalidad preferida, el contenido de agua de la dispersiéon de polimero de agua en agua se encuentra
dentro del margen de 50+25 % en peso, de mayor preferencia 50+20 % en peso, aun de mayor preferencia 50+15 %
en peso, incluso de mayor preferencia 50+10 % en peso, de mucho mayor preferencia 50+7,5 % en peso y en
particular 50+5 % en peso. En aun otra modalidad preferida, el contenido de agua de la dispersion de polimero de agua
en agua se encuentra dentro del margen de 60+25 % en peso, de mayor preferencia 6020 % en peso, aun de mayor
preferencia 60115 % en peso, incluso de mayor preferencia 60+10 % en peso, de mucho mayor preferencia 60+7,5 %
en peso y en particular 605 % en peso. En aun otra modalidad preferida, el contenido de agua de la dispersion de
polimero de agua en agua se encuentra dentro del margen de 63+20 % en peso, de mayor preferencia 6315 % en
peso, aun de mayor preferencia 6310 % en peso, incluso de mayor preferencia 637 % en peso, de mucho mayor
preferencia 6315 % en peso y en particular 6313 % en peso. En una modalidad preferida particular, el contenido de
agua de la dispersion de polimero de agua en agua es de un maximo de 80 % en peso, de mayor preferencia un
maximo de 75 % en peso, aun de mayor preferencia un maximo de 72 % en peso, incluso de mayor preferencia un
maximo de 70 % en peso, de mucho mayor preferencia un maximo de 68 % en peso y en particular un maximo de
67 % en peso.

En una modalidad preferida, el contenido de polimero general de las dispersiones de polimero de agua en agua de
acuerdo con la invencion es al menos 2 0 % en peso, de mayor preferencia al menos 30 % en peso, aun de mayor
preferencia al menos 35 % en peso, incluso de mayor preferencia al menos 40 % en peso, de mucho mayor
preferencia dentro del margen de 45 % en peso a 65 % en peso y en particular de 50 % en peso a 60 % en peso,
basandose en el peso total de las dispersiones de polimero de agua en agua. En otra modalidad preferida, el contenido
de polimero general de las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion es al menos 10 %
en peso, de mayor preferencia al menos 15 % en peso, aun de mayor preferencia al menos 20 % en peso, incluso de
mayor preferencia al menos 25 % en peso, de mucho mayor preferencia dentro del margen de 25 % en peso a 45 % en
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peso y en particular de 30 % en peso a 40 % en peso, basandose en el peso total de las dispersiones de polimero de
agua en agua.

En una modalidad preferida particular, el contenido de polimero general de las dispersiones de polimero de agua en
agua de acuerdo con la invencion se encuentra cerca del limite de saturacion, es decir, cerca de la concentracion
limitante mas alla de la cual no puede dispersarse ningun polimero adicional (en condiciones ambientales y sin agregar
emulsificadores adicionales). De preferencia, el contenido de polimero general de la dispersién de polimero de agua
en agua es al menos 50 % de la concentracion limitante, de mayor preferencia al menos 60 %, aun de mayor
preferencia al menos 70 %, incluso de mayor preferencia al menos 80 %, de mucho mayor preferencia al menos 85 %
y en particular al menos 90 % de la concentracion limitante. La persona con experiencia sabe cémo determinar la
concentracion limitante de una dispersion de polimero de agua en agua en condiciones ambientales.

De este modo, en otras palabras, el contenido de agua de las dispersiones de polimero de agua en agua de
preferencia se encuentra cerca del limite de saturacion. Las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con
la invencion pueden comercializarse como concentrados estables que se diluyen antes de la aplicacion individual. La
provision como concentrados reduce los costos de envio y mejora el rendimiento de manejo. Sorprendentemente, se
ha encontrado que la polimerizaciéon in situ de los monémeros que forman el copolimero catiénico reticulado en
presencia del agente dispersante polimérico catidnico puede realizarse en concentraciones monomeéricas
comparativamente altas (es decir, a un contenido de agua comparativamente bajo) y de este modo, la dispersion de
polimero de agua en agua altamente concentrada se obtiene sin requerir las etapas de concentracion, tales como
evaporar cantidades sustanciales de exceso de agua al vacio a temperatura elevada.

Opcionalmente, las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencién ademas pueden contener
componentes convencionales, por ejemplo, en forma de acidos y/o sales solubles en agua o solubles en aceite. El
acido de preferencia se presenta en cantidades de 0,1 a3 % en peso y la sal en cantidades de 0,1 a 3 % en peso, cada
uno con respecto a la dispersion general, y el acido y la sal tomados juntos de preferencia se presentan en cantidades
de un maximo de 5 % en peso, de preferencia un maximo de 4 % en peso, con relacion al peso total de la dispersion.

De preferencia, la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencién contiene de 0,5 a 5,0 % en
peso de al menos un acido y/o 0,5 a 5,0 % en peso de al menos una sal, el contenido general del acido y sal asciende
a 5,0 % en peso, basandose en el peso total de la dispersion.

Tales componentes convencionales adicionales pueden agregarse antes, durante o después de la polimerizacion.

De preferencia, la conductividad eléctrica de la dispersién de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion a
20 °C es al menos de 1,0 Q"1m'1, de mayor preferencia al menos 2,5 Q"1m'1, aun de mayor preferencia al menos 5,0
Q"1m'1, incluso de mayor preferencia dentro del margen de 5,0 a 80 Q"1m'1, de mucho mayor preferencia dentro del
margende 7,5a 7,0 Q"1m'1, y en particular dentro del margen de 10 a 60 Q'm™.

Ademas, las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invenciéon pueden contener alcoholes
polifuncionales solubles en agua y/o productos de reaccion de los mismos con aminas grasas en cantidades de hasta
30 % en peso, de preferencia de hasta 15 % en peso, y de mayor preferencia de hasta 10 % en peso con relacion al
agente dispersante polimérico catidnico. Mas especificamente, en este contexto son adecuados los
polialquilenglicoles, de preferencia polietilenglicoles, polipropilenglicoles, copolimeros de bloque de oéxidos de
propileno/etileno, con pesos moleculares de 50 a 50,000, de preferencia 1,500 a 30,000, alcoholes polifuncionales con
peso molecular bajo tales como glicerol, etilenglicol, propilenglicol, pentaeritritol y/o sorbitol como alcoholes solubles
en agua polifuncionales y/o productos de reaccion de los mismos con aminas grasas que tienen Cs-C,2 en los residuos
de alquilo o alquileno.

Los alcoholes polifuncionales solubles en agua y/o productos de reaccion de los mismos con aminas grasas pueden
agregarse antes, durante o después de la polimerizacion.

Las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion son estables en almacenamiento, es decir,
no se observa sedimentacion sustancial de los ingredientes con el almacenamiento bajo condiciones ambientales
durante varios dias. Cuando la sedimentacién provoca un cambio del valor de opacidad de la dispersion de polimero
de agua en agua, la estabilidad en almacenamiento puede expresarse en términos de una disminucién del valor de
opacidad con el almacenamiento. Los métodos 6pticos adecuados para medir el valor de opacidad se conocen por la
persona con experiencia ordinaria. De preferencia, el valor de opacidad de la dispersion de polimero de agua en agua
no cambia mas del 2 5 %, de mayor preferencia no mas del 20 %, aun de mayor preferencia no mas del 15 %, incluso
de mayor preferencia no mas del 10 %, de mucho mayor preferencia no mas del 7,5 % y en particular no mas del 5 %
después del almacenamiento durante 28 dias bajo condiciones ambientales.

De preferencia, las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencién son acidas, es decir, tienen

un valor de pH debajo de 7,0, de mayor preferencia debajo de 6.5, aun de mayor preferencia debajo de 6.0, incluso de
mayor preferencia debajo de 5,5, de mucho mayor preferencia debajo de 5,0 y en particular debajo de 4,5.
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Las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion tienen diversas ventajas sobre las
dispersiones convencionales de polimero de agua en agua, por ejemplo:

- los copolimeros catiénicos reticulados que tienen un peso molecular mayor pueden obtenerse resultando inter alia
en propiedades reoldgicas mejoradas de las dispersiones de polimero de agua en agua;

- las viscosidades de producto y la resistencia de la sal son extremadamente elevadas - estas propiedades
particularmente se desean para la recuperacion de aceite mejorada o en maquinas de papel con circuito de agua
cerrado; productos que tienen viscosidades elevadas de producto muestran una tendencia disminuida a la
estratificacion;

- la relacion molar de los mondmeros idnicos con los mondmeros no iénicos en el agente dispersante polimérico
catiénico y/o el copolimero catidnico reticulado puede variar dentro de amplios limites sin deteriorar
significativamente las propiedades esenciales de las dispersiones de polimero de agua en agua;

- la quimica del agente dispersante polimérico catiénico es sustancialmente independiente de la quimica del
copolimero cationico reticulado; y

- las propiedades ventajosas de las dispersiones de polimero de agua en agua se mantienen bajo condiciones de
esfuerzo cortante.

Las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion son utiles como aditivos en procesos de
separacion de solidos/liquidos, por ejemplo, como floculantes en la sedimentacion, flotacion o filtracion de sélidos;
como espesantes; o como agentes de retencion o auxiliar de drenaje, por ejemplo, en la fabricacion de papel/retencion
en papel; o desecacion de lodo en plantas de aguas residuales o recuperacion de aceite. Esto muestra un rendimiento
de aplicacién mejorado, especialmente con respecto a la retencion de cenizas en retencion y desecacion de papel,
particularmente bajo condiciones de esfuerzo cortante. Las dispersiones de polimero de agua en agua obtenibles de
acuerdo con La invencion tienen la ventaja inesperada de ser excelentes auxiliares en la fabricacion de papel,
particularmente util como agentes de retencién y desecacion en la fabricacion de papel.

Un aspecto adicional de la invencion se relaciona con el uso de la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo
con la invencidon como floculante (agente de floculacion), de preferencia en la fabricacion de papel, de preferencia
como auxiliar de retencion y/o auxiliar de drenaje, o como espesante o en recuperacion de aceite, o como control de
contaminantes o como auxiliar de resistencia de secado.

En este aspecto, "el control de contaminantes" de preferencia se refiere a los contaminantes que tipicamente se
presentan en la fabricacion de papel incluyendo operacién de .fabricacion de pulpa y papel, tal como control de
materias primas de la maquina, por ejemplo, control de contaminantes organicos y control de incrustaciones
inorganicas: optimizacion de la seccion de prensado, por ejemplo, control de contaminantes del rodillo de prensado,
control de adhesion del rodillo de prensado, acondicionamiento/limpieza de la malla de prensado o pasivacion de la
malla de prensado; pasivacion de la seccion del secador, por ejemplo, control de contaminantes del cilindro secador o
control de contaminantes de la malla del secador.

En este aspecto, el "auxiliar de resistencia al secado" de preferencia también se refiere a la tecnologia de papel.

Un aspecto adicional de la invencién se relaciona con un proceso para la fabricaciéon de papel, cartdén o cartulina, el
proceso comprende la etapa de (ii) agregar la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion a
una suspension celuldsica acuosa. De preferencia, el proceso ademas comprende la etapa de (i) agregar un agente
dispersante polimérico catidnico adicional a la suspension celuldsica, en donde la etapa (i) de preferencia se realiza
antes de la etapa (ii).

De preferencia, el proceso de acuerdo con la invencion se realiza en una maquina de papel que tiene un circuito de
agua cerrado. Sorprendentemente, se ha encontrado que la alta resistencia de la sal de las dispersiones de polimero
de agua en agua de acuerdo con la invencion particularmente es ventajosa cuando el agua de proceso de la maquina
se recicla, por ejemplo, por razones econdémicas y/o ecoldgicas. De este modo, cuando el agua reciclada ya contiene
una cierta cantidad de sal, ésta no provoca inmediatamente la precipitacion del polimero a partir de la dispersiéon de
polimero de agua en agua.

La capacidad salina de la dispersion de polimero de agua en agua es lo suficientemente alta para que el agua de
proceso pueda reciclarse de manera repetida sin deteriorar significativamente el rendimiento de la dispersion de
polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion.

De preferencia, el proceso para la fabricacién de papel comprende formar una suspension celuldsica, flocular la
suspension, someter a esfuerzo cortante opcional y mecanicamente la suspension y reflocular opcionalmente la
suspension, drenar la suspension sobre un tamiz para formar una hoja y después secar la hoja, en donde la
suspension se flocula y/o reflocula al introducir la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion.
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Sorprendentemente, se ha encontrado que las dispersiones de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion
proporcionan rendimiento mejorado en términos de retencion mejorada, particularmente bajo condiciones de esfuerzo
cortante, y ain mantener un buen drenaje y rendimiento de formacion. Las dispersiones de polimero de agua en agua
floculan las fibras celulésicas y otros componentes de la materia prima para fabricar papel celuldsico de forma mas
eficiente induciendo asi mejoras en la retencion.

En el proceso de fabricacion de papel de acuerdo con la invencién, la dispersiéon de polimero de agua en agua puede
agregarse al materia prima para fabricacion de papel como el Unico agente de tratamiento en el proceso de i
fabricacion de papel, aunque de preferencia la dispersion de polimero de agua en agua puede agregarse como parte
de un sistema floculante de multicomponente en el que la suspension celuldsica se flocula y después se reflocula.

En un aspecto de la invencion, la suspension i celuldsica se flocula mediante la dispersion de polimero de agua en
agua (agente de floculacion) y después la suspension celuldsica se reflocula mediante una adicion mas de la
dispersion de polimero de agua en agua (agente de refloculacién) o alternativamente, por otro material de floculacion
(agente de refloculacion). Opcionalmente, los fléculos formados se degradan antes de reflocularse, por ejemplo, al
aplicar una cizalla mecanica. Por ejemplo, esto puede ser pasando la suspension celulésica floculada a través de uno
o0 mas fases de esfuerzo cortante tal como un tamiz de centrifugado o una bomba de ventilacion, etc.

En una forma alternativa de la invencion, la suspension celulésica se flocula al introducir un material de floculacion
(agente de floculacion) y la suspension celuldsica se reflocula al introducir la dispersion de polimero de agua en agua
(agente de refloculacion). Opcionalmente, los floculos se degradan antes de la refloculacion.

La suspension celulésica puede flocularse al introducir el agente de floculacién en la suspension en cualquier punto de
adicién adecuado. Por ejemplo, esto puede ser antes de una de las fases de bombeo o posterior al tamiz de
centrifugado o incluso después del tamiz de centrifugado. La suspension celulésica entonces puede reflocularse en
cualquier punto adecuado después de que se ha floculado. El agente de floculacion y el agente de refloculacion
pueden agregarse en cercania, por ejemplo, sin fase de esfuerzo cortante entre las adiciones. De preferencia, existe al
menos una fase de esfuerzo cortante (de preferencia se selecciona de las fases de limpiado, bombeo y mezclado) que
separa la adiciéon del agente de floculacién y el agente de refloculacion. De manera deseable, cuando el agente de
floculacion se aplica antes de una fase de esfuerzo cortante, por ejemplo, una bomba de ventilaciéon o el tamiz de
centrifugado, el agente de refloculacion puede agregarse después de esa fase de esfuerzo cortante. Esto puede ser
inmediatamente después de la fase de esfuerzo cortante o de manera usual mucho después. De este modo, el agente
de floculaciéon puede agregarse antes de una bomba de ventilacion el agente de refloculacion puede agregarse
después del tamiz de centrifugado.

Por consiguiente, la dispersion de polimero de agua en agua se agrega como el agente de floculacién y/o como el
agente de refloculacion.

De manera deseable, la dispersion de polimero de agua en agua puede agregarse a la materia prima en una dosis de
5 a 5,000 ppm, de mayor preferencia de 50 a 2,500 ppm, de mucho mayor preferencia de 200 a 1,500 ppm, basandose
en el contenido de soélidos.

Cuando la dispersion de polimero de agua en agua se utiliza en un proceso de fabricacion de papel como parte de un
sistema de floculacion de muiticomponente, puede agregarse como el agente de floculacion y/o agente de
refloculacién. De acuerdo con un aspecto preferido de la invencion, el sistema de floculacion de multicomponente
comprende la dispersion de polimero de agua en agua y un material de floculacién diferente. Este material de
floculacion puede ser cualquiera del grupo que consiste de polimeros solubles en agua, microcuentas poliméricas
insolubles en agua, polisacaridos crudos particulares y materiales inorganicos. Los materiales de floculacion
adecuados incluyen materiales inorganicos tales como materiales siliceos, alumbre, clorhidrato de aluminio y cloruro
de polialuminio.

Cuando el material de floculacion es un polimero soluble en agua, puede ser cualquier polimero soluble en agua, por
ejemplo, biopolimeros, tales como almidones no i6nicos, catidnicos, anionicos y anfotéricos u otros polisacaridos. El
material de floculacion también puede ser cualquier polimero soluble en agua sintético cationico, aniénico, anfotérico o
no iénico adecuado.

El material de floculacién puede ser un material siliceo el cual tiene la forma de una composicién de microparticula
anionica. Los materiales siliceos incluyen particulas de silice, silice coloidal, microgeles de silice, soles de silice, geles
de silice, polisilicatos, aluminosilicatos, borosilicatos, polialuminosilicatos, poliborosilicatos, zeolitas y arcillas. Las
arcillas de preferencia son arcillas de dilatacién, por ejemplo, tipicamente pueden ser una arcilla de tipo bentonita. Las
arcillas preferidas son dilatables en agua e incluyen arcillas que naturalmente pueden dilatarse en agua o arcillas que
pueden modificarse, por ejemplo, por intercambio i6nico para volverlas dilatables en agua. Arcillas dilatables en agua
adecuadas incluyen pero no se limitan a arcillas que a menudo se denominan como hectorita, esmectitas,
montmorilonitas, nontronitas, saponita, sauconita, hormitas, atapulgitas y sepiolitas.
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Alternativamente, el material de floculacion es una silice coloidal, seleccionado de los polisilicatos vy
polialuminosilicatos. Este incluye microgeles polisilicicos en poliparticulas con un area de superficie mayor de
1,000 mZ/g, por ejemplo, microgeles de silicato de polialuminio en poliparticulas solubles en agua o acido polisilicico
aluminato. Ademas, el material de floculacién puede ser un acido silicico coloidal.

El material de floculacion también puede ser un borosilicato coloidal. El borosilicato coloidal puede prepararse al poner
en contacto una solucién acuosa diluida de un silicato de metal alcali con una resina de intercambio catiénico para
producir un acido silicico y después formar un gel al mezclar en conjunto una solucidn acuosa diluida de un borato de
metal alcali con un hidroxido de metal alcali para formar una solucidon acuosa que contenga de 0,01 a 30 % de B2Os,
teniendo un pH de 7 a 10,5.

La suspensidon de materia prima celuldsica puede comprender una carga. La carga puede ser cualquiera de los
materiales de carga utilizados tradicionalmente. Por ejemplo, la carga puede ser una arcilla tal como caolin, o la carga
puede ser un carbonato de calcio el cual podria ser un carbonato de calcio molido o en particular un carbonato de
calcio precipitado, o puede preferirse utilizar diéxido de titanio como el material de carga. Ejemplos de otros materiales
de carga también incluyen cargas poliméricas sintéticas. La materia primera para fabricacion de papel puede
comprender cualquier cantidad adecuada de carga. Generalmente, la suspension celulésica comprende al menos 5 %
en peso de material de carga. Tipicamente la cantidad de la carga sera de hasta 40 % o mas, de preferencia entre
10 % y 40 % de carga.

El material de floculacion utilizado junto con la dispersion de polimero de agua en agua, puede ser un polimero soluble
en agua ramificado aniénico, no idnico, catiénico o anfotérico que se ha formado a partir de una mezcla de monémero
o mondémero insaturado etilénicamente soluble en agua. Por ejemplo, el polimero soluble en agua ramificado puede
mostrar a) una viscosidad intrinseca por encima de 1,5 dl/lg y/o viscosidad salina de Brookfield por encima de
aproximadamente 2,0 mPas.

Alternativamente, el material de floculacién utilizado junto con la dispersion de polimero de agua en agua incluye
microparticulas poliméricas aniénicas o anfotéricas reticuladas.

Un proceso particularmente preferido emplea un sistema de floculaciéon de muiticomponente que comprende como
agente de floculacion la dispersién de polimero de agua en agua y después como agente de refloculacion un material
de floculacion anidénico. El material de floculacion aniénico incluye materiales siliceos tales como silices en
microparticulas, polisilicatos, microcuentas poliméricas anionicas, y polimeros anidnicos solubles en agua, que
incluyen polimeros solubles en agua tanto lineales como ramificados.

En una modalidad particularmente preferida del proceso para la fabricacion de papel, un agente dispersante polimérico
catiénico adicional se agrega a la suspension celuldsica, de preferencia antes de introducir la dispersion de polimero
de agua en agua, es decir, el punto de alimentacion del agente dispersante polimérico catidnico se localiza de
preferencia "corriente arriba" en la maquina de papel respecto al punto de alimentacién de la dispersién de polimero de
agua en agua. El punto de alimentacion del agente dispersante polimérico catidnico adicional, por ejemplo, puede ser
antes de una de las fases de bombeo o posterior al tamiz de centrifugado. El agente dispersante polimérico catiénico
adicional y la dispersion de polimero de agua en agua pueden agregarse en cercania, por ejemplo, sin fase de
esfuerzo cortante entre las adiciones.

El agente dispersante adicional puede ser idéntico en estructura y/o distribucion de peso molecular al agente
dispersante polimérico catidnico que se encuentra presente en la dispersion de polimero de agua en agua y en
presencia de la reaccion de polimerizacion in situ de la cual se realiza. De preferencia, sin embargo, el agente
dispersante polimérico cationico adicional difiere del agente dispersante polimérico catidnico que se encuentra
presente en la dispersion de polimero de agua en agua. Las modalidades preferidas del agente dispersante polimérico
catidnico descritas en lo anterior junto con la dispersion de polimero de agua en agua también aplican al agente
dispersante polimérico catiénico adicional que de preferencia se emplea adicionalmente en el proceso para la
fabricaciéon de papel.

De preferencia, el agente dispersante polimérico catiénico adicional se deriva (se sintetiza) a partir de

- 30 a 100% en peso de  haluros de (alg)acrilamidoalquiltrialquilamonio,  haluros de
(alq)acriloiloxialquiltrialquilamonio, haluros de alqueniltrialquilamonio y/o haluros de dialquenildialquilamonio; y de
0 a 70 % en peso de co- mondmeros no iénicos; o

- una copolimerizacion de epiclorohidrina y dialquilamina.

Sorprendentemente, se ha encontrado que cuando se emplea la dispersion de polimero de agua en agua de acuerdo
con la invencion como agente de floculacion en un sistema de doble floculacion, excelente retencion y rendimiento de
drenaje, respectivamente, puede combinarse con buena formacion. Usualmente, el rendimiento de retencion/drenaje y
el rendimiento de formacién se antagonizan entre si, aunque sorprendentemente, las propiedades de las dispersiones
de polimero de agua en agua de acuerdo con la invencion son ventajosas en ambos aspectos. Las dispersiones de
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polimero de agua en agua muestran una retencion de cenizas significativamente mejorada, la cual es una medida bien
establecida para el rendimiento de retencion y drenaje.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos ilustran adicionalmente la invencion aunque no deben interpretarse como limitantes de su
alcance.

Preparacion del polimero dispersante catiénico (homo DIMAPA cuat.)

Primeramente, 628 g de agua, 1375 g de DIMAPA cuat. (60 % en peso) y 10 g de acido sulfurico (50 % en peso) se
pesaron en un recipiente de 3 L. Después, la solucion de monémero se activé con nitrégeno durante 30 minutos por
agitacion. Por consiguiente, la solucion acuosa se calentd a 65 °C y se agregaron mercaptoetanol y VA-044 a la
solucion. Después de alcanzar tmax, Una porcién adicional del iniciador se proporcioné al producto para que se
calcinara el mondémero residual. Ahora el producto se agitdé durante 2 h a 85 °C. Después de eso, el producto final se
enfrio a 30 °C.

Preparacion de la dispersion acuosa

Primeramente, 267 g de acrilamida (50 % en peso), 2 g de Versenex 80 (5 % en peso), 56 g de ADAME cuat. (80 % en
peso), 341 g de agua, 8 g de sulfato de amonio, 316 g del polimero dispersante catidnico y diversas cantidades de
reticulante (como solucién al 1 % en peso) se llend en un recipiente de reaccion de vidrio de 2 L equipado con un
agitador de ancla, termémetro y una pantalla de torque y se homogenizé por agitacion. Después, la solucion de
monoémero se encendié con nitrdgeno durante 30 minutos al agitar a 200 rpm. Subsiguientemente, la solucién acuosa
se calentd a 35°C y el sistema de iniciador se agregd (paquete de iniciador redox) en el recipiente. Después de
alcanzar tmax, 3g de V-50 (10 % en peso) se agregd por agitacion para reducir el contenido de monémeros. Después de
algunos minutos, se agregdé acido citrico por agitacion y el producto final se enfrié a 30 °C.

uestra reticulante cantidad del reticulante |viscosidad del visgosidad de la
[ppm] producto* [mPas] [sal* [mPas]
estandar - 0 6000 240
1A trialilamina 2,5 5900 260
2A trialilamina 20 6200 280
3A trialilamina 40 6300 340
4A trialilamina 60 6700 410
1B diacrilato de PEG 2,5 8500 300
2B diacrilato de PEG 5 7000 350
3B diacrilato de PEG 7,5 6400 360
4B diacrilato de PEG 10 7000 340
1C bisacrilamida de N,N'-metileno 0 8700 300
2C bisacrilamida de N,N'-metileno 5 4900 300
3C bisacrilamida de N, N'-metileno 7,5 6700 280
4C bisacrilamida de N,N'-metileno 10 39600 100
1D pentaacrilato de dipentaeritritol 2,5 8700 300
2D pentaacrilato de dipentaeritritol 5 4900 300
3D pentaacrilato de dipentaeritritol 7,5 6700 280
4D pentaacrilato de dipentaeritritol 10 39600 100
1E N-hidroximetilacrilamida 25 22600 380
2E N-hidroximetilacrilamida 50 23000 460
3E N-hidroximetilacrilamida 100 23200 250

*medido mediante viscosimetro de Brookfield
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Preparacion de dispersion acuosa de alto peso molecular (HMW)

Primeramente, 190 g de acrilamida (50 % en peso), 2 g Versenex 80 (5 % en peso), 120 g de ADAME cuat (80 % en
peso), 310 g de agua, 10 g de sulfato de amonio, 360 g de polimero de agente dispersante catidnico y varias
cantidades de reticulante (como solucién al 1 % en peso) se llenaron en un recipiente de reaccion de vidrio de 2 L
equipado con un agitador de ancla, termémetro y una pantalla de torque y se homogenizo por agitacion. Después, la
solucién de mondmero se activd con nitrégeno durante 30 minutos por agitacion a 200 rpm. Por consiguiente, la
solucién acuosa se calentd a 35°C y el sistema de iniciador que consiste de un paquete de iniciador redox y un
iniciador azo se agregaron al recipiente. Después de alcanzar tmax, Sse agrego 4 g de V-50 (10 % en peso) por agitacion
para reducir el contenido de monémero. Después de algunos minutos se agregé acido citrico por agitacion y el
producto final se enfrié a 30 °C.

muestra reticulante cantidad de reticulado VISCOSIda*d de viscosidad de la sal
producto [mPas]
disPersion lineal de 0 13900 710
polimero de
1F N-hidroximetilacrilamida 50 10700 960
2F N-hidroximetilacrilamida 100 14500 1280
3F N-hidroximetilacrilamida 200 11600 1280
1G PEG-diacrilato 1 11500 1140
2G PEG-diacrilato 5 14000 600
Mondmeros:

DIMAPA cuat - cloruro de acriloil amidopropil trimetilamonio
ADAME cuat - cloruro de acriloil oxietil trimetilamonio

Otros ingredientes:
Versenex 80 - quelador
VA-044 - iniciador
V-50 - iniciador
Ejemplo de aplicacion - resultados en pruebas de laboratorio:
Experimento 1:
Método:

Tipo de Prueba: Se agregd pulpa de eucalipto con 30 % de GCC y 0,5 % de almidén (grado de sustitucion 0,035-
0,040). La prueba se refind a 30 SR°.

Los ensayos de laboratorio se realizaron utilizando un DFR 04 de BTG Mitek GmbH.

Se mezcld 1000 ml de una prueba al 0,3 % por 800 rpm durante 5 segundos, cuando el polimero se agregé y la prueba
se sometié a esfuerzo cortante durante 10 segundos adicionales a 1000 rpm. Después de unos 10 segundos se
mezclé adicionalmente por 500 rpm para sedimentar, la retenciéon se realizé de acuerdo con el proveedor del
dispositivo. El resultado se despliega en la Figura 1 que muestra el impacto positivo sobre la retencion de cenizas a

550 °C, 500 g/t de polimero sobre la retencién de cenizas para IB y 2D (véase lo anterior) comparado con el producto
estandar.

Experimento 2:

Método:

Tipo de prueba: Se agregd pulpa de eucalipto con 30 % de GCC y 0,5 % de almidén (grado de sustitucion 0,035-
0,040). La prueba se refind a 30 SR°.

Los ensayos de laboratorio se realizaron utilizando un DFR 04 de BTG Mitek GmbH.
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Se mezclaron 1000 ml de una prueba al 0,3 % por 800 rpm durante 5 segundos, cuando el polimero se agregoé y la
prueba se sometid a esfuerzo cortante durante 10 segundos adicionales a 1000 rpm. Se agreg6 bentonita y la mezcla
se continué durante 10 segundos a 500 rpm y la retencion se realizd de acuerdo con el proveedor del dispositivo. La
Figura 2 muestra el impacto positivo sobre la retencién de cenizas a 550 °C, 1000 ppm de polimero sobre la retencion
de cenizas para 1B, 1D y 2D (véase lo anterior) en combinacion con bentonita 4 kg/t en comparacién con el producto
estandar.

Experimento 3:

Método:

Prueba de desecacion de lodo bajo esfuerzo cortante: El lodo se consumié con 3,3 % en peso de sdlidos secos se
proporciona 500 + 10 ml de lodo consumido (condicionado mediante agitacién) en el recipiente y se agrega la cantidad
correspondiente de una solucién de sélidos activos al 0,1 % en peso del producto (sometido a esfuerzo cortante con un
Ultra Turrax T 25 N, 24000 rpm para 60 + 0,5 s) . El lodo con producto (mezclado a 1000 + 20 rpm por 10 + 0,5 s) se
proporciona al tamiz de desecacion (200 um) y el tiempo de filtracion para filtrado de 200 ml se determina. Después, se
determina la claridad del filirado mediante una cufia de pureza. La Figura 3 muestra el mejor rendimiento de
desecacion de 3F (menos producto necesario para el mismo rendimiento de desecacién) en comparacion con la
dispersion lineal del polimero de alto peso molecular (es decir, no reticulado) y el estandar.

Experimento 4:

Método:

Tipo de prueba: Se agregd pulpa Kraft 50: fibra corta: larga 50 con 30 % de GCC' y 0,5 % de almidén (grado de
sustitucion 0,035-0,040). La prueba se refind a 30 SR®. Los ensayos de laboratorio se realizaron utilizando un DFR 04
de BTG Mutek GmbH. Se mezcld 1000 ml de una prueba al 0,3 % por 800 rpm durante 5 segundos, cuando el polimero
se agrego y la prueba se sometio a esfuerzo cortante durante 10 segundos adicionales a 1000 rpm. Después de unos
10 segundos, se mezcld adicionalmente por 500 rpm para sedimentar, la retencion se realizé6 de acuerdo con el
proveedor del dispositivo. Los resultados se despliegan en la Figura 4 que muestra un impacto aun mas positivo
relativamente sobre la retencion; 1000 g/t de polimero para 1F sobre el producto estandar y la dispersion que contiene
el polimero de alto peso molecular no reticulado lineal.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para fabricar una dispersién de polimero de agua en agua que comprende someter una mezcla de
reaccion acuosa que comprende

(i) un agente dispersante polimérico catiénico y
(ii) una composicion monomérica que comprende

a) al menos 5 % en peso de un monémero no iénico de acuerdo con la formula general (1)

R" O R2
Hzc_(|3 ﬂ N/ ()
\,
R

en donde

R' significa hidrégeno o alquilo C+-Cs; y
R? y R® significan, independientemente entre si, hidrogeno, alquilo C+-Cs o hidroxialquilo C+-Cs;

basandose en el peso total de los monémeros;
b) al menos 5 % en peso de un monémero catidnico de acuerdo con la férmula general (I1)

Rt 0 Y4
] A
2 C C Z—Yy,—N Y, (1
\ x@
Y3

en donde

R* significa hidrégeno o alquilo C+-Cs;

Z, significa O o NR5, siendo R® hidrégeno o alquilo C+-Cs;

Yo significa alquileno C»-Cs, opcionalmente sustituido con uno o mas grupos hidroxi;
Y1, Yo, Y3, independientemente entre si, significan alquilo C+-Cs; y

X- significa halégeno, pseudo-halégeno, acetato o SO4CHs’;

basandose en el peso total de los monémeros;
c) de 0,0001 a 1,25 % en peso de uno o mas reticulantes, basandose en el peso total de los monémeros; y
d) opcionalmente, monédmeros insaturados etilénicamente adicionales;

para una reaccion de polimerizacion de radicales libres de manera que la dispersién de polimero de agua en agua
resultante contenga un copolimero catiénico reticulado;
en el que la mezcla de reaccién acuosa no contiene monémeros hidréfobos.

2. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, donde el reticulante contiene 2, 3, 4 o 5 grupos etilénicamente
insaturados.

3. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde el monémero no iénico de acuerdo
con la férmula general (I) se selecciona del grupo que consiste de (met)acrilamida, N-metil(met)acrilamida, N-
isopropil(met)acrilamida, N,N-dimetil(met)-acrilamida, N,N-dietil(met)acrilamida, N-metil-N-etil(met)acrilamida y N-
hidroxietil(met)acrilamida.

4. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde el mondmero catidnico de acuerdo
con la formula general (1) se selecciona del grupo que consiste de haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilato, haluros
de trimetilamonioalquil(met)acrilamida y haluros de dialildialquilamonio.

5. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde el agente dispersante polimérico

catiénico es un polimetro soluble en agua que tiene a peso molecular promedio en peso M,, de un maximo 2,0 x
6
10° g/mol.
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6. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde el agente dispersante polimérico
catidnico es un polimero cationico derivado de al menos un monémero catiénico seleccionado del grupo que consiste
de haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilato, haluros de trimetilamonioalquil(met)acrilamida y haluros de
dialildialquilamonio.

7. El método de acuerdo con la reivindicacion 6, donde al menos un monémero catidnico difiere del mondmero
catidnico de acuerdo con la formula general (l1).

8. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde antes y/o después de la
polimerizacion de radicales, una sal soluble en agua se agrega en cantidades de 0,1 a 5,0 % en peso, basandose en el
peso total de la mezcla de reaccién acuosa.

9. Una dispersion de polimero de agua en agua que comprende

(i) un agente dispersante polimérico catiénico y
(i) un copolimero cationico reticulado derivado de una composicion monomérica que contiene

a) al menos 5 % en peso de un monémero no iénico de acuerdo con la formula general (1)

R" O R2
Hzc_(|3 ﬂ N/ )
\,
R

donde

R' significa hidrégeno o alquilo C+-Cs; y
R? y R® significan, independientemente entre si, hidrégeno, alquilo C+4-Cs o hidroxialquilo C4-Cs;

basandose en el peso total de los monémeros;
b) al menos 5 % en peso de un mondémero catidnico de acuerdo con la férmula general (I1)

R* O Y,
I L
2 C—C—Z—Y;—N—/Y, (I1)
\ xe
Y3

donde

R* significa hidrégeno o alquilo C+-Cs;

Z, significa O o NR5, siendo R® hidrégeno o alquilo C+-Cs;

Yo significa alquileno de C,-Cs, opcionalmente sustituido con uno o mas grupos hidroxi;
Y1, Y2, Y3, independientemente entre si, significan alquilo C+-Cs; y

X- significa halégeno, pseudo-halégeno, acetato o SO4CHs’;

basandose en el peso total de los monémeros;
c) de 0,0001 a 1,25 % en peso de uno o mas reticulantes, basandose en el peso total de los monémeros;
d) opcionalmente, mondmeros etilénicamente insaturados adicionales;

donde la composicion monomeérica no contiene ningdn mondémero hidréfobo.

10. La dispersion de acuerdo con la reivindicacion 9, que puede obtenerse por el método de acuerdo con cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 8.

11. La dispersion de acuerdo con la reivindicacion 9 o 10, que tiene un contenido de polimeros de 40+20 % en peso,
basandose en el peso total de la dispersion.

12. La dispersion de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 9 a 11, que contiene de 0,5 a 5,0 % en peso de al
menos un acido y/o de 0,5 a 5,0 % en peso de al menos una sal, ascendiendo el contenido general de acido y sal a un
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maximo de 5,0 % en peso, basandose en el peso total de la dispersion.

13. La dispersion de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 9 a 12, donde la relaciéon en peso relativa del
copolimero cationico reticulado agente dispersante polimérico catiénico es > 1:1.

14. Uso de una dispersion de polimero acuosa de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 9 a 13

- como un floculante en la sedimentacion, flotacion o filtracion de sdlidos;

- como un espesante;

- como un control de contaminantes;

- como un auxiliar de resistencia al secado; o

- como un agente de retencion o auxiliar de drenaje en la fabricacion de papel.
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Figura 1

Producto estandar
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Figura 4
Mejora en la retenciéon
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