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DESCRIPCION
Un método para reducir aglomeracion en composiciones de yeso o de relleno que comprenden éter de celulosa

La presente invencion se refiere a un método para proporcionar composiciones de yeso o de relleno modificadas que
tienen una aglomeracion reducida en comparacion con las composiciones de yeso o de relleno que comprenden éter
de celulosa soluble en agua en una cantidad especificada de 0,1 a 1,0 por ciento en peso, basado en el peso seco
total de dicha composicion. También se proporcionan morteros secos que comprenden éter de celulosa soluble en
agua, gelatina y yeso para su uso en dichos métodos, y mezclas exentas de yeso que comprenden éter de celulosa
soluble en agua y gelatina que se pueden afadir al aglutinante de yeso para su uso en dichos métodos.

Antecedentes

Las composiciones de yeso y de relleno se preparan generalmente en el lugar de uso al combinar morteros de yeso,
es decir, mezclas secas que comprenden no menos del 10 por ciento en peso de yeso, basado en el peso seco total
del mortero, con una cantidad de agua suficiente para permitir la aplicacion de la composicion de yeso o de relleno
resultante a una superficie antes de su fraguado y endurecimiento después del secado.

Las composiciones convencionales de yeso y de relleno a menudo comprenden una combinacion de yeso y uno o
mas aditivos tales como, por ejemplo, agentes espesantes, agentes retardantes, agentes acelerantes, agentes
dispersantes, plastificantes y estabilizantes, obteniéndose de este modo una composicién de yeso o de relleno con
caracteristicas fisicas mejoradas. En particular, se pueden utilizar agentes humectantes o aditivos de retencion de
agua para impartir un efecto beneficioso sobre las caracteristicas fisicas de las composiciones de yeso o de relleno
y/o el producto endurecido resultante, que son altamente dependientes tanto del procedimiento de hidratacion inicial
como de la posterior eliminacion del agua a medida que la composicion se fragua y endurece al secarse. Por ejemplo,
la incorporacion de agentes humectantes o aditivos de retencion de agua puede dar lugar a un efecto beneficioso
sobre las propiedades de procesamiento, tal como la viscosidad, el tiempo de apertura, la velocidad de fraguado y el
tiempo de secado.

El uso de derivados de polisacaridos, en particular los compuestos de éter de celulosa solubles en agua, como aditivos
de retencion de agua en morteros de yeso, es bien conocido. Por ejemplo, el documento de patente US-A-
2004/0258901 describe un yeso que comprende un aglutinante de éter de celulosa soluble en agua que tiene un peso
molecular preferido entre 12.000 y 30.000. Ademas, el documento de patente US-A-2003/0005861 describe una
formulacion de mortero a base de yeso seco modificada con polvos poliméricos redispersables en agua para usar en
la industria de la construccion. Los espesantes adecuados para usar en esta formulacion incluyen polisacaridos tal
como éteres de celulosa. Ademas, el documento de patente EP-A-0774445 describe una composicion de yeso que
contiene cal que usa una combinacion de un éter de celulosa no iénico y una carboximetilcelulosa como el agente de
retencion de agua y espesante. La combinacion de estos aditivos da como resultado un tiempo abierto prolongado.

Ademas del éter de celulosa, se sabe que las composiciones de yeso contienen otros aditivos. Por ejemplo, el
documento de patente US-A-2005/0241541 describe una composicién de mezcla para su uso en la preparacion de
yesos modificados, en donde el yeso resultante comprende de 0,01 a 1,0 por ciento en peso de
alquilhidroxialquilcelulosa y/o hidroxialquilcelulosa preparada a partir de pelusas de semillas de algodén no procesado
y de 0,0001 a 10 por ciento en peso de al menos un aditivo. La lista de aditivos especificos descritos genéricamente
incluye, entre otros, gelatina.

Cuando las particulas de éter de celulosa incluidas en dichos morteros de yeso se vuelven solubles cuando se
combinan con agua, la composicion se espesa. Como consecuencia de dicho espesamiento, la fase acuosa tiende a
no humedecer las particulas de yeso de manera uniforme. Dicha humectacion no uniforme de las particulas de yeso
puede causar la aglomeracién de los componentes en la composicién, dando como resultado la formacion de defectos
visuales tales como cumulos, grumos o nédulos, conocidos colectivamente como estructuras aglomeradas, que se
vuelven particularmente evidentes después de la aplicacion de dichas composiciones a un sustrato que puede ser, o
bien mediante pulverizacion en el caso de aplicacion a maquina, o bien a mano. Dicha aglomeracion puede
proporcionar un acabado insatisfactorio a la composicién endurecida y, en consecuencia, una vez identificado el
problema, puede requerir la eliminacion y la reelaboracion intensiva de la composicion de yeso humedo para intentar
eliminar o reducir dichas estructuras aglomeradas en la composicién o alisar la superficie endurecida seca, por
ejemplo, mediante lijado

El problema de la aglomeracion en composiciones de yeso que comprenden éteres de celulosa se describe en el
documento de patente WO 99/64368, en el que se usa un aditivo que consiste principalmente en éter de celulosa y
pequenfas cantidades de acido carboxilico polimerizado y un homopolimero o interpolimero de metacrilato o acrilato.
Sin embargo, el uso de disoluciones acuosas de acido carboxilico puede dar lugar a una degradacion de la cadena
del éter de celulosa inducida por el pH. El problema de la aglomeracion también se describe en el documento de
patente W0O2009/018876, en el que una alquil hidroxialquilcelulosa se trata con un agente de reticulacion, tal como
monoaldehidos, dialdehidos, por ejemplo, glioxal, y compuestos de silicio. Sin embargo, la reaccion de reticulacion
depende del pH de la composicién resultante, induciendo un alto pH a una rapida escisiéon de la reticulacion. Por
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consiguiente, el pH de la composicion debe controlarse cuidadosamente para que la reacciéon de reticulacion se
produzca en un periodo de tiempo adecuado para reducir la aglomeracion.

Si bien el problema de la aglomeracion en dichas composiciones de yeso y/o de relleno modificadas se aborda en
cierta medida en las referencias anteriores de la técnica anterior, las soluciones presentadas por la técnica anterior se
basan en las composiciones que tienen un pH alto o bajo, lo que puede ser perjudicial para la composicion o idoneidad
para la aplicacién. Por consiguiente, sigue existiendo el deseo de obtener una reduccién de la aglomeracién dentro de
las composiciones de yeso o de relleno que contienen éter de celulosa sin causar ningun efecto perjudicial significativo
sobre el rendimiento o las propiedades de las composiciones de yeso que contienen éter de celulosa.

Compendio de la invencion
La presente invencién en sus diversos aspectos es como se expone en las reivindicaciones anexas.

Segun un primer aspecto, la presente invencion proporciona un método para producir una composicion de yeso o de
relleno modificada que tiene aglomeracion reducida en comparacion con una composicion de yeso o de relleno que
comprende un éter de celulosa soluble en agua en una cantidad especificada X, en donde la cantidad especificada es
de 0,1 a 1,0 por ciento en peso, basado en el peso seco total de dichos componentes de la composicién, caracterizado
porque dicho método comprende: formar un mortero seco que comprende aglutinante de yeso; éter de celulosa soluble
en agua en una cantidad de X menos Y; y gelatina en una cantidad Y, en donde Y es de 0,02X a 0,30X; y combinar
dicho mortero seco con agua para formar una composicion de yeso o de relleno modificada, en donde dicho éter de
celulosa es una alquilhidroxialquilcelulosa, una hidroxialquilcelulosa o una de sus mezclas.

Segun un segundo aspecto, la presente invencion proporciona un mortero seco que comprende aglutinante de yeso,
éter de celulosa y gelatina para su uso en el primer aspecto de la presente invencion, en donde dicha mezcla
comprende del 0,1 al 1,0 por ciento en peso, basado en el peso total de dicho mortero seco, de una mezcla que
consiste en éter de celulosa soluble en agua y gelatina, y en donde la relaciéon en peso de éter de celulosa a gelatina
es de 49:1 a 7:3, en donde dicho éter de celulosa es una alquilhidroxialquilcelulosa, una hidroxialquilcelulosa o una de
sus mezclas.

Las composiciones de yeso y de relleno preparadas de acuerdo con la presente invencién muestran una aglomeracion
relativamente reducida sin ningun efecto perjudicial significativo sobre el rendimiento o las propiedades de la
composicion. Ademas, las composiciones se pueden proporcionar a un pH de aproximadamente 7, superando asi los
problemas asociados con la particularidad de las composiciones de la técnica anterior, que se basan esencialmente
en el uso de condiciones de pH alto o bajo para reducir la aglomeracion.

Descripcion detallada de la invencién

Se ha descubierto sorprendentemente que la aglomeracién en una composicion de yeso o de relleno se reduce cuando
del 2 al 30 por ciento en peso de una cantidad de éter de celulosa soluble en agua afiadida normalmente a la
composicion para proporcionar propiedades deseables, por ejemplo, alta retencion de agua y bajo asentamiento, es
sustituida por gelatina sin causar un efecto perjudicial significativo sobre dichas propiedades deseables, siempre que
la cantidad total de éter de celulosa soluble en agua y gelatina incluida dentro de dicha composicién sea de 0,1 a 1,0
por ciento en peso, basada en el peso seco total de dichos componentes de la composicién. Preferiblemente, la
cantidad total de éter de celulosa soluble en agua y gelatina incluida dentro de dicha composicion es de 0,1 a 0,5 por
ciento en peso, incluso mas preferiblemente de 0,15 a 0,4 por ciento en peso, basado en el peso seco total de dichos
componentes de la composicion. Se cree que dichas cantidades preferidas de éter de celulosa y gelatina proporcionan
una buena reduccion de la aglomeracion en las composiciones de yeso o de relleno adecuadas para la aplicacion con
magquinas.

En la presente invencion, una mezcla de éter de celulosa soluble en agua y gelatina esta presente en una relacion en
peso de 7:3 a 49:1, Preferiblemente, el éter de celulosa y la gelatina estan presentes en una relacién en peso mayor
que o igual a 3:1, mas preferiblemente mayor que o igual a 4:1. Al mismo tiempo, el éter de celulosa y la gelatina estan
presentes preferiblemente en una relacion en peso menor que o igual a 19:1, mas preferiblemente menor que o igual
a 9:1.

En el primer aspecto de la presente invencioén, se forma un mortero seco que comprende aglutinante de yeso, éter de
celulosa soluble en agua en una cantidad de X menos Y, y gelatina en una cantidad Y, ambas cantidades son
porcentajes en peso basados en el peso seco total de dicho mortero seco, en donde Y es de 0,02X a 0,30X.
Preferiblemente, Y es mayor que o igual a 0,05X, mas preferiblemente mayor que 0,1X. Al mismo tiempo, Y es
preferiblemente menor que o igual a 0,25X, mas preferiblemente menor que o igual a 0,2X.

Se cree que cualquier éter de celulosa que sea soluble en agua a 20°C es adecuado para su uso en la presente
invencion. En dichos compuestos, los grupos hidroxilo presentes en la celulosa pueden estar parcial o totalmente
reemplazados por grupos -OR, en donde R se selecciona de un grupo alquilo (C+-Cs), un grupo hidroxialquilo (C4-Cs)
y mezclas de los mismos. La presencia de una sustituciéon de alquilo en éteres de celulosa se describe
convencionalmente mediante el DS, es decir, el nUmero medio de grupos OH sustituidos por unidad de anhidroglucosa.
Por ejemplo, una sustitucion de metilo se especifica como DS (metilo) o DS (M). De manera similar, la presencia de
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una sustitucion de hidroxialquilo se describe convencionalmente por la MS, es decir, el nimero medio de moles del
reactivo de esterificacion que se unen de manera similar al éter por mol de unidades de anhidroglucosa. Por ejemplo,
la eterificacion con el 6xido de etileno se indica como MS (hidroxietilo) o MS (HE) y la eterificacion con éxido de
propileno como MS (hidroxipropilo) o MS (HP). La determinacion de DS y MS se efectia mediante el método de Zeisel
que se describe, por ejemplo, en P. W. Morgan, Ind. Eng. Chem. Anal. Ed. 18 (1946) 500-504, y R. U. Lemieux, C. B.
Purves, Can. J. Res. Secta. B 25 (1947) 485-489.

Los éteres de celulosa adecuados para su uso en la presente invencion se pueden preparar por métodos
convencionales conocidos en la técnica. Tipicamente, el procedimiento de produccién comprende la etapa de activar
la celulosa, por ejemplo, mediante tratamiento con un hidréxido de metal alcalino, antes de hacer reaccionar la celulosa
activada con uno o mas agentes eterificantes y lavar el éter de celulosa resultante en agua u otros licores de lavado
como isopropanol, acetona, metiletilcetona o salmuera para eliminar los subproductos. Después de la etapa de lavado,
el éter de celulosa, que puede estar en forma de granulos, grumos y/o pasta, se separa del liquido de lavado por
cualquier método convencional, por ejemplo, centrifugacion, y tiene tipicamente un contenido de humedad de 30 a 60
por ciento basado en el peso total del éter de celulosa hiumedo. El éter de celulosa himedo se somete luego a secado
y molienda, lo que se puede llevar a cabo simultaneamente en una sola etapa del procedimiento, convencionalmente
conocida como molienda en seco.

El éter de celulosa soluble en agua es preferiblemente una alquilhidroxialquilcelulosa, una hidroxialquilcelulosa o una
alquilcelulosa, o una mezcla de dichos éteres de celulosa. Entre los ejemplos de compuestos de éter de celulosa
adecuados para su uso en la presente invencion se incluyen, por ejemplo, metilhidroxietilcelulosa (MHEC),
metilhidroxipropilcelulosa (MHPC), hidroxietilcelulosa (HEC), etilhidroxietilcelulosa (EHEC), metiletilhidroxietilcelulosa
(MEHEC), etilhidroxietilcelulosas hidréfobamente modificadas (HMEHEC), hidroxietilcelulosas hidréfobamente
modificadas (HMHEC), sulfoetil metilhidroxietilcelulosas (SEMHEC), sulfoetil metilhidroxipropilcelulosas (SEMHPC), y
sulfoetil hidroxietilcelulosa (SEHEC). Todos estos compuestos son bien conocidos.

Preferiblemente, el éter de celulosa soluble en agua es una alquilhidroxialquilcelulosa, es decir, un compuesto a base
de celulosa en el que los grupos hidroxilo estan parcial o totalmente reemplazados por grupos -OR, en donde R
representa un grupo alquilo (C4-Cs), un grupo hidroxialquilo (C4-Cs) y mezclas de los mismos porque los sustituyentes
que tienen cadenas de alquilo de mas de 6 carbonos de longitud tienden a impartir suficiente hidrofobicidad al éter de
celulosa para hacer que el compuesto sea insoluble o sélo ligeramente soluble en agua. Preferiblemente, el grupo
alquilo (C4-Cs) es un grupo alquilo (C4-C>). Preferiblemente, el grupo hidroxialquilo (C+4-Cs) es un grupo hidroxialquilo
(C2-C3). Mas preferiblemente, el éter de celulosa se selecciona de metilhidroxietilcelulosa (MHEC), una
etilhidroxietilcelulosa (EHEC), una metilhidroxipropilcelulosa (MHPC), una metiletilhidroxietilcelulosa (MEHEC), una
metilhidroxietilhidroxipropilcelulosa (MHEHPC) y mezclas de las mismas. Mas preferiblemente, el éter de celulosa se
selecciona de MHEC y MHPC.

Aunque el grado de sustitucion del éter de celulosa, calculado como la suma total de DS mas MS, no se considera un
factor critico para proporcionar una reduccion en la aglomeracion, se cree que, en ausencia de gelatina, existe una
relacion inversa entre la tendencia a formar estructuras aglomeradas a medida que aumenta el grado de sustitucion.
Por lo tanto, es particularmente sorprendente que se observe una reduccion de la aglomeracidon cuando se agrega un
éter de celulosa que tiene una baja DS y/o MS a una composicion a base de yeso o de relleno. En una realizacion
preferida, el éter de celulosa usado en la presente invencion tiene una DS menor que 2. Al mismo tiempo, la DS es
preferiblemente mayor que 1. Preferiblemente, la MS es menor que 1. Al mismo tiempo, mientras la MS puede ser O,
la MS es preferiblemente mayor que o igual a 0,01. En una realizacion mas preferida, el grado combinado de
sustitucion de alquilo e hidroxialquilo dentro del éter de celulosa, es menor que o igual a 2,0, mas preferiblemente
menor que o igual a 1,9. En una realizacion ain mas preferida, el éter de celulosa se selecciona de una
metilhidroxietilcelulosa que tiene un grado combinado de sustitucion alquilo e hidroxialquilo menor que o igual a 1,88,
una metilhidroxipropilcelulosa que tiene un grado combinado de sustitucion alquilo e hidroxialquilo i menor que o igual
a 1,99, y combinaciones de las mismas.

Aunque la morfologia de la particula de éter de celulosa no se considera un factor critico para proporcionar una
reduccion de la aglomeracion, se cree que, en ausencia de gelatina, hay una mayor tendencia a formar estructuras
aglomeradas a medida que disminuyen las dimensiones de las particulas de éter de celulosa. Una indicacion de las
dimensiones de las particulas del éter de celulosa utilizado en la presente invencion, se puede registrar como el
diametro de la particula (DOP) y/o el diametro de un circulo de area de proyeccion equivalente (EQPC). Las particulas
de éter de celulosa que tienen una morfologia deseada se pueden preparar variando la temperatura y/o controlando
el contenido de humedad de las particulas de éter de celulosa lavadas, antes del inicio de un procedimiento de
molienda en seco. Alternativamente, o mas bien ademas de esto, la morfologia del éter de celulosa se puede controlar
mediante el ajuste de las condiciones de secado y molienda, tales como la temperatura y la velocidad de la molienda.

El DOP se mide mediante un sistema de analisis de imagenes a alta velocidad que combina el analisis de formas y
los tamarios de particulas. Este método de analisis de imagen especifico se describe en: W. Witt, U. Kbhler, J. List,
Current Limits of Particle Size and Shape Analysis with High Speed Image Analysis, PARTEC 2007. Se define el
diametro medio de particula DOP (50,3) de la siguiente manera: todas las distribuciones de tamafio de particula, por
ejemplo, el DOP se puede visualizar y aplicar como distribucion de numero (0), longitud (1), area (2) o volumen (3). La
distribucién de volumen del DOP se calcula como la distribucion acumulada Qs. La distribucion de volumen dentro del
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valor de diametro de particula DOP (50,3) se designa por el numero 3 después de la coma. La designacion 50, que
refleja el valor mediano, denota que el 50% del diametro de la distribucion de particulas es menor que el valor dado
en uym y que el 50% es mayor. El programa informatico analizador de imagenes calcula el valor DOP del 50%. Un
sistema de andlisis de imagenes de alta velocidad esta disponible comercialmente en Sympatec GmbH, Clausthal
Zellerfeld, Alemania, como el sistema de analisis dinamico de imagenes (DIA) QICPIC™. Dicho sistema analiza la
forma de las particulas y tiene en cuenta la forma potencial no uniforme de las particulas. Por lo tanto, proporciona
una mediciéon mas precisa de los tamafos de particulas reales que otros métodos. El sistema DIA QICPIC™ es descrito
con detalle por Witt, W., Kohler, U., List, J.: Direct Imaging of very fast Particles Opens the Application of Powerful (dry)
Dispersion for Size and Shape Characterisation, PARTEC 2004, Nuremberg Alemania.

El EQPC se mide mediante un sistema de analisis de imagenes de alta velocidad que combina el analisis de formas
y tamafios de particulas. Este método de analisis de imagen especifico es descrito con mas detalle por Witt, W., Kohler,
U., List, J.: Direct Imaging of very fast Particles Opens the Application of Powerful (dry) Dispersion for Size and Shape
Characterisation, PARTEC 2004, Nuremberg, Alemania. EI EQPC (50,3) es el diametro medio de un circulo de area
de proyeccion equivalente y se define de la siguiente manera: todas las distribuciones de tamafio de particula, por
ejemplo, el EQPC se puede visualizar y aplicar como distribucién de numero (0), longitud (1), area (2) o volumen (3).
La distribucion de volumen del EQPC se calcula como la distribucion acumulada Qs. La distribucion del volumen dentro
del diametro de un valor de circulo de area de proyeccion equivalente EQPC (50,3) se designa por el numero 3
después de la coma. La designacioén 50, que refleja el valor mediano, denota que el 50% del EQPC de la distribucion
de particulas es mas pequerfio que el valor dado en um y que el 50% es mayor. El programa informatico del analizador
de imagenes calcula el valor del 50% de EQPC.

El éter de celulosa usado en la presente invencion tiene preferiblemente un DOP (50,3) de al menos 25 pym, mas
preferiblemente de al menos 30 um. El éter de celulosa tiene preferiblemente un DOP (50,3) menor que o igual a 45
pUm, mas preferiblemente menor que o igual a 40 um, mas preferiblemente menor que o igual a 37 ym, e incluso mas
preferiblemente menor que o igual a 35 pm.

El éter de celulosa usado en los métodos de la presente invencion tiene preferiblemente un EQPC (50,3) de al menos
65 pum, mas preferiblemente de al menos 70 uym. El éter de celulosa tiene preferiblemente un EQPC (50,3) menor que
o igual a 100 ym, mas preferiblemente menor que o igual a 90 ym, mas preferiblemente menor que o igual a 80 pm,
e incluso mas preferiblemente menor que o igual a 75 pm.

Aunque el grado de viscosidad del éter de celulosa usado en la presente invencion no se considera un factor critico
para proporcionar una reduccion de la aglomeracion, se cree que, en ausencia de gelatina, hay una mayor tendencia
a formar estructuras aglomeradas a medida que aumenta el grado de viscosidad. El grado de viscosidad del éter de
celulosa, medido como una disolucién acuosa al 2% a 20 °C usando un viscosimetro de tubo Ubbelohde, es
preferiblemente mayor que o igual a 1.000 mPa s, mas preferiblemente mayor que o igual a 2.000 mPa s. Al mismo
tiempo, el grado de viscosidad es preferiblemente menor que o igual a 500.000 mPa s, mas preferiblemente menor
que o igual a 300.000 mPa s.

Las composiciones de mortero seco, yeso y relleno modificadas de la presente invencion comprenden yeso, éter de
celulosa y gelatina. Todas estas composiciones de mortero, yeso y relleno contienen yeso en una cantidad no menor
que 10 por ciento en peso, preferiblemente de al menos 40 por ciento en peso, mas preferiblemente de al menos 60
por ciento en peso, e incluso mas preferiblemente de al menos 80 por ciento en peso, basado en el peso seco total de
sus componentes. Ademas del yeso, el éter de celulosa y la gelatina, las composiciones de mortero seco, yeso y
relleno de la presente invencion pueden comprender uno o mas aditivos seleccionados entre agentes espesantes
organicos o inorganicos y/o agentes de retencidon de agua secundarios, agentes antipandeo, agentes inclusores de
aire, agentes humectantes, antiespumantes, superplastificantes, dispersantes, agentes complejantes de calcio,
retardantes, aceleradores, repelentes al agua, polvos poliméricos redispersables en agua, biopolimeros y fibras, todos
ellos bien conocidos en la técnica y estan disponibles en distribuidores comerciales. Dichos aditivos adicionales
también se pueden mezclar con la mezcla exenta de yeso de la presente invencion.

Algunas realizaciones de la invencion se describiran ahora con mas detalle sélo a modo de ilustraciéon. Todas las
relaciones, partes y porcentajes se expresan en peso seco, a menos que se especifique lo contrario, y todos los
componentes son de buena calidad comercial, a menos que se especifique lo contrario. Las abreviaturas utilizadas en
los ejemplos y tablas se enumeran a continuacion junto con sus descripciones correspondientes:

MHEC: hidroxietilmetilcelulosa disponible comercialmente de Dow Wolff Cellulosics GmbH como WALOCEL™ MKX
40000 PF 01.

MHPC: hidroxipropilmetilcelulosa disponible comercialmente de Dow Wolff Cellulosics GmbH como METHOCEL™
254,

Mortero: material base de yeso en aerosol genérico disponible de Knauf Gips KG.

Gelatina: polvo de gelatina semigranulada disponible comercialmente de Caesar & Loretz GmbH.
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Ejemplos

La reduccion de la aglomeracion tras la sustitucion de una cantidad especifica de éter de celulosa con una combinacion
de éter de celulosa y gelatina se demostré probando varias composiciones de yeso que comprendian cantidades
variables de MHEC o MHPC en combinacién con gelatina.

Preparacion de mortero

A lo largo de los siguientes ejemplos, el mortero se combiné con éter de celulosa (MHEC o MHPC) y, cuando fue
necesario, gelatina en una bolsa de polietileno de 3 litros que posteriormente se cerré herméticamente y se agitod
manualmente durante un periodo de tres minutos para formar morteros secos modificados homogéneos.

Analisis morfolégico de particulas

El tamario de particula DOP (50,3) de las particulas de éter de celulosa utilizadas en los presentes ejemplos se midié
utilizando el sistema de analisis de imagenes directo (DIA) QICPIC™ descrito con detalle por Witt, W., Koéhler, U., List,
J.: Direct Imaging of very fast Particles Opens the Application of Powerful (dry) Dispersion for Size and Shape
Characterisation, PARTEC 2004, Nuremberg, Alemania. Cuando fue necesario, el tamafio de particula DOP (50,3) se
modificé ajustando la temperatura y/o el contenido de humedad del éter de celulosa antes del inicio de la molienda en
seco.

El tamafo de particula de EQPC (50,3) de las particulas de éter de celulosa utilizadas en los presentes ejemplos se
midi6é de acuerdo con el método descrito por Witt, W., Kéhler, U., List, J.: Direct Imaging of very fast Particles Opens
the Application of Powerful (dry) Dispersion for Size and Shape Characterisation, PARTEC 2004, Nuremberg, Alemania
Cuando fue necesario, se modificd el tamafio de particula de EQPC (50,3) ajustando la temperatura y/o el contenido
de humedad del éter de celulosa antes del inicio de la molienda en seco.

Evaluacion de Retencion de Agua y Viscosidad.

La retencion de agua y el asentamiento, es decir, una indicacién de la viscosidad, de las composiciones de yeso
resultantes se determinaron en un ensayo combinado. Para cada ensayo, se preparé una composicion de mortero
seco modificado al menos 24 horas antes del comienzo del procedimiento de ensayo mediante la combinacion de 700
g de yeso (medido con una precision de + 0,1 g) con las cantidades deseadas (con una precision de + 0,001 g) de éter
de celulosa y, cuando fuese necesario, gelatina, como se ha descrito anteriormente.

El procedimiento de ensayo se inicié6 mediante la adicién de una composicion de mortero seco modificado con un peso
inicial conocido de agua (20 °C + 1 °C) en condiciones de mezclamiento mecanico a baja velocidad en un mezclador
de laboratorio durante un periodo de quince segundos, antes de que la velocidad de mezclamiento se incrementara
durante un periodo adicional de veinte segundos (EN 196 y DIN 1164).

Una parte de la composicion de yeso resultante se vertié posteriormente en un molde de anillo frustocénico en humedo
colocado sobre una placa de vidrio horizontal. El molde tenia las siguientes dimensiones internas: diametro inferior:
100 mm; diametro superior: 70 mm; Altura: 60 mm. La composicién de yeso se compacté luego para minimizar el aire
atrapado antes de eliminar el exceso de yeso con una regla de acero. A continuacién, dentro de un periodo de sesenta
segundos después de finalizar el procedimiento de agitacion, el molde se agité quince veces antes de levantarlo
verticalmente para separarlo de la placa de vidrio y obtener un trozo de yeso. Una vez que el trozo de yeso se asentd
en la placa, el diametro del trozo de yeso se midi6é en cuatro puntos con una precision de £ 1 mm, representando la
media de los cuatro valores el asentamiento estandar de la composicién de yeso. Siempre y cuando se obtenga un
asentamiento estandar aceptable de 170 + 5 mm, se puede registrar la retencién de agua de la composicion de yeso.
Sin embargo, si el asentamiento estandar se situa fuera de este valor, el ensayo se repite utilizando un volumen
diferente de agua hasta que se registre un asentamiento estandar aceptable.

Con el fin de medir la retencion de agua de la composicién de yeso, se vertid un peso conocido de la misma
composicion de yeso resultante en un aparato que comprendia un molde de anillo cilindrico (diametro interno 90 mm,
altura 15 mm) situado en la parte superior de una pila de papeles de filtro de peso conocido, en donde la hoja superior
de la pila fue una hoja seca uUnica de papel de filtro de calidad 0980/1 y las hojas subsiguientes fueron de papel de
filtro de celulosa de calidad 2294 (8-15 um), ambas calidades de papel de filtro estan disponibles comercialmente de
Whatman® . La composicion presente dentro del molde se cubrié luego con papel aluminio y se dejoé durante un
periodo de 60 minutos, cuando se retiraron y pesaron las hojas de papel de filtro.
W,,.

El factor agua a solido de la composicion de yeso resultante ¢ 5 ) y el porcentaje de retencién de agua ("WRV"), es
decir, la cantidad de agua retenida en la composicion en el molde de anillo cilindrico después de 60 minutos, se
calcularon luego de la siguiente manera:
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W cantidad inicial de agua (g

S cantidad de motero seco modificado (g)

100A(1 + %)

WRV = 100 —

=

T B

en la que:

A = peso (en gramos) de agua absorbida por las hojas de papel de filtro (es decir, el peso de los papeles de filtro
después de 60 minutos menos el peso seco conocido de los papeles de filtro); y

B = el peso (en gramos) de la composicion de yeso resultante dentro del molde de anillo cilindrico al inicio dd ensayo.
Un WRYV minimo de 75 a 60 minutos se considera aceptable para los fines de estos ensayos.
Ejemplo 1

Los resultados de los ensayos que muestran el efecto de MHEC y los aditivos de gelatina en el asentamiento, la
retencion de agua y la aglomeracion de las composiciones de yeso se muestran a continuacion en la Tabla 1. En cada
ensayo, se prepardé una composicion de mortero seco modificado al menos 24 horas antes del comienzo dd
procedimiento de ensayo al combinar 400 g de yeso (medido con una precision de + 0,1 g) con la cantidad indicada
(con una precision de + 0,001 g) de MHEC con un tamario de particula DOP (50,3) de 46,6 um y un tamafo de particula
EQPC (50,3) de 94,4 um y, cuando fue necesario, gelatina.

El procedimiento de ensayo de aglomeracion se inicié mediante la adicion durante un periodo de treinta segundos de
la composicion de mortero seco modificado al agua (20 °C + 1 °C) para proporcionar una composicion de yeso con
w

una s de 0,75y permitir que la mezcla se empapara otros treinta segundos. La mezcla empapada se sometié luego
a un mezclamiento mecanico a baja velocidad en un mezclador de laboratorio durante otros treinta segundos antes
de ser transferida a un area de 1.800 cm? de placa de yeso. Luego, se agitd la placa de yeso para que la mezcla
aplicada rellenara uniformemente el area hasta un espesor de aproximadamente 3 mm, sin utilizar ninguna
herramienta para ayudar a la nivelacion. El yeso se dej6 reposar durante un periodo de 24 a 48 horas antes de contar
y notar el nUmero de grumos en la Tabla 1.

Tablgjlmplo MHEC Gelatina Asentamiento WRV MHEC: Total de
% % (mm) (60 min) Gelatina griimos

1,1 0,24 0,0 166 82,5 — 11

1,2 0,228 0,012 168 81,7 19:1 3

1,3 0,216 0,024 170 80,5 9:1 4

1,4 0,192 0,048 171 78,7 4:1 5

1,5 0,168 0,072 169 78,6 7:3 2

1,6 0,24 0,024 170 82,0 91:9 8

Es evidente en la comparacion del Ejemplo 1,1, que contiene 0,24% de éter de celulosa y 0% de gelatina, con los
Ejemplos 1,2 a 1,5, en los cuales entre el 5 y el 30% del éter de celulosa incluido en el Ejemplo 1,1 se ha sustituido
por gelatina, que esa aglomeracion, es decir, la formacion de grumos, se reduce mediante la sustitucion de hasta el
30% del éter de celulosa por gelatina. Ademas, estos datos indican que dicha sustitucién del éter de celulosa por
gelatina no produce un efecto adverso significativo sobre el asentamiento y/o la retencion de agua, en relacion con el
Ejemplo 1,1. Sin embargo, la comparacion del Ejemplo 1,1 con el Ejemplo 1,6, que incorpora gelatina en una cantidad
de aditivo al éter de celulosa incluido en el Ejemplo 1,1, muestra que la reduccion de la aglomeracion observada en
los Ejemplos 1,2 a 1,5, es decir, cuando el éter de celulosa se sustituye en parte par gelatina, no se observa en la
misma medida cuando la gelatina se incorpora a un mortero seco ademas de la cantidad deseada de éter de celulosa.
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Ejemplo 2

Los resultados de los ensayos que muestran el efecto de MHPC y los aditivos de gelatina sobre el asentamiento, la
retencion de agua y la aglomeracion de las composiciones de yeso se muestran a continuacion en la Tabla2. Cada
ensayo se llevd a cabo segun el Ejemplo 1, excepto que se usé MHPC con un tamafio de particula DOP (50,3) de
31,4 um y un tamafio de particula EQPC (50,3) de 87,4 um, en lugar de MHEC, y la composicion de yeso resultante

tuvoun s de 0,63.

Tabla 2
Ejemplo MHPC Gelatina Asentgmien@o / WRV MHPC: Total
% en peso % en peso con?rﬁ:ﬁ;ma (60 min) Gelatina de grumos
2,1 0,24 0,0 177 92,9 — 9
2,2 0,228 0,012 177 90,6 95:5 6
2,3 0,216 0,024 178 93,5 9:1 6
2,4 0,192 0,048 174 91,7 8:2 3
2,5 0,168 0,072 176 92,2 70:30 2
2,6 0,24 0,024 177 90,4 91:9 9

Similar al Ejemplo 1, es evidente al comparar el Ejemplo 2,1 con los Ejemplos 2,2 a 2,5, que la aglomeracion se reduce
mediante la sustitucion de hasta un 30% de éter de celulosa por gelatina. Ademas, estos datos indican que dicha
sustitucion de gelatina no produce un efecto adverso significativo sobre el asentamiento y/o la retenciéon de agua. Sin
embargo, la comparacion del Ejemplo 2,1 con el Ejemplo 2,6, que incorpora gelatina en una cantidad de aditivo al éter
de celulosa incluido en el Ejemplo 2,1, muestra que la reduccion de la aglomeracion observada en los Ejemplos 2,2 a
2,5 no se muestra cuando la gelatina se incorpora a un mortero seco en ademas de la cantidad deseada de éter de
celulosa.

Ejemplo 3

Los resultados de los ensayos que muestran el efecto del tamafio de particula del éter de celulosa en la aglomeracién
de las composiciones de yeso se muestran a continuacion en la Tabla 3. En este ejemplo, las particulas de MHEC
que tienen los tamafos de particula DOP (50,3) deseados se prepararon ajustando la temperatura y el contenido de
humedad del éter de celulosa antes del inicio de la molienda en seco. En cada ensayo, se combinaron m%teros que

comprendian 0,24% en peso de MHEC con agua para proporcionar una composicion de yeso que tenia un s de 0,75.
Las composiciones de yeso resultantes luego se aplicaron por pulverizacion a una superficie de ladrillo vertical de
aproximadamente 2 x 3 m? utilizando una maquina de pulverizacion de yeso PFT G4 estandar. La calidad del acabado
de yeso fue visualmente observada por un aplicador experto después de nivelar la composicion de yeso y se le asigno
una calificacion global que oscilé entre 1 ("muy bueno") y 5 ("totalmente inaceptable"). La puntuacion final de
calificacion tomo en consideracion tanto el tamafio como la frecuencia de las estructuras aglomeradas observables en
la superficie enyesada.

Tabla 3
Ejemplo | Tamafo de particula de MHEC (DOP(50, 3)) | Calificacion de grumos
3,1 52 1,5
3,2 45 2,5
3,3 40 5
3.4 37 5

Es evidente a partir de los datos anteriores que cada composicion de yeso sometida a ensayo sufrié en cierta medida
la aglomeracién que se hizo evidente después de la aplicacion y la nivelacion. Ademas, es evidente que el problema
de la aglomeracion se puede exacerbar gravemente por el uso de compuestos de éter de celulosa con pequefios
tamafios de particulas como aditivos de retencion de agua. En particular, cabe resaltar que se observd un aumento
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significativo en el tamafio y/o la frecuencia de las estructuras aglomeradas al agregar éter de celulosa con un tamafio
de particula DOP (50,3) por debajo de 45 um, calificandose las composiciones de yeso que comprendian éter de
celulosa con un tamafio de particula DOP (50,3) menor que o igual a 40 um, como totalmente inaceptables.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir una composicion de yeso o de relleno modificada que tiene aglomeracion reducida en
comparacion con una composicion de yeso o de relleno que comprende un éter de celulosa soluble en agua en una
cantidad especificada X, en donde la cantidad especificada es de 0,1 a 1,0 por ciento en peso, basado en el peso seco
total de dichos componentes de la composicién, caracterizado porque dicho método comprende:

a) formar un mortero seco que comprende aglutinante de yeso; éter de celulosa soluble en agua en una cantidad de
X menos Y; y gelatina en una cantidad Y, en donde Y es de 0,02X a 0,30X; y

b) combinar dicho mortero seco con agua para formar una composicion de yeso o de relleno modificada, en donde
dicho éter de celulosa es una alquilhidroxialquilcelulosa, una hidroxialquilcelulosa o una mezcla de las mismas.

2. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde dicha alquilhidroxialquilcelulosa se selecciona de una
metilhidroxietilcelulosa (MHEC), una etilhidroxietilcelulosa (EHEC), una metilhidroxipropilcelulosa (MHPC), una
metiletilhidroxietilcelulosa (MEHEC), una metilhidroxietilhidroxipropilcelulosa (MHEHPC) y mezclas de las mismas.

3. El método de acuerdo con la reivindicacion 1 o la reivindicacion 2, en donde cuando dicho éter de celulosa es una
alquilhidroxialquilcelulosa, teniendo dicha alquilhidroxialquilcelulosa una DS(alquilo) de > 1 a 1,99 y una
MS(hidroxialquilo) de 0,01 a < 1, siempre que el total de DS mas MS sea menor que o igual a 2,0.

4. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde dicho éter de celulosa tiene un
diametro medio de particula DOP (50,3) de 25 ym a 45 pm.

5. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde dicho éter de celulosa tiene un
diametro medio de particula del circulo de particulas equivalente EQPC (50,3) de 65 ym a 100 pm.

6. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde dicho éter de celulosa tiene un
grado de viscosidad de 1.000 a 500.000 mPa s, medido como una disolucidon acuosa al 2 % a 20 °C usando un
viscosimetro de tubo Ubbelohde.

7. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la cantidad total de éter de
celulosa y gelatina presente en dicha composicion de yeso o de relleno modificada es de 0,1 a 0,5 por ciento en peso,
basado en el peso seco total de dicha composicion.

8. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde dicho mortero seco comprende
yeso en una cantidad no inferior a 10 por ciento en peso, basado en el peso seco total de sus componentes.

9. Un mortero seco que comprende aglutinante de yeso, éter de celulosa y gelatina para su uso en un método de
acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde dicho mortero seco comprende de 0,1 a 1,0
por ciento en peso, basado en el peso total de dicho mortero seco, de una mezcla que consiste en éter de celulosa y
gelatina, en donde la relacion en peso de éter de celulosa a gelatina es de 49:1 a 7:3, y en donde dicho éter de celulosa
es una alquilhidroxialquilcelulosa, una hidroxialquilcelulosa o una mezcla de las mismas.
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