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RESUMEN CON EL OBJETO Y LA FINALIDAD DE LA INVENCION

Se revela en la presente invencién el uso, en la manufactura de colorantes de recubrimiento del papel, de un
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neutro O alcalino.

Los colorantes de recubrimiento y los papeles y las cartulinas asi obtenidos.
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Atentamente manifiesto a usted que la fuente normativa de la
reciprocidad de la cual se deriva el derecho del solicitante para
reivindicar prioridad en el presente caso, se encuentra:

a)

b)

c)

En el Articulo 2 del Anexo 1C, Aspectos de los Derechos de
Propiedad Intelectual relacionados con el Comercio, del
Acuerdo por el cual se establece la “Organizacidén Mundial
de Comercio (OMC)” suscrito en Marruecos el 15 de abril de
1994. Este acuerdo fue aprobado por el Congreso de
Colombia mediante Ley 170 de 1994 vy por 1la Corte
Constitucional Colombiana mediante Sentencia C-137-95 de
28 de marzo de 1995, y entrd en vigencia en nuestro pais
el 30 de abril de 1995, 30 dias después de su
ratificacién.

Dicho Articulo establece que en lo que respecta a las
partes II, III y IV del Acuerdo (referidas a la
existencia, alcance y ejercicio de 1los derechos de
propiedad intelectual, entre otros) los Miembros cumpliran
los articulos 1 a 12 y el Articulo 19 del Convenio de
Paris --el Articulo que establece 1la prioridad de las
patentes de invencidén es el Articulo 4--

En el Articulo 4 del mencionado Anexo 1C, Aspectos de los
Derechos de Propiedad Intelectual relacionados con el
Comercio, del Acuerdo por el cual se establece la
Organizacidén Mundial de Comercio (OMC), el cual consagra
el “Trato de la nacidén méds favorecida” para los paises
Miembros del mismo.

En el Articulo 4 del Convenio de Paris, del cual ya era
parte Colombia en el momento en gque se presentd la
solicitud cuya prioridad ahora reivindico, con lo cual se
cumple la reciprocidad exigida en el Articulo 12 de la
Decisidén 344 del Acuerdo de Cartagena para con solicitudes
provenientes de los Paises Miembros del Acuerdo de
Cartagena.
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ANEXO

El documento que acredita la calidad REPRESENTANTES LEGALES
en Bogotd de 1los doctores JOSE LLOREDA CAMACHO y/o JOSE
ANTONIO LLOREDA y/o AURA DUENAS RODRIGUEZ y/o ANGELA MARIA
RESTREPO vy/o GUSTAVO TAMAYO , para TODOS LOS ASUNTOS
RELACIONADOS CON LA PROPIEDAD INDUSTRIAL de 1la sociedad
peticionaria, que faculta a cada uno de dichos abogados para
actuar individualmente, se encuentra protocolizado ante esa
Divisidén bajo el No. 17.634. En consecuencia, ruego a usted
reconocer la personeria de cada uno de dichos Representantes
Legales para actuar dentro del presente expediente, a fin de

que cualquiera de ellos pueda intervenir en cualquier tiempo

T.P. No. 10.784

CODIGO 231



RESUMEN OBJETO Y FINALIDAD DE LA INVENCION

NOVEDOSO AGENTE DE RETENCION DE AGUA ACUOSOLUBLE EN UN MEDIO
NEUTRO O ALCALINO DEL TIPO DE COPOLIMERO VINIL-ACRILICO,
APLICACIONES DE ESTE A COLORANTES DE RECUBRIMIENTO DE PAPELES Y
CARTULINAS, Y COLORANTES DE RECUBRIMIENTO, PAPELES Y CARTULINAS

ASI OBTENIDOS

Se revela en la presente invencion el uso, en la manufactura de colorantes de recubrimiento del
papel, de un copolimero acuosoluble en un medio neutro 6 alcalino como agente para ajustar
simultdneamente la retencion del agua de los colorantes de recubrimientos del papel y la

viscosidad Brookfield de dichos colorantes de recubrimiento.

Un agente de retencion de agua novedoso para los colorantes de recubrimiento del papel,

acuosoluble en un medio neutro 6 alcalino.
Los colorantes de recubrimiento y los papeles y las cartulinas asi obtenidos.
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EN UN MEDIO NEUTRO O ALCALINO DEL TIPO DE
COPOLIMERO VINIL-ACRILICO, APLICACIONES 'DE ESTE A
COLORANTES DE RECUBRIMIENTO DE PAPELES Y
CARTULINAS, Y COLORANTES DE RECUBRIMIENTO, PAPELES
Y CARTULINAS ASI OBTENIDOS

La presente invencidn estd dirigida al campo industrial de la manufactura
de papeles y cartulinas, y en particular al campo relacionado con los
agentes de retencién de agua y los agentes modificadores de la reologia

usados en la manufactura de colorantes de recubrimiento.

Se sabe que en las técnicas de recubrimiento de laminas de papel,
cartulina o similares, se deposita en la superficie 6 superficies de soporte
una composicién de recubrimiento la cual puede contener uno 6 mas
materiales de relleno minerales, uno 6 mas aglutinantes y diversos

aditivos.

Entre dichos aditivos se encuentran los agentes de retencion de agua, los
cuales no deben confundirse con los agentes para la retencién de finos 6
del material de relleno presentes en el reticulo (molde) durante la

manufactura del papel.

Una composicidn para recubrimiento del papel generalmente consta de un
material de relleno, el cual puede tratarse de uno o mas pigmentos, uno 6
mas aglutinantes poliméricos y diversos aditivos tales como, en
particular, un lubricante como por ejemplo un estearato de calcio, una
cera 6 un éster de un acido graso, y posiblemente agentes antiespumantes
y similares, bien conocidos por los expertos en este campo de la

industria.

Después de su deposicion sobre el soporte, el colorante de recubrimiento
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presenta una tendencia natural a migrar hacia todo o parte del agua del
soporte y a las partes solubles en agua que dicho soporte contenga. Es
necesario, por lo tanto, controlar su migraciéon excesivamente rapida, la

cual puede alterar las caracteristicas fisicas y opticas del recubrimiento.

Por consiguiente, se busca retener el agua en la composicion de
recubrimiento 6 en el colorante de recubrimiento. El agua de retencidn
debe entonces controlarse, con el fin de prevenir cambios en la reologia
del colorante de recubrimiento no usado, reciclado durante el proceso de

recubrimiento.

Comunmente se utilizan, como agentes de retencion de agua, agentes
naturales & sintéticos tales como la carboximetilcelulosa (CMC),
almidén, alcoholes polivinilicos (PVAs) 6 ciertos latex 6 emulsiones de
polimeros con un alto contenido de carboxilos & policarboxilatos, por
ejemplo del tipo de poliacrilato. Tales sustancias se describen, por

ejemplo, en la patente EP 0 509 878.

Una clase particular de agentes de retencion es aquella conformada por
polimeros hinchables con alcalis, descritos en la patente anteriormente
mencionada, y previamente también descritos en la patente de los Estados
Unidos No. 4 780 500, en la cual se describen agentes de retencion de
agua consistentes principalmente en un monémero acido acrilico y en

segundo lugar un mondémero acido itacénico, con un peso molecular de

100 000 — 800 000.

Se sabe que aquellos productos del tipo de PVA 6 CMC poseen un
limitado uso debido a las altas viscosidades que desarrollan dentro de los
colorantes de recubrimiento las cuales van en paralelo respecto de su

eficacia en relacidén con la retencién de agua.

Tales aditivos poseen los siguientes problemas:
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- necesitan ser compatibles con los demds ingredientes presentes en
el colorante de recubrimiento, tales como los pigmentos como por
ejemplo carbonatos, caolin y similares, 6 con los aglutinantes tales
como los latex del tipo SBR (caucho estireno-butadieno), y otros
ingredientes bien conocidos por los expertos en este campo de la

industria;

- incrementan la viscosidad a valores que no son Optimos para la

preparacién y uso del colorante de recubrimiento;
- existe el riesgo de que afectan la maquinabilidad;

- riesgo de afectar las propiedades del colorante de recubrimiento &
las propiedades del papel recubierto ya manufacturado, como por

ejemplo, exhibir una excelente apariencia lustrosa;
- el recubrimiento salpica;

- la formacion de chorreado durante la deposicion que puede
conducir a la presencia de rayaduras sobre el papel recubierto,

fendmeno también conocido como “bleading” (corrido).

El problema interpuesto por las actuales deficiencias de la tecnologia en
estos aspectos es por lo tanto el manejo que debe darse para reconciliar
los requerimientos, con frecuencia contradictorios, tales como, en
particular, la necesidad de una excelente retencién de agua en el
colorante de recubrimiento, lo cual, de acuerdo con el conocimiento
actual, puede obtenerse solamente mediante la adiciéon de aditivos que
incrementen la viscosidad del colorante de recubrimiento, sin embargo,
dicho incremento plantea el problema de la maquinabilidad y otros
problemas, como por ejemplo, aquel bajo la hipdtesis de que la
viscosidad del colorante de recubrimiento puede llegar a ser demasiado

alta comparada con el valor 6ptimo que podria ser deseable.
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La presente invencidn se refiere en particular a agentes que sirven para

obtener las anteriores propiedades.

Se ha buscado en este campo de la industria resolver estos problemas de
diversas maneras, particularmente en las indicadas en los siguientes

documentos, las cuales pueden clasificarse en varias categorias.

Preponderantemente se ha buscado en las anterioridades de la técnica,
agentes consistentes en copolimeros no acuosolubles, tales como por
ejemplo, en la patente Alemana DD 231 819, la cual describe aglutinantes
adaptados a los colorantes de recubrimiento, aglutinantes que pretenden

combatir ciertos efectos desfavorables para las propiedades reoldgicas.

La patente de los Estados Unidos No. 4,474,919 también describe agentes
non acuosolubles del tipo de latex que contienen estireno y por ejemplo

acido acrilico.

Igualmente, la patente FR 2 675 165 se refiere a una composicion para el
recubrimiento del papel con un pH alcalino que comprende una mezcla de
dos latex insolubles con granulometrias especiales, en donde dichas
granulometrias constituyen la revelacion esencial o punto central de tal
patente, y un pigmento mineral, claramente también especificado, todo
con el propoésito de mejorar la retencién del agua y la maquinabilidad,
junto con una "apropiada" viscosidad. Es de anotar que dicha
granulometria también es la principal revelacién de la patente FR 2 740

456.

Similarmente, se sabe que el documento JP 58-054096, el cual describe
agentes que, de acuerdo con las proporciones de sus componentes, son

latex.

Puede citarse también la patente JP-56101996, la cual describe una

mezcla de un copolimero de estireno / semi-éster del dcido maleico y un
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terpolimero de estireno, acido acrilico y éster acrilico, pero no dice nada
acerca del control simultaneo de la viscosidad y de la retencién del agua

del colorante de recubrimiento.
Los mismos analisis se aplican a la patente JP-56101995.

De igual manera, la patente DD 151 463 describe un latex regulador de la
viscosidad el cual es del tipo convencional de aglutinante, patente que se
refiere solamente al mejoramiento de la viscosidad y no dice nada sobre

la retencién de agua.

La Patente de los Estados Unidos No. 5,650,458 también describe
composiciones basadas en mezclas de polimero estireno y posiblemente
acido acrilico, butil-bencil ftalato, butadieno-estireno latex, y un
copolimero de estireno y acido acrilico. Este documento describe

solamente la retencion del agua y la calidad final del papel.

Igualmente, la patente JP-55018423 describe un copolimero de 4acido
acrilico y otros mondmeros tales como el estireno con el fin de producir
un agente dispersante que mejora solamente las caracteristicas de flujo

del colorante de recubrimiento.

Como se sabe, el estireno y los mondémeros (met)acrilicos son monémeros
naturales muy conocidos en términos generales en el campo de los
colorantes de recubrimiento de papeles, y también en muchos otros

campos tales como los dispersantes, los agentes para las pinturas, etc.

Como puede observarse luego de una lectura de los anteriores anélisis,
los expertos en el anterior estado de la técnica no buscaban realizar
solamente una eleccién de co-mondmeros para resolver los problemas

planteados, cuya solucidn constituye el objetivo de nuestra invencion.

Por el contrario, el estado anterior de la técnica revela que se utilizan
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varios co-mondmeros para diferentes o para muy diversos propositos
especificos, ya sea para obtener propiedades como viscosidad 6 retencién
de agua, 6 como dispersantes, 6 como aglutinantes convencionales, 6 co-
aglutinantes, y para la preparacion de copolimeros acuosolubles ¢

insolubles.

El mérito de la presente invencion es el de abordar el problema desde un
angulo diferente buscando un solo agente que haga posible resolver por

completo el problema y sus componentes técnicos, también ya descritos.

Hemos descubierto que el uso de ciertos copolimeros hace posible
~ ajustar, de manera simultinea, por una parte la retencion del agua de
colorantes de recubrimiento de papeles usados en la manufactura de
papeles y cartulinas, y por otra parte, la viscosidad de dichos colorantes

de recubrimiento.

Por consiguiente, uno de los objetivos de la presente invencién consiste
en el uso, en la manufactura de colorantes de recubrimiento de papeles,
de un copolimero como agente para ajustar simultdneamente la retencidn
del agua del colorante de recubrimiento y su viscosidad Brookfield, en
otras palabras, un agente que haga posible obtener simultineamente una
alta de retencion de agua en el colorante de recubrimiento y una baja
viscosidad Brookfield de dicho colorante de recubrimiento, 6 una alta
retencién de agua en el colorante de recubrimiento y una alta viscosidad

Brookfield de dicho colorante de recubrimiento siempre y cuando ésta

ultima propiedad sea lo requerido por parte de un usuario final.

Dicho uso se caracteriza en cuanto que dicho copolimero es acuosoluble
en un medio neutro 6 alcalino y consiste en emplear copolimeros

compuestos por:

A)  25% - 45% en peso de unidades monoméricas cuyo homopolimero

tiene una Tg > 90°C,



B) 30% - 65% en peso de unidades monoméricas aniénicas,

C) 0% - 30% en peso de entidades mondémericas diferentes a los

monomeros A),
D) 0% - 5% en peso de unidades monoméricas entrecruzadas.

La expresion “copolimero que es acuosoluble en un medio neutro 6
alcalino, significa, para el solicitante de la presente invencion, que los
copolimeros dan lugar a una soluciéon homogénea, la cual puede ir de

clara a turbia, en un medio neutro 6 alcalino.

De acuerdo con una practica preferida, la invencién propone el uso de un
agente que por un lado ajuste la retencién del agua de los colorantes de
recubrimiento usados en la manufactura de papeles y cartulinas, y por
otro lado, haga posible ajustar, sin la necesidad de otros aditivos
suplementarios, la viscosidad de dicho colorante de recubrimiento, un uso
caracterizado en cuanto que dicho agente es acuosoluble en un medio
neutro o alcalino y consiste en hacer empleo de aquellos copolimeros

compuestos por:

A) 25% - 45% en peso de unidades monoméricas seleccionadas entre

estireno, a-metilestireno y sus derivados, 6 metil metacrilato,

B) 30% - 65% en peso de unidades monoméricas anidnicas
seleccionadas entre acido acrilico, acido metacrilico, & sus

mezclas, y posiblemente seleccionadas entre:
- acido acrilamido metilpropanosulfénico 6 AMPS,

- fosfatos, sulfatos, fosfonatos & sulfonatos del etilenglicol 6

propilenglicol (met)acrilato,

- metalilsulfonato (MTAS) 6 alilsulfonato de sodio,
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- acido itaconico,
- estireno-sulfonato de sodio,

- anhidrido tetrahidroftalico.

C) 0% - 30% en peso de unidades monoméricas no i6énicas diferentes a
los monémeros A) seleccionadas entre ésteres & éteres de los
acidos acrilico 6 metacrilico, mondémeros oxialquilados con
insaturacion etilénica terminada con una cadena, lineal o
ramificada, tal como grupos alquil, aril, alquilaril ¢ arilalquil
lineales 6 ramificados que tienen de 1 a 50 4tomos de carbono y en
particular los grupos di- tri- y tetraestirilfenol, los nonilfenoles, u
otros, & seleccionadas entre vinil ésteres, alil ésteres o
diisobutileno, vinilpirrolidona, vinilcaprolactama, acrilonitrilo,
uretanos insaturados, acrilamidas y metilacrilamidas, sustituidas 6

no sustituidas,

D) 0% - 5% en peso de unidades monoméricas entrecruzadas (del tipo
de entrecruzamiento) seleccionadas entre mondmeros que tengan

por lo menos dos insaturaciones etilénicas.

De acuerdo con una practica particular, la invencién propone el uso de un
agente que por una parte ajuste la retencion del agua de colorantes de
recubrimiento usados en la manufactura de papeles y cartulinas, y por
otra, haga posible ajustar, sin mas aditivos suplementarios, la viscosidad
de dicho colorante de recubrimiento, un uso con la caracteristica de que
dicho agente es acuosoluble en un medio neutro o alcalino y de que
consiste en el empleo, para dichos propésitos, de un copolimero

compuesto por:

A) 25% - 45% en peso de unidades monoméricas escogidas entre

estireno, a-metilestireno y sus derivados, 6 metil metacrilato,
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B)

©)

D)

30% - 65% en peso de unidades monoméricas anidnicas
seleccionadas entre 4acido acrilico 6 acido metacrilico & sus

mezclas y posiblemente seleccionadas entre:

- 4cido acrilamido metilpropanosulfénico 6 AMPS,

- fosfatos, sulfatos 6 fosfonatos del etilenglicol 6
propilenglicol (met)acrilato,

- metalilsulfonato (MTAS) 6 alilsulfonato de sodio,
- acido itaconico,
- estireno-sulfonato de sodio,

- anhidrido tetrahidroftalico.

0% - 30% en peso de unidades monoméricas no i6nicas diferentes a
los mondmeros A) escogidas mas especificamente entre metil, etil,
butii, 2-etil-hexil, etilen & propilenglicol acrilatos 6 metacrilatos,
acrilatos 6 metacrilatos oxietilados terminados en una cadena,
lineal 6 ramificada, como por ejemplo los grupos alquil, aril,
alquilaril 6 arilalquil lineales 6 ramificados con 1 a 50 atomos de
carbono y en particular los grupos di, tri- y tetraestirilfenol,
nonilfenoles, vinil acetato, alil éteres & diisobutileno,
vinilpirrolidona, vinilcaprolactama, acrilonitrilo, acriluretanos,
mcfacriluretanos, a-adimetil-m-isopropenilbencil uretano,
aliluretano, acrilamidas y metacrilamidas, sustituidas 6 no

sustituidas.

0% - 5% en peso de unidades monoméricas que tienen por lo menos
dos insaturaciones ctilénicas seleccionadas del grupo conformado
por etilenglicol dimetacrilato, trimetilolpropanotriacrilato, alil

acrilato, alil maleatos, metilen-bis-acrilamida, metilen-bis-
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metacrilamida, tetraliloxietano, los trialilcianuratos, el
trivinilciclohexano, los alil éteres obtenidos a partir de polioles

tales como pentaeritritol, sorbitol, sacarosa 4 otros.

La invencién por lo tanto propone también un agente novedoso, el cual
por una parte ajusta la retenciéon del agua de colorantes de recubrimiento
de uso en la manufactura de papeles y cartulinas, y por otra, hace posible
ajustar, sin aditivos suplementarios, la viscosidad de dicho colorante de
recubrimiento. Este agente novedoso se caracteriza por cuanto es el

copolimero antes definido.

En el contexto de la presente invencion, una alta retencién de agua en los
colorantes de recubrimiento significa, una retencién de agua superior a lo
antes conocido en este campo de la industria, frente a una viscosidad

Brookfield igual.

Una viscosidad Brookfield baja significa, en el contexto de la presente
invencién, una viscosidad menor a la conocida en el anterior estado de la

técnica, frente a una retencidn de agua igual.

La invencion también se refiere a colorantes de recubrimiento que

contienen dicho agente.

Estos colorantes de recubrimiento acordes con la presente invencién se
caracterizan por cuanto contienen, ademas de los aditivos usuales, 0,1% a
2,0% en peso seco (en seco) y preferencialmente 0,5% - 1,0% en peso
seco, con respecto al peso en seco de los materiales de relleno, del agente

novedoso acorde con la presente invencidn.

Estos colorantes de recubrimiento acordes con la invencién pueden
prepararse de manera tradicional por parte de los expertos en este campo
de la industria mediante 1a mezcla en agua de suspensiones acuosas de

materiales de relleno minerales tales como por ejemplo carbonatos de
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calcio naturales, fundamentalmente cretas, calcita, marmol 6 carbonatos
de calcio sintéticos, dolomitas, caolines, talco, didoxido de titanio, blanco
satin, mica, arcilla calcinada, hidroxido de aluminio, sulfato de calcio 6
mezclas de los anteriores, el agente de retencidon de agua, posiblemente
uno o mas aglutinantes de origen natural 6 sintéticos como por ejemplo
caseina, almidon, carboximetilcelulosa, alcoholes polivinilicos &6 latex
del tipo de estireno-acrilato 6 estireno-butadieno &6 latex acrilicos 6

vinilicos, u otros.

Los colorantes de recubrimiento acordes con la invencién pueden también
contener, de una manera conocida, aditivos usuales tales como los
modificadores de la reologia, materiales de relleno organicos, agentes
antiespumantes, blanqueadores épticos, biocidas, lubricantes, hidréoxidos
alcalinos, agentes de insolubilidad tales como por ejemplo ureas y/o

melamina formaldehido, epiclorhidrina, y otros.

En concordancia con la invencion, los colorantes de recubrimiento de
papeles que contienen uno 6 mas materiales de relleno, el retenedor o lo
retenedores del agua, posiblemente uno 6 mas aglutinantes poliméricos,
pigmentos, blanqueadores oOpticos y demas aditivos del papel, se
caracterizan en cuanto que la retencion del agua y las viscosidades
Brookfield de los colorantes de recubrimiento de papeles se pueden
ajustar simultdneamente mediante el uso del agente de retencidén de agua

acorde con la presente invencion.

La retencién de agua de los colorantes de recubrimiento se determina por

el método que se describe a continuacion.

El colorante de recubrimiento de papeles objeto de la prueba se somete a
una presion de 100 psi (70 310,0 kg/m?; 7 bares) en un cilindro standard,
equipado con una superficie del tipo de papel filtro capaz de permitir el

paso del agua.

,
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Después de 20 minutos, se mide el volumen de agua recogido, en mL.

Entre menor sea el volumen de agua recogido al final de los 20 minutos,

mejor sera la retencidn.

Para realizar la prueba, se utiliza una prensa de filtro “API Fluid Loss
Measurement" (Figura 1/1) de Barsld, compuesta esencialmente de una
mordaza (1) provista con un tornillo de mordaza (2) para asegurar las tres

partes del cuerpo del filtro (3).
Dicho cuerpo del filtro (3) esta compuesto por:

- una base (4) con un orificio provisto con una boquilla a través de la
cual fluye el filtrado. Esta base (4) soporta un tamiz metalico (5)
con una malla entre 60 - 80, sobre Ia cual se coloca el papel de
filtro de 90 mm (6) (Whatman™ N° 50), el equivalente del cual es
el DURIEUX BLEU™ N° 3,

- un cilindro con un diametro interno de 76,2 mm y una altura de 128

mm,
- una tapa (7) provista con una entrada de gas comprimido, cuyo
sello con el cilindro se proporciona a través de una junta plana (8),

del mismo tipo que la junta utilizada (9) en la base (4).

Para usar el filtro de prensa, se ajustan los diversos componentes en el

siguiente orden:
- la junta (9) sobre la base (4)
- el tamiz (5) sobre las juntas (9)

- el papel filtro (6) sobre el tamiz (5)
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- la segunda junta (10) sobre el papel filtro (6)

y el cilindro se ajusta sobre la base (4) antes de asegurar el sistema de

bayoneta.

Luego se llena el cilindro con el colorante de recubrimiento sometido a
prueba (aprox. 480 g y hasta 3 cm de la parte superior del cilindro) antes

de colocar la tapa (7) sobre el cilindro, interponiendo la junta (8).

Posteriormente, el conjunto se coloca en la mordaza (1) y se asegura por
medio del tornillo de mordaza (2), y se coloca el tubo graduado (12) por
debajo de la boquilla.

T

/C’ .
Se aplica una presion de 7 bares,

ctivando simultineamente un

cronéometro. h

Después de 20 minutos, se anota el volumen de fluido recogido en el tubo

de prueba (12). La precision de los resultados obtenidos es de + 0,2 ml.

La invencidn finalmente re refiere a papeles y cartulinas recubiertos con

los colorantes de recubrimiento acordes con la presente invencidn.

Podran surgir otras caracteristicas y ventajas de la presente invencidn de
manera mas clara con base en la lectura de la siguiente descripcidén
detallada de la invencion, fundamentada en los Ejemplos, los cuales

tienen un caracter ilustrativo y no limitativo de la presente invencidn.

EJEMPLO 1

Este ejemplo se refiere a la evaluacion de la eficacia de los agentes
acordes con la presente invencién mediante la determinacién de los
valores de viscosidad Brookfield y retencién de agua de los diferentes
colorantes de recubrimiento basados en 100% carbonato de calcio y los

cuales estan compuestos por:
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- 100 partes, expresadas como material seco, de una suspension
acuosa del carbonato de calcio expendido por Omya bajo el nombre
comercial de "HYDROCARB™ 90/78 ME",

- 12 partes, expresadas como material seco, de un latex estireno-

butadieno vendido por Dow bajo el nombre comercial de “DL 9507,

- 0,5 partes, expresadas como material seco, del agente de retencion
de agua sometido a prueba, con la excepcion del colorante de
recubrimiento de la Prueba N° 2, el cual contiene solo 0,1 partes de

éste.

Prueba N° 1:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
carboximetilcelulosa (CMC) A con una viscosidad entre 50 y 200 mPa.s

medida en una solucién acuosa al 4% a 25°C.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,8% y el pH es de aprox. 8,6 ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 2:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
carboximetilcelulosa (CMC) A con una viscosidad entre 50 y 200 mPa.s

medida en una solucién acuosa al 4% a 25°C.
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de

aprox. 66,2% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 3:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
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carboximetilcelulosa (CMC) B con una viscosidad entre 20 y 50 mPa.s

medida en una solucién acuosa al 4% a 25°C.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,2% y el pH es de aprox. 8,6 ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 4:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
carboximetilcelulosa (CMC) C con una viscosidad entre 200 y 500 mPa.s

medida en una solucidn acuosa al 4% a 25°C.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,2% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucidn acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 5:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea un agente de
retencion de agua previamente conocido en este campo, compuesto por,
en porcentaje en peso de mondmero, 37% de acido metacrilico y 63% de

etil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodtio.

Prueba N° 6:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 40,6% en peso de estireno,
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- 44,1% en peso de acido metacrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,8% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 7.

Esta prueba ilustra la presente invencion y emplea un agente acorde con

la invencion que comprende:

- 40,6% en peso de metil metacrilato,

- 44,1% en peso de acido metacrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 8:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencidén compuesto por:

- 30,6% en peso de estireno,

- 44,1% en peso de acido metacrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato,

- 10,0% en peso de metacrilato de triestirilfenol oxietilado con 2

moles de etilendxido.
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El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,0% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 9:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 31,0% en peso de estireno,
- 53,7% en peso de acido metacrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,2% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucidn acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 10:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 39,7% en peso de estireno,
- 43,1% en peso de acido metacrilico,
- 15,0% en peso de butil acrilato.

- 2,2% en peso de etilenglicol dimetacrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucidén acuosa
de hidroxido de sodio.
/4//1

4/ 0
Testy N” 11:

Esta prueba ilustra la presente invenciéon y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:



- 40,6% en peso de estireno,

- 30,8% en peso de acido metacrilico,

- 13,3% en peso de acido acrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,9% y el pH es de aprox. 8,5 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 12:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 40,6% en peso de estireno,
- 35,2% en peso de acido metacrilico,
- 15,3% en peso de butil acrilato,

- 8,9% en peso de etilenglicol metacrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucidn acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 13:

Esta prueba ilustra la presente invencion y emplea un agente acorde con
la invencién compuesto por:

- 39,7% en peso de estireno,

- 43,1% en peso de acido metacrilico,

- 15,0% en peso de butil acrilato,

- 2,2% en peso de trivinil ciclohexano.
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El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% vy el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréoxido de sodio.

Prueba N° 14:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 40,1% en peso de estireno,
- 43,5% en peso de acido metacrilico,
- 13,1% en peso de butil acrilato,

- 1,3% en peso de etilenglicol dimetacrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,8% y ¢l pH es de aprox. 8,5 - ajustado con una solucién acuosa

de hidrdoxido de sodio.

Los resultados de la medicién de la retencién de agua obtenidos de
acuerdo con el método descrito anteriormente se presentan mas adelante

en la Tabla 1.

Los resultados de las mediciones de la viscosidad Brookfield
determinados a 10 y 100 revoluciones por minuto a 25°C utilizando un
viscosimetro Brookfield tipo DV-1 equipado con el husillo apropiado

también aparecen en la Tabla 1.
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TABLA 1
ESTADO ANTERIOR DE LA TECNICA PRESENTE INVENCION
Prueba N° 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Material de relleno: CaCO3 (seco) 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100
Aglutinante: latex de estireno-butadieno 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12
(seco)
Aditivo (seco):
CMC A 0,5
CMC A 0,1
CMCB 0.5
CMC C 0.5
Copolimero de Ia Prueba N° § 0,5
Copolimero de la Prueba N° 6 0.5
Copolimero de la Prueba N°® 7 0.5
Copolimero de la Prueba N° 8 0.5
Copolimero de 1a Prueba N°® 9 0,5
Copolimero de la Prueba N° 10 0,5
Copolimero de la Prueba N° 11 0,5
Copolimero de la Prueba N° 12 0.5
Copolimero de la Prueba N° 13 0,5
Copolimero de 1a Prueba N° 14 0.5
pH 8,6 8,6 8.6 8,6 8,6 8.6 8.6 8,6 8,6 8.6 8.5 8.6 8.6 8,5
Extracto seco % 65.8 66,2 66,2 66.2 | 66,1 85,8 86.1 66,0 66,2 66,1 65.9 66,1 66,1 65.8
Viscosidades Brookfield 10 rpm 7280 1380 6000 10520 16300 840 5920 2260 7300 1350 1720 770 2320 1420
mPas 100 rpm 1160 360 960 1600 2750 320 1120 660 1460 480 500 275 610 340
Retencion de agua (ml) vol. en 20 5,0 5,9 5,7 3,6 1.5 5,0 3.1 2,6 1,7 4.3 4.6 4,5 3.9 4.9
min




La observacion de los resultados presentados en la Tabla 1 demuestra que
por una parte, con respecto a una viscosidad y retencion de agua dadas,
referidas aqui como el estdndar y representados en la Prueba N° 1, el
estado anterior de la técnica no hace posible reducir (Pruebas N°2 y N°
3) ni elevar (Pruebas N° 4 y N° 5) la viscosidad ni la retencion de agua,

excepto concomitantemente.

Ademas, la Tabla 1 revela que, con respecto a una viscosidad y retenciéon
dadas, aqui referidas como el estandar, y representado por la Prueba No 1
del estado anterior de la técnica, el objeto de la presente invencidn,
representado por las Pruebas 6, 7, 8, 10, 11 y 12, hace posible obtener
retenciones de agua superiores & iguales al estandar con viscosidades

correspondientes inferiores al estandar.

La Prueba N° 9 demuestra que se obtiene un valor de retenciéon de agua
tres veces mayor al del estandar junto con un valor de viscosidad

ligeramente superior al del estandar del estado anterior de la técnica.

EJEMPLO 2

Este Ejemplo se refiere a la evaluacion de la eficacia de los agentes
acordes con la presente invencién, lo cual se realizé determinando los
diferentes valores de viscosidad Brookfield y retencién de agua de los
diferentes colorantes de recubrimiento (80% de carbonato de calcio - 20%

de caolin), los cuales estaban compuestos por:

- 80 partes, expresadas como material seco, de una suspensidn
acuosa de carbonato de calcio vendido por Omya bajo el nombre

comercial de “HYDROCARB™ 90/78 ME",

- 20 partes, expresadas como material seco, de un caolin vendido por

Huber bajo el nombre comercial de “HYDRAGLOSS™ 90",
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- 12 partes, expresadas como material seco, de un latex de estireno-

butadieno vendido por Dow bajo el nombre comercial de "DL 950",

- 0,5 partes, expresadas como material seco, del agente de retencidn
de agua sometido a prueba, con la excepcidon del colorante de
recubrimiento de la Prueba No 16, el cual contiene 0,1 partes de

éste.

Prueba N° 15:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
carboximetilcelulosa (CMC) A con una viscosidad entre 50 y 200 mPa.s

medida en una solucién acuosa al 4% a 25°C.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,8% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 16:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
carboximetilcelulosa (CMC) A con una viscosidad de entre 50 y 200

mPa.s medida en una solucidén acuosa al 4% a 25°C.
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,2% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucidén acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 17:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
carboximetilcelulosa (CMC) B con una viscosidad de entre 20 y 50 mPa.s

medida en una solucidén acuosa al 4% a 25°C.

’
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El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,0% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 18:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea una
carboximetilcelulosa (CMC) C con una viscosidad de entre 200 y 500

mPa.s medida en una solucidén acuosa al 4% a 25°C.
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 19

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea un agente de
retencion de agua del tipo antes conocido compuesto, en porcentaje en

peso de mondmero, 37% de acido metacrilico y 63% de etil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,0% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 20:

Esta prueba ilustra la presente invenciéon y emplea un agente acorde con

la invencion compuesto por:
- 40,6% en peso de estireno,
- 44,1% en peso de acido metacrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
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aprox. 66,2% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa
y

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 21:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencidn compuesto por:

- 40,6% en peso de metil metacrilato,
- 44,1% eén peso de acido metacrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,9% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 22:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 30,6% en peso de estireno,

- 44,1% en peso de dcido metacrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.

) ”’ 17
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,0% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 25:

Esta prueba ilustra la presente invenciéon y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

-24 -

s



- 40,6% en peso de estireno,
- 30,8% en peso de acido metacrilico,
- 13,3% en peso de acido acrilico,

- 15,3% en peso de butil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,5 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 26:

Esta prueba ilustra la presente invenciéon y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 40,6% en peso de estireno,
- 35,2% en peso de acido metacrilico,
- 15,3% en peso de butil acrilato,

- 8,9% en peso de etilenglicol metacrilato.
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,9% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba N° 27:

Esta prueba ilustra la presente invencidon y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 39,7% en peso de estireno,
- 43,1% en peso de acido metacrilico,
- 15,0% en peso de butil acrilato,

- 2,2% en peso de trivinil ciclohexano.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,0% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucidén acuosa

de hidréxido de sodio.
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Prueba N° 28:

Esta prueba ilustra la presente invencion y emplea un agente acorde con

la invencién compuesto por:

- 40,1% en peso de estireno,
- 43,5% en peso de acido metacrilico,
- 13,1% en peso de butil acrilato,
- 1,3% en peso de etilenglicol dimetacrilato.
7
El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,6% vy el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba N° 29:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea un agente acorde con

l1a invencidén compuesto por:

- 30,0% en peso de estireno,
- 60,0% en peso de dcido metacrilico,

- 10,0% en peso de butil acrilato.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 65,8% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucidén acuosa

de hidroxido de sodio.

Los resultados de la medicion de la retencién de agua obtenidos
siguiendo el método descrito anteriormente en la descripcién de la

invencidn, se presentan mas adelante en la Tabla 2.

Los resultados de las mediciones de viscosidad Brookfield determinada a
10 y 100 revoluciones por minuto a 25°C por medio de un viscosimetro
Brookfield tipo DV-1 equipado con el husillo apropiado también aparecen
en la Tabla 2.
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TABLA 2
ESTADO ANTERIOR DE LA TECNICA PRESENTE INVENCION
Prueba N° 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29
Material de relleno: CaCO3 (seco) 80 80 80 30 80 80 80 80 80 80 80 80 80 80 80
Material de relleno: Caolin (seco) 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20
Aglutinante: latex de estireno-butadieno 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12
(seco)
Aditivo (seco):
CMCA 0,5
CMC A 0,1
CMCB 0.5
CMC C 0.5
Copolimero de la Prueba N° 19 0,5
Copolimero de la Prueba N° 20 0,5
Copolimero de 1a Prueba N° 21 0.5
Copolimero de la Prueba N° 22 0,5
Copolimero de la Prueba N°® 23 0,5
Copolimero de la Prucba N° 24 0.5
Copolimero de la Prueba N° 25 0,5
Copolimero de s Prueba N° 26 0,5
Copolimero de 1a Prueba N° 27 0,5
Copolimero de la Prueba N° 28 0.5
Copolimero de la Prueba N° 29 0.5
pH 8.6 8,6 8.6 8.6 8,6 8.6 8.6 8.6 8,6 8,6 8,6 8,6 8.6 8.6 8,6
Extracto seco % 65,8 66,2 66 66,1 66 66,2 65,9 66,0 65,8 66,0 66,1 65,9 66,0 65.6 65,8
Viscosidades Brookfield 10 rpm 7470 | 2280 | 7040 | 11400 |16900 1880 8040 4760 4530 2120 4680 | 1500 | 3000 | 2100 | 6800
mPas 100 rpm 1280 480 1160 1880 2700 520 1610 1150 860 910 1130 470 780 440 1560
Retencion de agua (ml) vol. en 20 4,3 5,5 4,5 3.1 1.8 5,8 2.4 3,1 2,2 3,0 4,2 5.5 4.8 5,1 2,6
min




La observacion de los resultados presentados en la Tabla 1 demuestra que
por una parte, con respecto a una viscosidad y retenciéon de agua dadas,
referidas aqui como el estindar y representados en la Prueba N° 15, el
estado anterior de la técnica no hace posible reducir (Pruebas N°2 y N°
3) ni incrementar (Pruebas N° 16 y N° 17) la viscosidad y la retencion de

agua, excepto concomitantemente.

Ademas, la Tabla 1 revela que, con respecto a una viscosidad y retencién
dadas, aqui referidas como el estandar, y representado por la Prueba N°
15 del estado anterior de la técnica, el objeto de la presente invencidn,
representado por las Pruebas 21, 22, 23, 24, 25 y 29 hace posible obtener
retenciones de agua superiores ¢ iguales al estandar con viscosidades
correspondientes inferiores al estandar (o del estado anterior de la

técnica).

Las pruebas 20 y 28 revelan que una retencién de agua ligeramente menor
que el estandar se obtiene junto con una viscosidad notablemente menor

que la del estandar (o del estado anterior de la técnica).

- EJEMPLO 3

Este ejemplo se refiere al uso de diversas cantidades de los agentes
acordes con la presente invencién y la determinacién de los valores de
viscosidad Brookfield y retencién de agua de diferentes colorantes de
recubrimiento basados en 100% carbonato de calcio y los cuales estan

compuestos por:

- 100 partes, expresadas como material seco, de una suspensién
acuosa del carbonato de calcio expendido por Omya bajo el nombre

comercial de "HYDROCARB™ 90 OG 75%",

- 12 partes, expresadas como material seco, de un latex estireno-

butadieno vendido por Dow bajo €l nombre comercial de “DL 9507,
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- la cantidad, expresada como material seco, del agente de retencién

de agua sometido a prueba.

Prueba N° 30:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea 0,1 partes,
expresadas como material seco, de una carboximetilcelulosa (CMC) A

con una viscosidad entre 50 y 200 mPa.s medida en una solucién acuosa
al 4% a 25°C.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidroxido de sodio.

Prueba No 31:

Esta prueba ilustra el estado anterior de la técnica y emplea 1,0 partes,
expresadas como material seco, de una carboximetilcelulosa (CMC) A
con una viscosidad entre 50 y 200 mPa.s medida en una solucién acuosa
al 4% a 25°C.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,1% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba No 32:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea 0,1 partes, expresadas
como material seco, de un agente acorde con la presente invencidn

compuesto por:

- 40,3% en peso de estireno,
- 31,0% en peso de acido metacrilico,
- 13,3% en peso de acido acrilico,

- 15,4% en peso de butil acrilato.
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El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,2% vy el pH es de aprox. 8,5 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Prueba No 33:

Esta prueba ilustra la presente invencién y emplea 1,0 partes, expresadas

como material seco, del mismo agente utilizado en la prueba anterior.

El contenido de sustancia seca del colorante de recubrimiento es de
aprox. 66,0% y el pH es de aprox. 8,6 - ajustado con una solucién acuosa

de hidréxido de sodio.

Los resultados de la medicion de la retencién del agua obtenidos
siguiendo el método descrito anteriormente en la seccidén de Descripcion,

se presentan a continuacién en la Tabla 3.

Los resultados de las mediciones de viscosidad Brookfield determinada a
10 y 100 revoluciones por minuto a 25°C por medio de un viscosimetro
Brookfield tipo DV-1 equipado con el husillo apropiado, también

aparecen en la Tabla 3.

TABLA 3
Antes* Invencion
Prueba N° 30 31 32 33
Material de relleno: CaCO; (seco) 100 100 100 100
Aglutinante: latex estireno- 12 12 12 12
butadieno (seco)
Aditivo (seco) 0,1 1 - -
CMC
Copolimero de la Prueba N° 32 - - 0,1 1
pH , 8,6 8,6 8,6 8,6
Contenido de sélidos % 66,1 66,1 66,2 66,0
Viscosidades 10 rpm 2020 14700 1090 1700
Brookfield
MPas 100 rpm 480 2250 290 530
Retencion de Agua | Vol. en 20 11,0 5,8 11,0 6,2
{mL) min
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La Tabla 3 revela la obtencidén de colorantes de recubrimiento acordes
con la presente invencion que contienen 0,1% a 2,0 % en peso seco, con
respecto al peso en seco de los materiales de relleno, del agente acorde

con la presente invencidn.
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Reivindicaciones

l. una composicién para la manufactura de colorantes de

recubrimiento del papel, la cual comprende un copolimero como agente

para ajustar simultaneamente la retencién del agua del colorante de

recubrimiento y sug*viscosidad Brookfield, con la caracteristica de que

e T

-

dicho copolimero es acuosoluble en un medio neutro 6 alcalino y de que

se emplean copolimeros compuestos por:

A) 25% - 45% en peso de unidades monoméricas cuyo homopolimero

tiene una Tg > 90°C,
B) 30% - 65% en peso de unidades monoméricas anidnicas,

C) 0% - 30% en peso de entidades monodmericas diferentes a los

mondémeros A),
D) 0% - 5% en peso de unidades monoméricas entrecruzadas.

2. La composicion para la manufactura de colorantes de recubrimiento
del papel, acorde con la Reivindicacion 1, con la caracteristica de que

dicho copolimero es acuosoluble en un medio neutro 6 alcalino y de que

se emplean copolimeros compuestos por:

A) 25% - 45% en peso de unidades monoméricas seleccionadas entre

estireno, a-metilestireno y sus derivados, 6 metil metacrilato,

B) 30% - 65% en peso de unidades monoméricas anidnicas
seleccionadas entre 4acido acrilico, acido metacrilico, & sus

mezclas, y posiblemente seleccionadas entre:

- acido acrilamido metilpropanosulfénico 6 AMPS,

- fosfatos, sulfatos, fosfonatos &6 sulfonatos del etilenglicol &
propilenglicol (met)acrilato,
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C)

P

3.

- metalilsulfonato (MTAS) 6 alilsulfonato de sodio,
- acido itacénico,
- estireno-sulfonato de sodio,

- anhidrido tetrahidroftalico.

0% - 30% en peso de unidades monoméricas no idnicas diferentes a

P

los mondémeros A) seleccionadas entre ésteres & éteres de los
acidos acrilico & metacrilico, mondémeros oxialquilados con
insaturacion etilénica terminada con una cadena, lineal o
ramificada, tal como grupos alquil, aril, alquilaril & arilalquil
lineales 6 ramificados que tienen de 1 a 50 atomos de carbono y en
particular con los grupos di- tri- y tetraestirilfenol & los
nonilfenoles, & seleccionadas entre vinil ésteres, alil ésteres &
diisobutileno, vinilpirrolidona, vinilcaprolactama, acrilonitrilo,
uretanos insaturados, acrilamidas y metilacrilamidas, sustituidas &

no sustituidas,
0% - 5% en peso de unidades monoméricas entrecruzadas
seleccionadas entre mondémeros que tengan por lo menos dos

insaturaciones etilénicas.

La composicién para la manufactura de colorantes de recubrimiento

de papeles, acorde con la Reivindicacion 2, con la caracteristica de que

P

dicho copolimero es acuosoluble en un medio neutro 6 alcalino y de que

se emplean copolimeros compuestos por:

A)

B)

25% - 45% en peso de unidades monoméricas escogidas entre

estireno, a-metilestireno y sus derivados, & metil metacrilato,

30%% - 65% en peso de unidades monoméricas anidnicas
seleccionadas entre acido acrilico & acido metacrilico & sus

mezclas y posiblemente seleccionadas entre:
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C)

D)

- acido acrilamido metilpropanosulfénico 6 AMPS,

- fosfatos, sulfatos ¢ fosfonatos del etilenglicol 6
propilenglicol (met)acrilato,

- metalilsulfonato (MTAS) 6 alilsulfonato de sodio,
- acido itaconico,
- estireno-sulfonato de sodio,

- anhidrido tetrahidroftalico.

0% - 30% en peso de unidades monoméricas no i6nicas diferentes a
los monémeros A) escogidas mas especificamente entre metil, etil,
butil, 2-etil-hexil, etilen 6 propilenglicol acrilatos 6 metacrilatos,
acrilatos 6 metacrilatos oxietilados terminados en una cadena,
lineal 6 ramificada, como por ejemplo los grupos alquil, aril,
alquilaril 6 arilalquil lineales 6 ramificados con 1 a 50 atomos de
carbono y en particular con los grupos di, tri- y tetraestirilfenol,
nonilfenoles; vinil acetato, alil éteres o6 diisobutileno,
vinilpirrolidona, vinilcaprolactama, acrilonitrilo, acriluretanos,
metacriluretanos, a-o’dimetil-m-isopropenilbencil uretano,
aliluretano, acrilamidas y metacrilamidas, sustituidas 6 no

sustituidas.

0% - 5% en peso de unidades monoméricas que tienen por lo menos
dos insaturaciones etilénicas seleccionadas del grupo conformado
por etilenglicol dimetacrilato, trimetilolpropanotriacrilato, alil
acrilato, alil maleatos, metilen-bis-acrilamida, metilen-bis-
metacrilamida, tetraliloxietano, los trialilcianuratos, el
trivinilciclohexano, los alil éteres obtenidos a partir de polioles

tales como pentaeritritol, sorbitol, sacarosa u otros.
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4.

%\lo Comb‘aéo

PSS

e T
Un agcntgfﬁbveglyqsnpara ajustar simultidneamente la retencién del

agua del colorante de recubrimiento y su viscosidad Brookfield, con la

caracteristica de que dicho agente es un copolimero acuosoluble en un

medio neutro 6 alcalino y de que esta compuesto por:

A)

B)

C)

D)

5.

25% - 45% en peso de unidades monoméricas cuyo homopolimero

tiene una Tg > 90°C,
30% - 65% en peso de unidades monoméricas anidnicas,

0% - 30% en peso de entidades monoémericas diferentes a los

mondmeros A),

0% - 5% en peso de unidades monoméricas entrecruzadas.

-

Un agente novedoso para ajustar simultineamente la retencién del

agua del colorante de recubrimiento y su viscosidad Brookfield acorde

con la Reivindicacién 4, con la caracteristica de que dicho agente es un

copolimero acunosoluble en un medio neutro 6 alcalino y de que esta

compuesto por:

A)

B)

25% - 45% en peso de unidades monoméricas seleccionadas entre

estireno, a-metilestireno y sus derivados 6 metil metacrilato,

30%% - 65% en peso de unidades monoméricas aniodnicas
seleccionadas entre 4cido acrilico 6 acido metacrilico & sus

mezclas, y posiblemente seleccionadas entre:
- acido acrilamido metilpropanosulfénico 6 AMPS,

- fosfatos, sulfatos ¢ fosfonatos del etilenglicol o6

propilenglicol (met)acrilato,

- metalilsulfonato (MTAS) ¢ alilsulfonato de sodio,
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D)

6.

| ComlD?O-tlQ .
- acido itacénico,
- estireno-sulfonato de sodio,

- anhidrido tetrahidroftalico.

0% - 30% en peso de unidades monoméricas no i6nicas diferentes a
los monoémeros A) seleccionadas entre ésteres 6 éteres de los
acidos acrilico & metacrilico, mondomeros oxialquilados con
insaturacién etilénica terminada con una cadena, lineal 6
ramificada, tales como los grupos alquil, aril, alquilaril é arilalquil
lineales o ramificados que tienen de 1 a 50 4&tomos de carbono y en
particular con grupos di- tri- y tetraestirilfenol, y los nonilfenoles,
6 seleccionadas entre vinil ésteres, alil ésteres & diisobutileno,
vinilpirrolidona, vinilcaprolactama, acrilonitrilo, uretanos
insaturados, acrilamidas vy metilacrilamidas,_ sustituidas & no

sustituidas,

0% - 5% en peso de unidades monoméricas entrecruzadas
seleccionadas entre los mondmeros que tengan por lo menos dos
insaturaciones etilénicas.

—

Un agent'%/noveglgs‘a para ajustar simultineamente la retencién del
“-~//“

agua del colorante de recubrimiento y su viscosidad Brookfield acorde

con la Reivindicacidn 5, con la caracteristica de que dicho agente es un

copolimero acuosoluble en un medio neutro o alcalino y de que esta

compuesto por:

A)

B)

25% - 45% en peso de unidades monoméricas seleccionadas entre

estireno, a-metilestireno y sus derivados, 6 metil metacrilato,

30% - 65% en peso de unidades monoméricas anidnicas
seleccionadas entre acido acrilico 6 acido metacrilico 6 sus

mezclas y posiblemente seleccionadas entre:
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C)

D)

FolBo C:<:w~r\l<>‘:‘3©~‘:lQ

- acido acrilamido metilpropanosulfénico 6 AMPS,

- fosfatos, sulfatos ¢ fosfonatos del etilenglicol 6

propilenglicol (met)acrilato,
- metalilsulfonato (MTAS) 6 alilsulfonato de sodio,
- acido itaconico,
- estireno-sulfonato de sodio,

- anhidrido tetrahidroftélico.

0% - 30% en peso de unidades monoméricas no idnicas diferentes a
los monomeros A) escogidas mas especificamente entre metil, etil,
butil, 2-etil-hexil, etilen & propilenglicol acrilatos 6 metacrilatos,
acrilatos 6 metacrilatos oxietilados terminados con una cadena,
lineal 6 ramificada, tales como los grupos alquil, aril, alquilaril 6
arilalquil lineales o ramificados con 1 a 50 4tomos de carbono y en
particular con los grupos di-, tri- y tetraestirilfenol 6 los
nonilfenoles, 6 incluso seleccionadas mas especificamente entre
vinil acetato, alil éteres o diisobutileno, vinilpirrolidona,
vinilcaprolactama, acrilonitrilo, acriluretanos, metacriluretanos, o-
a’-dimetil-m-isopropenilbencil uretano, aliluretano, acrilamidas

y metacrilamidas, sustituidas 6 no sustituidas.

0% - 5% en peso de unidades monoméricas que tienen por lo menos
dos insaturaciones etilénicas seleccionadas del grupo conformado
por etilenglicol  dimetacrilato, trimetilolpropanotriacrilato, alil
acrilato, alil maleatos, metilen-bis-acrilamida, metilen-bis-
metacrilamida, tetraliloxietano, los trialilcianuratos, el
trivinilciclohexano, los alil éteres obtenidos a partir de polioles

tales como pentaeritritol, sorbitol, sacarosa u otros.
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7. Un colorante de recubrimiento de papeles caracterizado en cuanto

que contiene, ademas de los aditivos usuales, el agente-novedoso’ acorde

—

con cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6.

8. Un colorante de recubrimiento de papeles acorde con la
Reivindicacidon 7, caracterizado e€n cuanto a contiene, ademas de los
aditivos usuales, 0,1% - 2,0% en peso seco y preferencialmente 0,5% -
1,0% en peso seco, con respecto al peso en seco de los materiales de
relleno, del agente nrqi\fzpdoé‘\o acorde con cualquiera de las

Reivindicaciones 4 a 6.
9. Un colorante de recubrimiento de papeles acorde con cualquiera de
las Reivindicaciones 7 6 8, caracterizado en cuanto que la retencion de

agua y la viscosidad Brookfield se ajustan simultineamente.

10. Papeles y cartulinas recubiertas con el colorante de recubrimiento

acorde con cualquiera de las Reivindicacién 7 - 9.
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Reivindicacién nimero 1.-

Una composiciéon para la manufactura de colorantes de recubrimiento del papel, la cual
comprende un copolimero como agente para ajustar simultaneamente la retencion del
agua del colorante de recubrimiento y su viscosidad Brookfield, con la caracteristica de
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copolimeros compuestos por:

A) 25% - 45% en peso de unidades monoméricas cuyo homopolimero tiene una Tg >
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Solicitud inicial

Patente de invencién Certificado de utilidad No.
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Establecimiento del informe de investigacion:

Diferido Inmediato X
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“Nuevos agentes de retencion de agua hidrosolubles en medio neutro o
alcalino del tipo copolimero vinilico acrilicos, aplicaciones a las salsas de

satinado para papel y cartén, y salsas de satinado y papeles y cartones

asi obtenidos”.

Solicitante(s): No. SIREN: 97150907 - Codigo APE-NAF (en blanco)
COATEX - Forma juridica: Sociedad Andnima

Nacionalidad: Francesa

Direccion completa: COATEX S.A., 35, rue Ampére, 69730 GENAY

Pais: Francia

Inventores:

Los inventores son los solicitantes: Si NO X

Si la respuesta es NO, suministrar una designacion por separado.

ot o ve. LTG0

IEAN ~ JACQUES H. TURPIN
Traductor e Intérprete Oficial
RANGES - ESPAROL
3 Res. Minjusticia No. 2680/91



-4
b

Reduccion de la tasa de impuestos
Solicitada por primera vez

Solicitada antes de la solicitud: adjuntar copia de la declaracion de

admisién

Declaracion de prioridad o solicitud de beneficio de la fecha de
inscripcioén de una solicitud anterior
Pais de origen: (en blanco) Fecha de inscripcidn: (en blanco)

Numero : (en blanco) Naturaleza de la solicitud: (en blanco)

Divisiones anteriores a la presente solicitud

No. fecha

Firma del solicitante o de su apoderado. (Apellido y calidad de la
persona quién firma la inscripcién - No. de inscripcion)

Firma ilegible de Eric HESSANT (PG No. 05676)

Apoderado COATEX S.A.

Firma del encargado de recibir: Firma ilegible D. Giraud.

Firma después del registro de la solicitud en el INPI: (ilegible).

nacn it oo )

JEAN + JACQUES H. TURPIN

Traductor @ Imérprete Oficial
4 FRANCES - ESPANOL

Res. Minjusticia No. 268091



INPI - Instituto de la Propiedad Industrial J d
Division Administrativa de Patentes.
26 bis, rue de Saint-Petersbourg 75800 Paris Cedex 08
Tel: (1) 53 04 53 04 - Fax: 42 93 59 30
PATENTE DE INVENCION, CERTIFICADO DE UTILIDAD

DESIGNACION DEL INVENTOR
(si el solicitante no es el inventor o el dnico inventor)

No. de Registro nacional: 99 09416
Titulo de la invencion:
“Nuevos agentes de retencién de agua hidrosolubles en medio neutro o
alcalino del tipo copolimero vinilico acrilicos, aplicaciones a las salsas de
satinado para papel y cartén, y salsas de satinado y papeles y cartones
as{ obtenidos”.
El suscrito: Eric HESSANT (P.G. No. 05676 — Apoderado COATEX S.A.
Sefiala como inventores (indicar apellido, nombres, direccion y subrayar el
apellido Patronimico):
- DUPONT Frangois — 85 rue Deleuvre, 69004 LYON — FRANCIA;
- GRONDIN Henri — 18, rue du Professeur Perrin, 69580 SATHONAY
VILLAGE - FRANCIA
- RAVET Georges — Route Louis Pradel, 69290 SAINT-GENIS-LES
OLLIERES - FRANCIA
- SUAU Jean-Marc — Le Perrault, 69480 LUCENAY - FRANCIA
NOTA: Excepcionalmente, después del nombre del inventor puede figurar el
nombre de la sociedad a la cual él pertenece (sociedad de pertenencia),
cuando aquella es diferente de la sociedad solicitante o titular:
Fecha y firma del solicitante o del apoderado: Dado el 16 de Julio de 1999.

Firma de Eric HESSANT (P.G. No. 05676), Apoderado COATEX S.A.

iraduccidn Oficial No. / J/ %

JEAN » JACQUES H. TURPIN

5 Traducior e [mémrete Oficial
RANCES - ESPAROL

Res. Minjusticia No. 25809



DOCUMENTO CON MODIFICACIONES 7
PAGINA(S) DE LA DESCRIPCION O DE LAS| RM. |FECHA DE LA|SELLO
REIVINCACIONES O PLANCHA(S) DE DIBUJO CORRESPON- |FECHADOR DEL
DENCIA CORRECTOR
Modificada(s) | Eliminada(s) Agregada(s)
9,10 22/10/99 DAD-26/10/99

Cualquier cambio llevado en la redaccion de las reivindicaciones de origen,
salvo si éste proviene de las disposiciones del articulo R-612-36 del codigo de
la Propiedad Intelectual, esta sefialado por la mencién “R.M.” (reivindicaciones

modificadas).

DOCUMENTO CON MODIFICACIONES

PAGINA(S) DE LA DESCRIPCION O DE LAS| R.M. |FECHA DE LA|SELLO

REIVINCACIONES O PLANCHA(S) DE DIBUJO CORRESPON- | FECHADOR DEL
DENCIA CORRECTOR

Modificada(s) | Eliminada(s) Agregada(s)

Plancha 1/1 22/10/99 DAD-26/10/99

Cualquier cambio llevado en la redaccion de las reivindicaciones de origen,
salvo si éste proviene de las disposiciones del articulo R-612-36 del cédigo de
la Propiedad Intelectual, esta sefalado por la mencién “R.M.” (reivindicaciones

modificadas).

iraduccién Oficial No, 4 Wﬂ
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REIVINDICACIONES -

1/ Utilizacion, para la fabricacién de las salsas de satinado papeleras, de un
copolimero como agente que permite ajustar, en forma simultanea, la
retencion de agua de la salsa de satinado y su viscosidad Brookfield
caracterizada en que dicho copolimero es hidrosoluble en medio neutro o

alcalino y en que consiste en copolimeros compuestos de:

A) Del 25% al 45% en peso de motivos monémeros cuyo homopolimero

tiene una Tg > 90°C
B) Del 30% al 65% en peso de motivos aniénicos

C) De 0% al 30% en peso de motivos monémeros no iénicos diferentes a

los monémeros A)
D) De 0% al 5% en peso de motivos mondémeros reticulantes.

2/ Utilizacién, para la fabricacion de salsas de satinado papeleras, de un
copolimero segun la reivindicacion 1 que se caracteriza en que dicho
copolimero es hidrosoluble en medio neutro o alcalino y en que consiste en

copolimeros compuestos de:

st oicat vo, LG L0
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A) Del 25% al 45% en peso de motivos mondémeros elegidos entre el ) /
estireno, el o-metilestireno y sus derivados o también entre el metacrilato de

metilo.

B) Del 30% al 65% en peso de motivos monémeros aniénicos elegidos
entre el acido acrilico o el &cido metacrilico o sus mezclas y eventualmente

elegido asi:
- el acido acrilamido propano sulfénico o AMPS,

- los fosfatos o sulfatos o fosfonatos o sulfonatos de (met)acrilato de etileno

glicol o propileno glicol,

- el metalilsulfonato (MTAS) o el alilsulfonato de sodio,
- el acido itacénico,

- el estireno sulfonato de sodio,

- el anhidrido tetrahidroftalico

C) De 0% al 30% en peso de motivos mondmeros no iénicos diferentes a
los monémeros A) elegidos entre los ésteres o ésteres de acido acrilico o
metacrilico, los mondémeros oxyalquilados con insaturacién etilénica

terminados por una cadena, lineal o ramificada, tal y como los grupos

induccién Oticial No. - 025/ 4
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lineales o ramificados alquilo, arilo, alquilarilo, arilalquilo que tienen de 1 a
50 atomos de carbono y especialmente los grupos di-, tri- y tetraestirilfenol,
los nonilesfenoles o también elegidos entre los ésteres vinilicos, los esteres
alilicos o también el diisobutileno, la vinilpirolidona, la vinilcaprolactama, el
acrilonitrilo, los no saturados uretanos, los acrilamida y metacrilamida

sustituidos o no,

D) De 0% al 5% en peso de motivos mondmeros reticulantes elegidos entre

los mondmeros que poseen al menos dos instauraciones etilénicas.

3/ Utilizacion, para la fabricacion de las salsas de satinado papeleras, de un
copolimero segun la reivindicacion 2 que se caracteriza en que dicho
copolimero es hidrosoluble en medio neutro o alcalino y en que consiste en

copolimeros compuestos de:

A) Del 25% al 45% en peso de motivos monémeros elegidos entre el
estireno, el a-metilestireno y sus derivados o también el metacrilato de

metilo
B) Del 30% al 65% en peso de motivos monémeros anioénicos elegidos
entre el acido acrilico o el acido metacrilico o sus mezclas y eventualmente

elegido entre:

- el acido acrilamido propano sulfénico o AMPS,

et onsa o J N O
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- los fosfatos o sulfatos o fosfonatos o sulfonatos de (met)acrilato de etileno 3

glicol o propileno glicol,

- el metalilsulfonato (MTAS) o el alilsulfonato de sodio,
- el acido itaconico,

- el estireno sulfonato de sodio,

- el anhidrido tetrahidroftalico

C) De 0% al 30% en peso de motivos monémeros no ionicos diferentes de
los mondémeros A) elegidos de una manera mas especial entre los acrilatos
o metacrilatos de metilo, etilo, butilo, 2-etilo-hexilo, de etileno o propileno
glicol, los acrilatos o metacrilatos oxietilados terminados por una cadena,
lineal o ramificada, tal y como los grupos lineales o ramificados alquilo,
ramificados alquilo, arilo, alquilarilo, arilalquilo que tienen de 1 a 50 atomos
de carbono y especiaimente los grupos di-, tri- y tetraestirilfenol, los
nonilesfenoles o también mas especialmente elegidos entre el acetato de
vinilo, los ésteres alilicos o también el diisobutileno, la vinilpirolidona, la
vinilcaprolactama, el acrilonitrilo, los acriluretanos, los metacriluretanos, el
o~o' dimetil-m-isopropenilbenzilo uretano, el aliluretano, los acritamida y

metacrilamida sustituidos o no,

e o e 7 6/00
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D) De 0% al 5% en peso de motivos monémeros que poseen al menos dos
insaturaciones etilénicas elegidos de una manera no limitativa en el grupo
constituido por le dimetacrilato de etileno glicol, el
trimetilolpropanotriacrilato, el acrilato de alilo, los maleatos de alilo, el
metileno-bis-acrilamida, el metileno-bis-metacrilamida, el tetraliloxietano, los
trialilcianuratos, los ésteres alilicos obtenidos a partir de poliolos tales y

como el pentaeritritol, el sorbitol, la sucrosa u otros.

4/ Nuevo agente que permite ajustar de manera simultanea la retencion de
agua de la salsa de satinado y su viscosidad Brookfield que se caracteriza
en que dicho agente es un copolimero hidrosoluble en medio neutro o

alcalino y en que esta compuesto de:

A) Del 25% al 45% en peso de motivos mondmeros cuyo homopolimero

tiene una Tg > 90°C
B) Del 30% al 65% en peso de motivos mondémeros aniénicos

C) De 0% al 30% en peso de motivos monémeros no ionicos diferentes a

los mondmeros A)
D) De 0% al 5% en peso de motivos monémeros reticulantes.

5/ Nuevo agente que permite ajustar de manera simultanea la retencion de

agua de la salsa de satinado y su viscosidad Brookfield segtn la

e O v B/ O
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reivindicacion 4 que se caracteriza en que dicho agente es un copolimero P

hidrosoluble en medio neutro o alcalino y en que esta compuesto por:

A) Del 25% al 45% en peso de motivos monémeros elegidos entre el
estireno, el a-metilestireno y sus derivados o también el metacrilato de

metilo

B) Del 30% al 65% en peso de motivos monémeros anionicos elegidos
entre el acido acrilico o el acido metacrilico o sus mezclas y eventuaimente
elegido entre:

- el acido acrilamido propano sulfénico o AMPS,

- los fosfatos o sulifatos o fosfonatos o sulfonatos de (met)acrilato de etileno

glicol o propileno glicol,

- el metalilsulfonato (MTAS) o el alilsuifonato de sodio,
- el acido itacénico,

- el estireno sulfonato de sodio,

- el anhidrido tetrahidroftalico

iraduccién Oficial No. / V%/ % Z
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C) De 0% al 30% en peso de motivos monémeros no idnicos diferentes de
los monémeros A) elegidos entre los ésteres o los ésteres de acido acrilico
o metacrilico, los mondémeros oxyalquilados con instauracién etilénica
terminados por una cadena, lineal o ramificada, tal y como los grupos
lineales o ramificados alquilo, arilo, alquilarilo, arilalquilo que tienen de 1 a
50 atomos de carbono y especiaimente los grupos di-, tri- y tetraestirilfenol,
los nonilesfenoles o también elegidos entre los ésteres vinilicos, los esteres
alilicos o también el diisobutileno, la vinilpirolidona, la vinilcaprolactama, el
acrilonitrilo, los no saturados uretanos, los acrilamida y metacrilamida

sustituidos o no,

D) De 0% al 5% en peso de motivos mondémeros reticulantes elegidos entre

los monémeros que poseen al menos dos insaturaciones etilénicas.

6/ Nuevo agente que permite ajustar de manera simultanea la retencion de
agua de la salsa de satinado y su viscosidad Brookfield segun la
reivindicacion 5 que se caracteriza en que dicho agente es un copolimero

hidrosoluble en medio neutro o alcalino y en que esta compuesto por:

A) Del 25% al 45% en peso de motivos monémeros elegidos entre el
estireno, el o-metilestireno y sus derivados o también el metacrilato de

metilo

raducciée Olicial No. / 026/ ﬂ7
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B) Del 30% al 65% en peso de motivos monémeros aniénicos elegidos
entre el acido acrilico o el acido metacrilico o sus mezclas y eventualmente

elegido entre:
- el acido acrilamido propano sulfénico o AMPS,

- los fosfatos o sulfatos o fosfonatos o sulfonatos de (met)acrilato de

etileno glicol o propileno glicol,

- el metalilsulfonato (MTAS) o el alilsulfonato de sodio,
- el acido itacénico,

- el estireno sulfonato de sodio,

- el anhidrido tetrahidroftalico

C) De 0% al 30% en peso de motivos mondmeros no idnicos diferentes de
los monémeros A) elegidos de una manera mas especial entre los acrilatos
o metacrilatos de metilo, etilo, butilo, 2-etilo-hexilo, de etileno o propileno
glicol, los acrilatos o metacrilatos oxietilados terminados por una cadena,
lineal o ramificada, tal y como los grupos lineales o ramificados alquilo, arilo,
alquilarilo, arilalquilo que tienen de 1 a 50 atomos de carbono y
especialmente los grupos di-, tri- y tetraestirilfenol, los nonilesfenoles o

también mas especialmente elegidos entre el acetato de vinilo, los ésteres

wwassin ovcn vo. /U
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alilicos, o también el diisobutileno, la vinilpirolidona, la vinilcaprolactama, el
acrilonitrifo, los acriluretanos, los metacriluretanos, el o-o’ dimetil-m-
isopropenilbenzil uretano, el aliluretano, los acrilamida y metacrilamida

sustituidos o no,

D) De 0% al 5% en peso de motivos mondémeros que poseen al menos dos
insaturaciones etilénicas elegidos de una manera no limitativa en el grupo
constituido por le dimetacrilato de etileno glicol, trimetilolpropanotriacrilato,
el acrilato de alilo, los maleatos de alilo, el metileno-bis-acrilamida, el
metileno-bis-metacrilamida, el tetraliloxietano, los ftrialilcianuratos, los
ésteres alilicos obtenidos a partir de poliolos tales como el pentaeritritol, el

sorbitol, la sucrosa u otros.

7/ Salsa de satinado papelera que se caracteriza en que contiene, ademas
de los aditivos usuales, el nuevo agente segun cualquiera de las

reivindicaciones 4 a 6.

8/ Salsa de satinado papelera segun la reivindicaciéon 7 que se caracteriza
en que contiene, ademas de los aditivos usuales, del 0.1% al 2.0% en peso
seco y preferiblemente del 0.5% al 1.0% en peso seco, con respecto al peso
seco de las cargas, del nuevo agente segun cualquiera de las

reivindicaciones 4 a 6.

I %7/
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9/ Salsa de satinado papelera segun cualquiera de las reivindicaciones 7 u
8 que se caracteriza en que su retencion de agua y su viscosidad Brookfield

se ajustan en forma simultanea.

10/ Papel y cartén satinado con la salsa del satinado segun cualquiera de

las reivindicaciones 7 a 9.

Es traduccion fiel y completa de la cual se deja copia en los archivos de esta

oficina para confrontacién y a la cual me remito. No. /;Z 5 //ﬂ
TURPIN

traduccidn Otficial
j ici JEAN » JACQUES H.
Traduccion oficial No. 128/00. - o Intérorete Oficial
FRANGES - ESPAROL
Traductor: Jean-Jacques Turpin. Res. Minjusticia No. 2680/91

Santa Fe de Bogota, D.C., 06 de Julio del afio 2000. (M
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LA PROPRIETE
INDUSTRIELLE

BREVET D'INVENTION

LS gt e SR PO VTN SR 1 7

CERTIFICAT D'UTILITE - CERTIFICAT D'ADDITION

@ COPIE OFFICIELLE

Le Directeur général de I'Institut national de la propriété
industrielle certifie que le document ci-annexe est la copie
certifiée conforme d’une demande de titre de propriéete

industrielle déposée a I'Institut.

Faita Paris, le . £ i R

Pour le Directeur général de I'Institut
national de la propriété industrielle
Le Chef du Département des brevets

et

Martine PLANCHE

SIEGE B
INSTITUT 26 bis, rue de Saint Petersbeurg
NATIONAL DE 75800 PARIS Cédex 08
LA PROPRIETE Téléphone : 01 53 04 53 04
INDUSTRIELLE Télécopie : 01 42 93 59 30
| [N
ETABLISSEMENT PUBLIC NATIONAL CREE PAR LA LOEN" 51-444 DU 19 AVRIL 1951

DB 267/250298
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es données vous concernant auprés de I'INPI.

gponses faites a ce formulaire. Elle garantit un droit d'accés et de rectification poiz

La loi n°78-17 du 6 janvier 1978 relative a I'informatique aux fichiers et aux libertés s'applique

<\l

IR INSTITUT
NATIONAL DE
LA PROPRIETH
INDUSTRIELLE
26 bis, rue de Saint Pétersbourg
75800 Paris Cedex 08
Tétephone : 01 53 04 53 04 Télécopie : 01 42 93 59 30

Réservé a I'INPI

BREVET D'INVENTION, CERTIFICAT D'UTILITE

Code de la propriété intellectuelle-Livre VI

16 JUIL, 1999
9909416

71

DATE DE REMISE DES PIECES
N° D'ENREGISTREMENT NATIONAL.

DEPARTEMENT DE DEPOT

DATE DE DEPOT ,/( 'SUI A

N° 55-1328
REQUETE EN DELIVRANCE e
Confirmation d'un dépdt par télécopie : N -
Cet imprime 2st 2 remphr’a Fencen noire en lettres capitales E

1 INOM ET ADRESSE DU DEMANDEUR OU DU MANDATAIRE
. A QUI LA CORRESPONDANCE DOIT ETRE ADRESSEE .
COATEX S.A.

Département Propriété Industrielle
Eric HESSANT
35 rue Ampére

Titre de l'invention (200 caractéres maximu"m)

" 7 ENAY
2 DEMANDE Nature du titre de propriété industrielle . 69730 G
-
- 2 brevet d'invention j demande divisionnaire N - - - - n°du pouvoir permanent références du correspondant — = téléephone -
D demande initiale 05676 BR0OO83 04-72-08-20-00
S certificat d'utitité D transformation d'une demande AN
de brevet européen : brevet d'invention certificat d'utilité n° date
Etablissement du rapport de recherche ditere X immediat
Le demandeur, personne physique, requiert le paiement échelonné de la redevance D oui m non

"Nouvel agent de rétention d'eau hydrosoluble en milieu neutre ou alcalin de type
copolymére vinylique-acrylique, applications aux sauces de couchage pour papier et
carton, et sauces de couchage et papiers et cartons ainsi obtenus"

3 DEMANDEUR (S) n° SIREN

Nom et prénoms {souligner le nom patronymique) ou dénomination

COATEX

Nationalité (s) Frangalse
Adresse (s) compiéte (s)

COATEX S.A.
35 rue Ampére
69730 GENAY

“ 9.”“7..._1 ;.»_‘5‘.-_‘0 9 .»_»0‘.___‘7 code APE-NAF . __‘

Forme juridique

Société Anonyme

FRANCE

&n cas d'insuffisance de place. poursuivre sur papier libre D

4 INVENTEUR (S) Les inventeurs sont les demandeurs

E oui 3¢ non

Si la réponse est non, founir une désignation séparée

5 REDUCTION DU TAUX DES REDEVANCES

D requise pour la lere fois

] requise antérieurement au dépdt ; joindre copie de fa décision d'admission

pays d'origine numéro

6 DECLARATION DE PRIORITE OU REQUETE DU BENEFICE DE LA DATE DE DEPOT D'UNE DEMANDE ANTERIEURE

date de dépbt nature de la demande

7 DIVISIONS antérieures a la présente demande  n°

date n® date

8 SIGNATURE DU DEMANDEUR OU DU MANDATAIRE
/d'inscription)

Eric (F.G. n° 05676)
Mandataire COATEX S.A.

SIGNATURE DU PREPOSE A LA RECEPTION  SIGNATURE APRES ENREGISTREMENT DE LA DEMANDE A L'INP{

D. )

FOA BAN AMEVIOE M
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 — BREVET D'INVENTION, CERTIFICAT D'UTILITE &
o— STITUT DESIGNATION DE L'INVENTEUR
LA PROPRIETE : (si le demandeur n'est pas l'inventeur ou I'unique inventeur)
INDUSTRIELLE
DIVISION ADMINISTRATIVE DES BREVETS N® DENREGISTREMENT NATIONAL
26bis, rue de Saint-Pétersbourg 4
75800 Paris Cédex 08 O - -
Tél. : 01 53 04 53 04 - Télécopie : 01 429359 30 .
TITRE DE L'INVENTION :

~ _"Nouvel agent de rétention d'eau hydrosoluble en milieu neutre ou alcalin de
type copolymére vinylique-acrylique, applications aux sauces de couc@agg
pour papier et carton, et sauces de couchage et papiers et cartons ainsi
obtenus".

LE(S) SOUSSIGNE(S)

Eric HESSANT (P.G. n°® 05676)
Mandataire COATEX S.A.

DESIGNE(NT) EN TANT QU'INVENTEUR(S) (indiquer nom, prénoms, adresse et souligner le nom patronymique) :

DUPONT Francois
85 rue Deleuvre
69004 LYON - FRANCE

GRONDIN Henri
18 rue du Professeur Perrin
69580 SATHONAY VILLAGE ~ FRANCE

...RAVET Georges __ _ ..
Route Louis Pradel
69290 SAINT-GENIS-LES-OLLIERES ~ FRANCE

SUAU Jean—Marc
Le Perrault
69480 LUCENAY -~ FRANCE

NOTA : A titre exceptionnel, le nom de lnventeur peut étre suivi de celui de la société a laquelle il appartient (saciété d'appartenance)
lorsque celleci est différente de la société déposante ou titulaire.

Date et signature (s) du {des) demandeur (s) ou du mandataire

Le 16 juillet 1999

Eric HESSANT (P.G. n° 05676)
Mandataire COATEX S.A.

BA 113/271196



é

DOCUMENT COMPORTANT DES MODIFICATIONS

PAGE(S) DE LA DESCRIPTION OU DES REVENDICATIONS

OU PLANCHE(S) DE DESSIN DATE TAMPON DATEUR
R.M.* DE LA DU
Modifiée(s) Supprimée(s) Ajoutée(s) CORRESPONDANCE CORRECTEUR

Un changement apporté & la rédaction des revendications d'origine, sauf si celui-i découle des dispositions de I'article R.612-36
du code de la Propriété Intellectuelle, est signalé par la mention «R.M.» (revendications modifées).

DOCUMENT COMPORTANT DES MODIFICATIONS
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NOUVEL AGENT DE RETENTION D’EAU HYDROSOLUBLE EN MILIEU NEUTRE
OU ALCALIN DE TYPE COPOLYMERE VINYLIQUE-ACRYLIQUE,
APPLICATIONS AUX SAUCES DE COUCHAGE POUR PAPIER ET CARTON,
SAUCES DE COUCHAGE ET PAPIERS ET CARTONS AINSI OBTENUS

La présente invention concerne le secteur technique de la fabrication des papiers et cartons,
et notamment le secteur des agents de rétention d’eau et des agents modificateurs de

rhéologie utilisés pour la fabrication de sauces de couchage.

On sait que, dans les techniques de couchage des feuilles de papier, cartons ou analogues,
on dépose sur la ou les surfaces du support une composition de couchage qui peut contenir

une ou plusieurs charges minérales, un ou plusieurs liants et divers additifs.

Parmi ces additifs, on peut citer les agents de rétention d’eau, a ne pas confondre avec les

agents de rétention de fines ou de charge sur la toile lors de la fabrication du papier.

Une compbsition pour couchage de papier est généralement constituée d’une charge qui
peut étre un ou plusieurs pigments, d’un ou plusieurs liants polymeére et de divers additifs
tels que notamment un lubrifiant comme un stéarate de calcium, une cire, ou un ester
d’acide gras, et éventuellement des agents anti-mousse, et analogues, bien connus de

I’homme du métier.

Apres dépdt sur le support, la sauce de couchage posséde une tendance naturelle a
transférer dans le support, tout ou partie de I’eau et des parties hydrosolubles qu’elle
contient. Il faut contréler une migration trop rapide qui nuirait aux caractéristiques

physiques et optiques de la couche.

On cherche donc a retenir I’eau dans la composition ou sauce de couchage. Aussi, cette

rétention d’eau doit elle étre contrdlée, pour éviter une évolution de la rhéologie de la sauce

de couchage non utilisée et recyclée dans le procédé de couchage.

On utilise habituellement comme agent rétenteur d’eau des agents naturels ou synthétiques

comme la carboxymeéthylcellulose (CMC), I’amidon, des alcools polyvinyliques (PVA) ou
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encore certains latex ou émulsions de polyméres hauterment carboxylés ou des
polycarboxylates, par exemple de type polyacrylate. De tels produits sont décrits par
exemple dans le brevet EP 0 509 878.

Une classe particuli¢re d’agents de rétention est dite polymeres gonflables aux alcalis, et
est décrite dans le brevet precxte et comme art antérieur dans le brevet US 4 780 500 qu1
décrit des agents de retentlon d’eau constltués essentlellement de monomeére d’acide
acrylique et secondairement de monomeére d’acide itaconique, de poids moléculaire de
100 000 a 800 000.

On sait par ailleurs que des produits connus de type PVA ou CMC ont une utilisation
limitée & cause des hautes viscosités qu’ils développent dans les sauces de couchage

parallélement a leur efficacité sur la rétention d’eau.

Ainsi, de tels additifs posent les problémes suivants :

- obligation de compatibilité avec les autres ingrédients de la sauce de couchage, comme
les pigments. tels que les carbonates, le kaolin et analogues, ou les liants comme les
latex de type SBR (latex « styréne-butadiéne-rubber »), et autres ingrédients bien connus

de I’homme du métier ;

- augmentation de la viscosité jusqu’a des valeurs qui ne sont pas optimales pour la

préparation et ’emploi de la sauce de couchage ;
- risque d’affecter la machinabilité ;

- risque d’affecter les propriétés de la sauce de couchage ou des propriétés du papier

couché fabriqué, telles que la bonne brillance ;
- les éclaboussures de couche ;

- la formation de baves lors du dép6t pouvant aller jusqu’a la présence de rayures sur le

papier couché encore appelé phénoméne de « bleading ».
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Le probléme posé par les insuffisances actuelles de la technologie en la matiére est donc de
parvenir a concilier des impératifs souvent contradictoires, comme notamment 1’obligation
d’une excellente rétention d’eau de la sauce de couchage, que 1’on ne sait obtenir que par
ajout d’additifs augmentant la viscosité de la sauce mais qui peuvent poser des problémes

de machinabilité et également des problémes du fait que, par hypothése, la viscosité de la

sauce devient trop élevée par rapport a la valeur optimale qui serait souhaitable.

L’invention concerne en particulier des agents visant & obtenir les propriétés ci-dessus.

On a cherché dans I’art antérieur a résoudre ce probléme de diverses manicres, notamment

dans les documents suivants, que 1’on peut classer en plusieurs catégories.

~

On a notamment cherché dans 1’art antérieur a produire des agents consistant en .

copolymeéres non hydrosolubles, comme par exemple dans le document de brevet allemand
DD 231 819, qui vise des liants adaptés aux sauces de couchages et qui procurent des effets

défavorables aux propriétés rhéologiques.

Le brevet US 4,474,919 décrit également des agents non hydrosolubles du type latex

contenant du styréne et par exemple de I’acide acrylique.

De méme, le brevet FR 2 675 165 concerne une composition pour le couchage du papier a
pH alcalin comportant un mélange de deux latex insolubles de granulométries spéciales,
ces granulométries formant I’enseignement essentiel de ce brevet, et un pigment minéral
lui aussi bien spécifié, visant 2 améliorer la rétention d’eau et la machinabilité, avec une
viscosité « convenable ». A noter que la granulométrie est également 1’enseignement

principal du brevet FR 2 740 456.

De méme, on connait le document JP 58-054096 qui décrit des agents qui, en fonction des

proportions de leurs composants, sont des latex.

On citera encore le brevet JP-56101996 qui concernant un mélange d’un copolymere de
styréne et hémiester de 1’acide maléique et d’un terpolymeére de styréne, acide acrylique et
ester acrylique, ne dit rien sur la maitrise simultanée de la viscosité et de la rétention d’eau

de la sauce de couchage.
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La méme analyse s’applique au brevet JP-56101995.

De méme, Ie brevet DD 151 463 décrit un latex régulateur de viscosité qui est du type liant

classique et ne concerne que I’amélioration de la viscosité et pas de la rétention d’eau.

Le brevet US 5,650,458 décrit également des compositions a base de mélanges de
polymeéres du styréne et éventuellement d’acide acrylique,-de phtalate de butyl- benzyle, de
latex butadiéne-styréne, et d’un copolymére de styréne et d’acide acrylique. Ce document

ne conceme que la rétention d’eau et la qualité du papier final.

Egalement, le brevet JP-55018423 décrit un copolymere d’acide acrylique et d’autres

monoméres comme le styréne afin de produire un simple dispersant qui n’améliore que les

caractéristiques d’écoulement de la sauce.

Ainsi, le styréne et les monoméres (méth)acryliques sont naturellement des monomeres
connus de maniére générale dans le domaine des sauces de couchage pour papier, et

également dans bien d’autres domaines comme les dispersants, les agents pour peinture,

Comme on le voit a la lecture de 1’analyse ci-dessus, I'art antérieur ne dirige pas
particuliérement ’homme du métier vers un choix de comonomeéres pour résoudre les

problémes dont I’invention vise la solution.

Au contraire, I’art antérieur montre que de nombreux comonomeres sont utilisés dans des
buts différents ou trés spécifiques, comme les propriétés de viscosité, ou la rétention d’eau,
ou comme dispersants, etc.... ou comme liants classiques, ou co-liants, etc..... et pour

préparer aussi bien des copolyméres hydrosolubles qu’insolubles.

Le mérite de I'invention est d’avoir abordé le probléme sous un angle différent en
recherchant un agent unique qui permette de résoudre I’ensemble du probléme ci-dessus et

de ses composantes techniques également décrites ci~dessus.

Il a été maintenant découvert que ’utilisation de certains copolyméres permet de régler

simultanément d’une part la rétention d’eau de sauces de couchage papeti¢res pour la
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fabrication de papier et carton, et d’autre part la viscosité desdites sauces.

Ainsi un des buts de I’invention consiste en I’utilisation, pour la fabrication des sauces de
couchage papetiéres, d’un copolymére comme agent permettant de régler simultanément la
rétention d’eau de la sauce de couchage et sa viscosité Brookfield c’est-a-dire permettant

d’obtenir simultanément une rétention d’eau élevée de la sauce de couchage et une

‘viscosité Brookfield faible de ladite sauce de couchage ou encore une réténtion d’eau

élevée de la sauce de couchage et une viscosité Brookfield élevée de ladite sauce de

couchage Jorsque cette derniére est souhaitée par I’utilisateur final.

Cette utilisation est caractérisée en ce que ledit copolymére est hydrosoluble en milieu

neutre ou alcalin et en ce qu’il consiste en copolymeéres composés de :

A) 25 % 4 45 % en poids de motifs monoméres dont I’homopolymeére a une Tg > 90°C,

B) 30 % a 65 % en poids de motifs monomeéres anioniques,

C)0 % a 30 % en poids de motifs monoméres non ioniques autres que les monomeéres A),
D)0 % a 5 % en poids de motifs monoméres réticulants.

Par copolymére hydrosoluble en milieu neutre ou alcalin, la Demanderesse entend des

copolymeres qui donnent une solution homogene, limpide a trouble en milieu neutre ou
alcalin.

Selon un mode de réalisation préféré, I’invention propose I'utilisation d’un agent d’une
part réglant la rétention d’eau de sauces de couchage pour la fabrication du papier et
carton, et d’autre part permettant de régler sans additifs complémentaires la viscosité de
ladite sauce de couchage, utilisation caractérisée en ce ledit agent est hydrosoluble en

milieu neutre ou alcalin et en ce qu’il consiste en copolyméres composés de :

A) 25 % a 45 % en poids de motifs monomeéres choisis parmi le styréne, I’a-méthylstyréne
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et leurs dérivés ou encore parmi le méthacrylate de méthyle,

30 % 4 65 % en poids de motifs monomeéres anioniques choisis parmi 1’acide acrylique

ou I’acide méthacrylique ou leurs mélanges et éventuellement choisi parmi :

- I'acide acrylamido propane sulfonique ou AMPS,

- les phosphates ou sulfates ou phosphonates ou sulfonates de (méth)acrylate

d’éthyleéne glycol ou de propyléne glycol,
- le métallylsulfonate (MTAS) ou I’allylsulfonate de sodium,
- P’acide itaconique,
- le styréne sulfonate de sodium,

- I’anhydride tétrahydrophtalique.

C) 0% 2 30 % en poids de motifs monoméres non ioniques autres que les monomeéres A)

15

choisis d’une maniére non limitative parmi les esters ou éthers d’acide acrylique ou
méthacrylique, les monoméres oxyalkylés a insaturation éthylénique terminés par une
chaine, linéaire ou ramifiée telle que les groupes linéaires ou ramifiés alkyle, aryle,
alkylaryle, arylalkyle ayant 1 2 50 atomes de carbone et notamment les groupes di-, tri-
et tétrastyrylphénol, les nonylsphénols et autres ou encore choisis parmi les esters
vinyliques, les éthers allyliques ou encore le diisobutyléne, la vinylpyrrolidone, la
vinylcaprolactame, I’acrylonitrile, les insaturés uréthannes, les acrylamides et

méthacrylamides substitués ou non,

20 D)0 % a5 % en poids de motifs monomeéres réticulants choisis parmi les monomeres

possédant au moins deux insaturations éthyléniques.

Selon un mode particulier de réalisation, I’invention propose ’utilisation d’un agent d’une

part réglant la rétention d’eau de sauces de couchage pour la fabrication du papier et

carton, et d’autre part permettant de régler sans additifs complémentaires la viscosité de
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ladite sauce de couchage, utilisation caractérisée en ce ledit agent est hydrosoluble en

milieu neutre ou alcalin et en ce qu’il consiste en copolyméres composés de :

A) 25 % a 45 % en poids de motifs monoméres choisis parmi le styréne, I'a-

méthylstyréne et leurs dérivés ou encore parmi le méthacrylate de méthyle,

B) 30 % 265 % en poids de motifs monomeéres anioniques choisis parmi I"acide acrylique

ou I’acide méthacrylique ou leurs mélanges et éventuellement choisi parmi :
- I’acide acrylamido propane sulfonique ou AMPS,

- les phosphates ou sulfates ou phosphonates ou sulfonates de (méth)acrylate d’éthylene

glycol ou de propyléne glycol,
- le métallylsulfonate (MTAS) ou I’allylsulfonate de sodium,
- I’acide itaconique,
- le styréne sulfonate de sodium,
- I’anhydride tétrahydrophtalique.

C) 0% a 30 % en poids de motifs monoméres non ioniqueé autres que les monoméres A)
choisis d’une mani¢re plus particulitre parmi les acrylates ou méthacrylates de
méthyle, éthyle, butyle, 2-éthyl-hexyle, d’éthyléne ou propyléne glycol, les acrylates ou
méthacrylates oxyéthylés terminés par une chaine, linéaire ou ramifiée telle que les
groupes linéaires ou ramifiés alkyle, aryle, alkylaryle, arylalkyle ayant 1 a2 50 atomes
de carbone et notamment les groupes di-, tri- et tétrastyrylphénol, les nonylsphénols,
P’acétate de vinyle, les éthers allyliques ou encore le diisobutyléne, la vinylpyrrolidone,
la vinylcaprolactame, 1’acrylonitrile, les acryluréthannes, les méthacryluréthannes, I’a-
o' diméthyl-m-isopropénylbenzyl uréthanne, I’allyluréthanne, les acrylamides et

méthacrylamides substitués ou non.

D) 0% a5 % en poids de motifs monoméres possédant au moins deux insaturations
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éthyléniques choisis d’une maniére non limitative dans le groupe constitué par le
diméthacrylate d’éthyléne glycol, le triméthylolpropanetriacrylate, ’acrylate d’allyle,
les maléates d’allyle, .le méthylene-bis-acrylamide, le méthyléne-bis-méthacrylamide,
le tétrallyloxyéthane, les triallylcyanurates, les éthers allyliques obtenus a partir de

polyols tels que le pentaérythritol, le sorbitol, le sucrose ou autres.

L’invention propose donc également un nouvel agent, d’une part réglant la rétention d’eau
de sauces de couchage pour la fabrication du papier et carton, et d’autre part permettant de
régler sans additifs complémentaires la viscosité de ladite sauce de couchage. Ce nouvel

agent est caractérisé en ce qu’il est le copolymeére ci-dessus défini.

Une rétention d’eau élevée des sauces de couchage signifie, dans le cadre de I’invention,

une rétention d’eau supérieure a celle de I’art antérieur, a viscosité Brookfield égale.

Une viscosité Brookfield faible signifie, dans le cadre de I’invention, une viscosité

inférieure a celle de I’art antérieur, a rétention d’eau égale.

L’invention concerne également les sauces de couchage contenant ledit agent.

Ces sauces de couchage selon I’invention se caractérisent en ce qu’elles contiennent, outre
les additifs usuels, 0,1 % a 2,0 % en poids sec et préférentiellement 0,5 % a 1,0 % en poids

sec, par rapport au poids sec des charges, du nouvel agent selon I’invention

Ces sauces de couchage selon l’invention, sont préparées de maniére classique par
I’homme du métier par mélange dans 1’eau, de suspensions aqueuses de charges minérales
telles que par exemple les carbonates de calcium naturels notamment la craie, la calcite, le
marbre ou encore les carbonates de calcium synthétiques, les dolomies, les kaolins, le talc,
le dioxyde de titane, le blanc satin, le mica, I’argile calcinée, I’bydroxyde d’aluminium, le
sulfate de calcium ou leurs mélanges, de 1’agent rétenteur d’eau, éventuellement d’un ou
plusieurs liants d’origine naturelle ou synthétique tels que par exemple la caséine,
I’amidon, la carboxyméthylcellulose, d’alcools polyvinyliques ou encore de latex du type

styréne-acrylate ou styréne-butadiéne ou encore des latex acryliques ou vinyliques ou
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autres.

Les sauces de couchages selon I’invention peuvent également contenir de maniére connue
des additifs usuels tels que des modificateurs de rhéologie, des charges organiques, des
agents anti-mousse, des azurants optiques, des agents biocides, des lubrifiants, des

hydroxydes alcalins, des agents insolubilisants tels que par exemple les urées et/ou

'mélamine-formol, I’épichlorhydrine, et autres.
Selon I’invention, les sauces de couchage papetiéres contenant une ou plusieurs charges, le
ou les rétenteurs d’eau, éventuellement un ou plusieurs liants polymeres, des pigments, des
azurants optiques et divers autres additifs papetiers sont caractérisées en ce que la rétention

d’eau et les viscosités Brookfield des sauces de couchage papetiére sont simultanément

réglées par 1'utilisation de I’agent rétenteur d’eau selon I’invention.
La rétention d’eau des sauces de couchage est déterminée par la méthode décrite ci-aprés.

La sauce de couchage papetiére a tester est soumise 2 une pression de 100 psi (7 bars) dans
un cylindre standardisé, équipé d’une surface de type papier filtre capable de laisser passer

P’eau.
Aprés 20 minutes, le volume d’eau collecté est mesuré en ml.
Plus le volume d’eau collecté au bout de 20 minutes est faible, meilleure est la rétention.

Pour ce faire, on utilise un filtre-presse « API Fluid Loss Measurement » (figure 1) de la
société Baroid qui se compose essentiellement d’un étrier muni d’une vis de serrage

permettant le blocage des trois parties du corps du filtre.
Ce corps se compose :

- d’une embase percée d’un trou et dotée d’un ajutage par lequel s’écoule le filtrat. Cette
embase supporte un tamis métallique de 60 3 80 mesh sur lequel est placé le papier filtre
de 90 mm de diamétre (Whatman™ n° 50) dont I’équivalent est le type DURIEUX
BLEU™ p° 3.
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- d’un cylindre de diamétre intérieur de 76,2 mm et de hauteur de 128 mm.

- d’un couvercle muni d’une arrivée de gaz comprimé, dont 1’étanchéité avec le cylindre

est assurée a 1’aide d’un joint plat, du méme type que ceux placés sur I’embase.

Pour utiliser le filtre-presse, on pose dans I’ordre :

- le joint sur I’embase
- le tamis sur les joints
- le papier filtre sur le tamis
- le second joint sur le papier filtre
et on emboite le cylindre sur I’embase avant de verrouiller le systéme i baillonnette.

Puis on remplit de sauce de couchage a tester (environ 480 g jusqu'a 3 cm du haut du

cylindre), avant de poser le couvercle sur le cylindre en intercalant un joint.

On place ensuite I’ensemble dans 1’étrier et on bloque a I’aide de la vis de serrage, puis on

dispose d’une éprouvette graduée sous I’ajutage.
On applique une pression de 7 bars en déclenchant simultanément un chronométre.

On note alors aprés 20 minutes le volume de fluide recueilli dans I’éprouvette. La précision

du résultat obtenu est de = 0,2 ml.

L’invention concerne enfin les papiers et cartons couchés avec les sauces de couchage

selon I’invention.

D’autres caractéristiques et avantages de 1’invention apparaitront mieux a la lecture de la
description qui va suivre, et en se référant aux exemples ci-dessous qui ne sauraient

présenter un quelconque caractére limitatif de I’invention.

Reuiif WoATION j‘,
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EXEMPLE 1

Cet exemple concerne I’évaluation de 1’efficacité des agents selon I’invention par la
détermination des différentes valeurs de viscosité Brookfield et de rétention d’eau des

différentes sauces de couchage 100 % carbonate de calcium qui sont composées de :

- 100 parties, exprimées én matiére séche, d’une suspension aqueuse de carbonate de
calcium commercialisée par la société Omya sous le nom de « HYDROCARB™ 90/78
ME »,

- 12 parties, exprimées en matiére séche, d’un latex styréne-butadi¢éne commercialisé par la

société DOW sous le nom de « DL 950 »

- 0,5 partie, exprimée en matiére séche, de 1’agent rétenteur d’eau a tester, a ’exception de

la sauce de couchage de I’essai n° 2 qui en contient 0,1 partie.

Essain®1:

Cet essai illustre 1’art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) A de

viscosité comprise entre 50 et 200 mPa.s mesurée dans une solution aqueuse a 4 % et a
25°C.

La teneur en matitre seche de la sauce de couchage est de I’ordre de 65,8 % et le pH est de

I’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essain® 2:

Cet essai illustre 1’art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) A de
viscosité comprise entre 50 et 200 mPa.s mesurée dans une solution aqueuse 3 4 % et a

25°C.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 66,2 % et le pH est de
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P’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain®3:

Cet essai illustre art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) B de

viscosité comprise entre 20 et SO mPa.s mesurée dans une solution aqueuse a2 4 % et a
25°C. - ) ) ) i o

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,2 % et le pH est de

Pordre de 8,6 par ajustement‘avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 4:

Cet essai illustre 1’art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) C de

viscosité comprise entre 200 et 500 mPa.s mesurée dans une solution aqueuse 3 4 % et &
25°C.

La teneur en matiére séche de Ia sauce de couchage est de I’ordre de 66,2 % et le pH est de

’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain®5:

Cet essai illustre I’art antérieur et met en ceuvre un agent rétenteur d’eau de I’art antérieur
composé, en pourcentage massique en monomeére, de 37 % d’acide méthacrylique et 63 %

d’acrylate d’éthyle.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,1 % et le pH est de

’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 6:
Cet essai illustre I’invention et met en ccuvre un agent selon I’invention composé de :

- 40,6 % en poids de styréne,

)
-~
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- 44,1 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 65,8 % et le pH est de

Pordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

5  Essain’7:
Cet essai illustre 1’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 40,6 % en poids de méthacrylate de méthyle,
- 44,1 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate’de butyle.

10  La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 66,1 % et le pH est de

I’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain’® 8
Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 30,6 % en poids de styrene,
15 - 44,1 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

- 10,0 % en poids de méthacrylate de tristyrylphénol oxyéthylé par 2 moles d’oxyde
d’éthylene.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,0 % et le pH est de

20 Pordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
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Essai n® 9:
Cet essai illustre ’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 31,0 % en poids de styréne,
- 53,7 % en poids d’acide méthacrylique, - - - - - - -~ - - - - - - - -
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 66,2 % et le pH est de

’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 10:
Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 39,7 % en poids de styréne,
- 43,1 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,0 % en poids d’acrylate de butyle,
- 2,2 % en poids de diméthac;'ylate d’éthylene glycol.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de ’ordre de 66,1 % et le pH est de

l’orQIe de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essain® 11:

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 40,6 % en poids de styréne,

- 30,8 % en poids d’acide méthacrylique,
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- 13,3 % d’acide acrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

- La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 65,9 % et le pH est

de Pordre de 8,5 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

5 Essain®12:
Cet essai illustre 1’invention et met en ceuvre un agent selon ’invention composé de :
- 40,6 % en poids de styréne,
- 35,2 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle,
10 - 8,9 % en poids de méthacrylate d’éthyléne glycol.

La teneuren matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 66,1 % et le pH est de

’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 13:
Cet essai illustre ’invention et met en ceuvre un agent selon 1’invention composé de : ‘
15 © - 39,7 % en poids de styréne,
- 43,1 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,0 % en poids d’acrylate de butyle,

- 2,2 % en poids de trivinyl cyclohexane.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de ’ordre de 66,1 % et le pH
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est de ’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essai n° 14 :

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon 1’invention composé de :

= 5
R,
L

" ° -40,1 % en poids de styreéne, - - : .

- 43,5 % en poids d’acide méthacrylique,

- 13,1 % en poids d’acrylate de butyle,

- 1,3 % en poids de diméthacrylate d’éthyléne glycol.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 65,8 % et le pH est de

’ordre de 8,5 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Les résultats de la mesure de rétention d’eau obtenus selon la méthode décrite plus haut

dans la description sont rassemblés dans le tableau 1 ci-apres.

Figurent également dans le tableau 1, les résultats des mesures de viscosité Brookfield
déterminées 4 10 et 100 tours par minute a 25°C a I’aide d’un viscosimétre Brookfield de

type DV-1 équipé du mobile adéquat.




N o S v |
I
ART ANTERIEUR INVENTION
Essal n* 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1" 12 13 14
Charge : CaCO3 (sec) 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100
Liant : Latex styréne butadiéne( sec) 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12
Additif ( sec) : :
CMC A 0,5
CMC A 0,1 .
CMC B 0,5
CMCC 0,5 ‘
Copolymére essal n° 5 0,5 I
Copolymeére essal n° 6 0,5 :
Copolymére essal n° 7 0,5 ‘
Copolymére essal n° 8 0.5 :
Copolymére essal n° 9 0,5 '
Copolymére essal n° 10 0,5 '
Copolymére easal n° 11 0,5 ’
Copolymére egsal n° 12 0',5
Copolymére essal n° 13 0,5
Copolymére essal n° 14 ! 0,5
!
pH 86 | 86 | 86 | 86 | 86 | 86 | 86 | 86 | 86 | 86 | 85 | 86 | 86 | 85
Extralt Sec % 658 | 662 | 66,2 | 66,2 [ 66,1 65,8 | 66,1 | 66,0 | 662 | 66,1 | 659 | 66,1 | 66,1 | 65,8
Viscosités Brookfleld 10tr/min | 7280 | 1380 { 6000 |} 10520 | 16300 840 | 5920 | 2260 | 7300 { 1350 | 1720 { 770 | 2320 | 1420
mPas 100t/min ]| 1160 | 360 960 | 1600 | 2750 | 320 | 1120 | 660 | 1460 | 480 500 275 610 340
Rétention d'eau (mf) Vol en 20minf 5,0 59 57 3,6 1,5 5,0 3,1 2,6 1,7 4,3 4,6 4,5 3,9 4,9

1NvAIgV.L
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La lecture du tableau 1 permet de mettre en évidence d’une part que, par rapport & un
couple de viscosité et de rétention d’eau, dit ici standard, ét représenté par I’essai n° 1, I’art
antérieur ne permet de baisser (essais n° 2 et n° 3) ou d’élever (essai n° 4 et n° 5) la

viscosité et la rétention d’eau que de fagon concomitante.

D’autre part ce tableau 1 permet de mettre en évidence que, par rapport a un couple de

viscosité et de rétention -d’eau,- dit ici standard, et représenté par-l’essai n°-1.de I’art

antérieur, ’objet de I’invention représenté par les essais n° 6, 7, 8, 10, 11 et 12 permet
d’obtenir des rétentions d’eau supéricures ou égale au standard avec des viscosités

correspondantes inférieures i celle du standard.

L’essai n° 9 montre qu’une valeur de rétention d’eau trois fois supérieure a celle du
standard est obtenue pour une valeur de viscosité Iégérement supérieure  celle du standard

de 1’art antérieur.
EXEMPLE 2

Cet exemple concerne I’évaluation de I’efficacité des agents selon I'invention par la
détermination des différentes valeurs de viscosité Brookfield et de rétention d’eau des
différentes sauces de couchage (80 % carbonate de calcium - 20 % kaolin) qui sont

composées de :

- 80 parties, exprimées en matiére séche, d’une suspension aqueuse de carbonate de
calcium commercialisée par la société Omya sous le nom de « HYDROCARB™
90/78ME »,

- 20 parties, exprimées en matiére séche, d’un kaolin commercialisé par la société Huber
sous le nom de « HYDRAGLOSS™ 90 »,

- 12 parties, exprimées en matiére séche, d’un latex styréne-butadiéne commercialisé par la

société DOW sous le nom de « DL 950 »,

- 0,5 partie, exprimée en matiére séche, de I’agent rétenteur d’eau a tester a I’exception

de la sauce de couchage de I’essai n° 16 qui en contient 0,1 partie.
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Essain® 15 :

Cet essai illustre I’art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) A de

viscosité comprise entre 50 et 200 mPa.s mesurée dans une solution aqueuse a 4 % et &
25°C.

_La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 65,8 % et le pH est de

Pordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 16:

Cet essai illustre I’art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) A de

viscosité comprise entre 50 et 200 mPa.s mesurée dans une solution aqueuse 2 4 % et a
25°C.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,2 % et le pH est de

I’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 17:

Cet essai illustre I’art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) B de

viscosité comprise entre 20 et 50 mPa.s mesurée dans une solution aqueuse a 4 % et 2
25°C.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,0 % et le pH est de

’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 18 :

Cet essai illustre 1’art antérieur et met en ceuvre une carboxyméthylcellulose (CMC) C de

viscosité comprise entre 200 et 500 mPa.s mesurée dans une solution aqueuse a 4 % et a
25°C.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,1 % et le pH est de

I’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
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Essain®19:

Cet essai illustre I’art antérieur et met en ceuvre un agent rétenteur d’eau de 1’art antérieur
composé, en pourcentage massique en monomére, de 37 % d’acide méthacrylique et 63 %

d’acrylate d’éthyle.

"La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 66,0 % et le pH est de

I’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essai n°® 20 :

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :

- 40,6 % en poids de styréne,

- 44,1 % en poids d’acide méthacrylique,

- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,2 % et le pH est de

Pordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essai n® 21 :

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 40,6 % en poids de méthacrylate de méthyle,
- 44,1 % en poids d’acide méthacrylique,

- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

g

Ty
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La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 65,9 % et le pH est de

I’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essain®22:

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :

- 30,6 % en poids de styréne,
- 44,1 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle,

- 10,0 % en poids de méthacrylate de tristyrylphénol oxyéthylé par 2 moles d’oxyde
d’éthyléne.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de 1’ordre de 66,0 % et le pH est de

Uordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essai n° 23:
Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 31,0 % en poids de styréne,‘
- 53,7 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 65,8 % et le pH est de

Pordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essain® 24 :

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :

i
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- 39,7 % en poids de styrene,

- 43,1 % en poids d’acide méthacrylique,

- 15,0 % en poids d’acrylate de butyle,

=2,2 % en poids de diméthacrylate d’éthyléne glycol. =~ -

La teneur en matigre séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,0 % et le pH est de

Pordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 25 :
Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de : |
- 40,6 % en poids de styréne,
- 30,8 % en poids d’acide méthacrylique,
- 13,3 % d’acide acrylique,
- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle.

La teneur €n matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 66,1 % et le pH est de

Pordre de 8,5 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.
Essain® 26:
Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon 1’invention composé de :
- 40,6 % en poids de styréne,
- 35,2 % en poids d’acide méthacrylique,

- 15,3 % en poids d’acrylate de butyle,
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- 8,9 % en poids de méthacrylate d’éthylene glycol.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 65,9 % et le pH est de

Pordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essain® 27 :

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :
- 39,7 % en poids de styrene,
- 43,1 % en poids d’acide méthacrylique,
- 15,0 % en poids d’acrylate de butyle,
- 2,2 % en poids de trivinyl cyclohexane.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de ’ordre de 66,0 % et le pH est de

ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essain® 28 :

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention compos€ de :
- 40,1 % en poids de styréne,
- 43,5 % en poids d’acide méthacrylique,
- 13,1 % en poids d’acrylate de butyle,
- 1,3 % en poids de diméthacrylate d’éthyléne glycol.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de ’ordre de 65,6 % et le pH est de
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I’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Essain® 29 :

Cet essai illustre I’invention et met en ceuvre un agent selon I’invention composé de :

-30;0%enpbidsde‘stYrén‘e, B S T T T

5 - 60,0 % en poids d’acide méthacrylique,

- 10,0 % en poids d’acrylate de butyle.

La teneur en matiére séche de la sauce de couchage est de I’ordre de 65,8 % et le pH est de

’ordre de 8,6 par ajustement avec une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium.

Les résultats de la mesure de rétention d’eau obtenus selon la méthode décrite plus haut

10 dans la description sont rassemblés dans le tableau 2 ci-aprés.

Figurent également dans le tableau 2, les résultats des mesures de viscosité Brookfield
déterminées a 10 et 100 tours par minute 3 25°C 2 ’aide d’un viscosimétre Brookfield de

type DV-1 équipé du mobile adéquat.

15

20




& S “' |
ART ANTERIEUR INVENTION
Essals n° 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29
Charge : CaCO3 (sec) 80 B0 | 80 | 80 | B0 | 80 | 80 | BO | B0 | 8O0 | 80 | 80 | 80 | B0
Charge : Kaolin { sec) 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20
Latex styréne butadiéne (sec) 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12 12
Additif ( sec) :
CMC A 0,5
CMC A 0,1
CMCB 0,5
CMCC 0,5
Copolymére essal n° 19 0,5
Copolymére essal n° 20 0,5
Copolymére essal n° 21 0,5
Copolymére essal n° 22 0,5
Copolymére essal n° 23 0,5
Copolymére essal n° 24 0,5
Copolymére essal n° 25 0,5
Copolymaére essal n° 26 0,5
Copolymare essal n° 27 0,5
Copolymadre essal n° 28 0,5
Copolymére easal n° 29 0.5
pH 8,6 8,6 8,6 8,6 8,6 8,6 8,6 8,6 8,6 8,6 8,6 86 | 86 8,6 8,6
Extrait Sec % 658 | 662 | 66 | 66,1 66 1662 ] 659)660)] 658 ] 660 ] 66,1} 659 ) 66,0 ] 656 | 658
Viscosités Brookfleld 10 tr/min 7470 | 2280 | 7040 | 11400] 16900| 1880 | 8040 | 4760 | 4530 | 4120 | 4680 | 1500 ) 3000 | 2100 | 6800
mPas 100trmin | 1280 | 480 | 1160] 1880} 2700 520 | 1610} 1150} 860 | 910 | 1130 | 470 | 780 | 440 | 1560
L'ﬁcm;mmn deau(ml) |[Volen2omn| 4,3 | 55 | 45 | 31 | 1.8 | 58 | 24 | 31 | 22 | 30 | 4.2 T a8 [ 5T 28

¢NvATdvL

4



: 26

La lecture du tableau 2 permet de mettre en évidence d’une part que, par rapport @ un couple
de viscosité et de rétention d’eau, dit ici standard, et représenté par ’essai n° 15, lart
antérieur ne permet de baisser (essais n° 16 et n° 17) ou d’élever (essai n° 18 et n° 19) la
viscosité et la rétention d’eau que de facon concomitante.
: 5

D’autre part ce tableau 2 permet de metire en évidence que, par rapport un couple de
 viscosité et de rétention d’eau, dit ici standard, et represente par Pessai n° 15 de Vart
antérieur, I’objet de I’invention représenté par les essais n° 21, 22, 23, 24, 25 et 29 permet

d’obtenir des rétentions d’eau supérieures ou égales au standard avec des viscosités

10 correspondantes inférieures a celles de I’art antérieur.

. Les essais n° 20 et 28 montrent qu’une rétention d’eau légérement inférieure a celle du
standard est obtenue pour une viscosité trés sensiblement inférieure a celle du standard de 1’art

antérieur.

15

20
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REVENDICATIONS

1/ Utilisation, pour la fabrication des sauces de couchage papetiéres, d’'un copolymere
comme agent permettant de régler simultanément la rétention d’eau de la sauce de
cbuchage et sa viscosité Brookfield caractérisée en ce que ledit copolymére est
hydrosoluble en milieu neutre ou alcalin et en ce qu’il consiste en copolymeéres composés
de:

A) 25 % a 45 % en poids de motifs monomeéres dont I’homopolymére a une Tg > 90 °C
B) 30 % a 65 % en poids de motifs monoméres anioniques.
C) 0 % a 30 % en poids de motifs monomeéres non ioniques autres que les monoméres A)

D)0 % a 5 % en poids de motifs monoméres réticulants.

2/ Utilisation, pour la fabrication des sauces de couchage papetitres, d’un copolymére
selon la revendication 1 caractérisée en ce que ledit copolymére est hydrosoluble en milieu

neutre ou alcalin et en ce qu’il consiste en copolyméres composés de :

A) 25 % a 45 % en poids de motifs monomeéres choisis parmi le styréne, I’a-méthylstyréne

et leurs dérivés ou encore parmi le méthacrylate de méthyle

B) 30 % a 65 % en poids de motifs monoméres anioniques choisis parmi I’acide acrylique

ou I’acide méthacrylique ou leurs mélanges et éventuellement choisi parmi :
- Pacide acrylamido propane sulfonique ou AMPS,

- les phosphates ou sulfates ou phosphonates ou sulfonates de (méth)acrylate d’éthyléne

glycol ou de propyléne glycol,
- le métallylsulfonate (MTAS) ou I’allylsulfonate de sodium,

- I’acide itaconique,
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- le styréne sulfonate de sodium,
- I’anhydride tétrahydrophtalique.

C) 0 % a 30 % en poids de motifs monoméres non ioniques autres que les monomeres A)
choisis parmi les esters ou éthers d’acide acrylique ou méthacrylique, les monoméres
les groupes linéaires ou ramifiés alkyle, aryle, alkylaryle, arylalkyle ayant 1 & 50O atomes de
carbone et notamment les groupes di-, tri- et tétrastyrylphénol, les nonylsphénols ou encore
choisis parmi les esters vinyliques, les éthers allyliques ou encore le diisobutyléne, la
vinylpyrrolidone, la vinylcaprolactame, 1’acrylonitrile, les insaturés uréthannes, les

acrylamide et méthacrylamide substitués ou non,

D)0 % a2 5 % en poids de motifs monoméres réticulants choisis parmi les monomeéres

possédant au moins deux insaturations éthyléniques.

3/ Utilisation, pour la fabrication des sauces de couchage papetieres, d’un copolymeére
selon la revendication 2 caractérisée en ce que ledit copolymére est hydrosoluble en milieu

neutre ou alcalin et en ce qu’il consiste en copolymeéres composés de :

A) 25 % 4 45 % en poids de motifs monomeéres choisis parmi le styréne, I’a-méthylstyréne

et leurs dérivés ou encore parmi le méthacrylate de méthyle

B) 30 % a 65 % en poids de motifs monoméres anioniques choisis parmi I’acide acrylique

ou ’acide méthacrylique ou leurs mélanges et éventuellement choisi parmi :
- I’acide acrylamido propane sulfonique ou AMPS,

- les phosphates ou sulfates ou phosphonates ou sulfonates de (méth)acrylate d’éthyléne

glycol ou de propyléne glycol,
- le métallylsulfonate (MTAS) ou I’allylsulfonate de sodium,

- I’acide itaconique,
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- le styréne sulfonate de sodium,
- ’anhydride tétrahydrophtalique.

C) 0 % a 30 % en poids de motifs monoméres non ioniques autres que les monomeéres A)
choisis d’une mani¢re plus particuli¢re parmi les acrylates ou méthacrylates de méthyle,
éthyle, butyle, A2'-éthy1:hexyle, 7 d’éthyléne ou prop)_rlénev giycbl, 7 l-esi acryl_ates _011
méthacrylates oxyéthylés terminés par une chaine, linéaire ou ramifiée telle que les groupes
linéaires ou ramifiés alkyle, aryle, alkylaryle, arylalkyle ayant 1 a 50 atomes de carbone et
notamment les groupes di-, tri- et tétrastyrylphénol, les nonylsphénols, ou encore plus
particuli¢rement choisis parmi 1’acétate de vinyle, les éthers allyliques ou encore le
diisobutyléne, la vinylpyrrolidone, la  vinylcaprolactame, I’acrylonitrile, les
acryluréthannes, les méthacryluréthannes, I’a-o’ diméthyl-m-isopropénylbenzyl uréthanne,

I’allyluréthanne, les acrylamide et méthacrylamide substitués ou non,

D)0 % a 5 % en poids de motifs monoméres possédant au moins deux insaturations
éthyléniques choisis d’une mani¢re non limitative dans le groupe constitué par le
diméthacrylate d’éthyléne glycol, le triméthylolpropanetriacrylate, 1’acrylate d’allyle, les
maléates_ d’allyle, .le méthyléne-bis-acrylamide, le méthyléne-bis-méthacrylamide, le
tétrallyloxyéthane, les triallylcyanurates, les éthers allyliques obtenus a partir de polyols

tels que le pentaérythritol, le sorbitol, le sucrose ou autres.

4/ Nouvel agent permettant de régler simultanément la rétention d’eau de la sauce de
couchage et sa viscosité Brookfield caractérisée en ce que ledit agent est un copolymeére

hydrosoluble en milieu neutre ou alcalin et en ce qu’il est composé de :

A) 25 % 2a 45 % en poids de motifs monoméres dont I’homopolymeére a une Tg > 90°C.
B) 30 % a 65 % en poids de motifs monoméres anioniques.

C) 0 % a 30 % en poids de motifs monoméres non ioniques autres que les monoméres A).

D) 0 % 4 5 % en poids de motifs monoméres réticulants.
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5/ Nouvel agent permettant de régler simultanément la rétention d’eau de la sauce de
couchage et sa viscosité Brookfield selon la revendication 4 caractérisé en ce que ledit
agent est un copolymére hydrosoluble en milieu neutre ou alcalin et en ce qu’il est

composé de :

A) 25 % a 45 % en poids de motifs monomeéres choisis parmi le styréne, I’a-méthylstyréne

et leurs dérivés ou encore pafna_i le rriét_hac;rylate de méthyle

B) 30 % a 65 % en poids de motifs monoméres anioniques choisis parmi 1’acide acrylique

ou I’acide méthacrylique ou leurs mélanges et éventuellement choisi parmi :
- ’acide acrylamido propane sulfonique ou AMPS,

- les phosphates ou sulfates ou phosphonates ou sulfonates de (méth)acrylate d’éthyléne

glycol ou de propyléne glycol,
- le métallylsulfonate (MTAS) ou ’allylsulfonate de sodium,

- Pacide itaconique,

- le styréne sulfonate de sodium,
- ’anhydride tétrahydrophtalique.

C) 0 % a 30 % en poids de motifs monomeéres non ioniques autres que les monoméres A)
choisis parmi les esters ou éthers d’acide acrylique ou méthacrylique, les monomeres
oxyalkylés a insaturation éthylénique terminés par une chaine, linéaire ou ramifiée telle que
les groupes linéaires ou ramifiés alkyle, aryle, alkylaryle, arylalkyle ayant 1 4 50 atomes de
carbone et notamment les groupes di-, tri- et tétrastyrylphénol, les nonylsphénols ou encore
choisis parmi les esters vinyliques, les éthers allyliques ou encore le diisobutyléne, la
vinylpyrrolidone, la vinylcaprolactame, Vacrylonitrile, les insaturés uréthannes, les

acrylamide et méthacrylamide substitués ou non,

D)0 % a 5 % en poids de motifs monomeéres réticulants choisis parmi les monoméres
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possédant au moins deux insaturations éthyléniques.

6/ Nouvel agent permettant de régler simultanément la rétention d’eau de la sauce de
couchage et sa viscosité Brookfield selon la revendication 5 caractérisé en ce que ledit
agent est un copolymére hydrosoluble en milieu neutre ou alcalin et en ce qu’il est
composé de :
A) 25 % & 45 % en poids de motifs monoméres choisis parmi le styréne, I’a-méthylstyréne

et leurs dérivés ou encore parmi le méthacrylate de méthyle.

B) 30 % a 65 % en poids de motifs monoméres anioniques choisis parmi I’acide acrylique

ou I’acide méthacrylique ou leurs mélanges et éventuellement choisi parmi :
- Pacide acrylamido propane sulfonique ou AMPS,

- les phosphates ou sulfates ou phosphonates ou sulfonates de (méth)acrylate d’éthyléne

glycol ou de propylene glycol,

- le‘rilf}auylsulfonate (MTAS) ou I’allylsulfonate de sodium,
- P’acide itaconique,

- le styréne sulfonate de sodium, -

- ’anhydride tétrahydrophtalique.

C) 0 % a 30 % en poids de motifs monoméres non ioniques autres que les monomeéres A)
choisis d’une mani¢re plus particuliére parmi les acrylates ou méthacrylates de méthyle,
éthyle, butyle, 2-éthyl-hexyle, d’éthyléne ou propyléne glycol, les acrylates ou
méthacrylates oxyéthylés terminés par une chaine, linéaire ou ramifiée telle que les groupes
linéaires ou ramifiés alkyle, aryle, alkylaryle, arylalkyle ayant 1 & 50 atomes de carbone et
notamment les groupes di-, tri- et tétrastyrylphénol, les nonylsphénols, ou encore plus
particuliérement choisis parmi 1’acétate de vinyle, les éthers allyliques ou encore le

diisobutyléne, 1la  vinylpyrrolidone, la vinylcaprolactame, D’acrylonitrile, les




10

15

20

32

acryluréthannes, les méthacryluréthannes, I'a-o’ diméthyl-m-isopropénylbenzyl uréthanne,

Pallyluréthanne, les acrylamide et méthacrylamide substitués ou non,

D) 0 % a 5 % en poids de motifs monoméres possédant au moins deux insaturations
éthyléniques choisis d’une maniére non limitative dans le groupe constitué par le

diméthacrylate d’éthyléne glycol, le triméthylolpropanetriacrylate, I’acrylate d’all_yle,ile‘s

maléates d’allyle, .l métliyléne—bis-acrylamide, le méthyléne-bis-méthacrylamide, le
tétrallyloxyéthane, les triallylcyanurates, les éthers allyliques obtenus a partir de polyols

tels que le pentaérythritol, le sorbitol, le sucrose ou autres.

7/ Sauce de couchage papetiere caractérisée en ce qu’elle contient, outre les additifs usuels,

le nouvel agent selon I’une quelconque des revendications 4 2 6.

8/ Sauce de couchage papetiére selon la revendication 7 caractérisée en ce qu’elle contient,
outre les additifs usuels, 0,1 % & 2,0 % en poids sec et préférentiellement 0,5 % a 1,0 % en
poids sec, par rapport au poids sec des charges, du nouvel agent selon 1’une quelconque des

revendications 4 2 6.

9/ Sauce de couchage papetiére selon I’'une quelconque des revendications 7 ou 8
caractérisée en ce que sa rétention d’eau et sa viscosité Brookfield sont réglées

simultanément.

10/ Papier et carton couché avec la sauce de couchage seclon 1'une quelconque des

revendications 734 9.
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autres.

Les sauces de couchages selon I’invention peuvent également contenir de manicre connue
des additifs usuels tels que des modificateurs de rhéologie, des charges organiques, des
agents anti-mousse, des azurants optiques, des agents biocides, des lubrifiants, des

hydroxydes alcalins, des agents insolubilisants tels qué par exemple les urées etfou

mélamine-formol, I’épichlorhydrine, et autres.

Selon Pinvention, les sauces de couchage papetiéres contenant une ou plusieurs charges, le
ou les rétenteurs d’eau, éventuellement un ou plusieurs liants polymeéres, des pigments, des
azurants optiques et divers autres additifs papetiers sont caractérisées en ce que la rétention
d’eau et les viscosités Brookfield des sauces de couchage papeti¢re sont simultanément .

réglées par ’utilisation de ’agent rétenteur d’eau selon I’invention.

La rétention d’eau des sauces de couchage est déterminée par la méthode décrite ci-aprés.
La sauce de couchage papetiére a tester est soumise a une pression de 100 psi (7 bars) dans
un cylindre standardisé, équipé d’une surface de type papier filtre capable de laisser passer
Ieau.

Apres 20 minutes, le volume d’eau collecté est mesuré en ml.

Plus le volume d’eau collecté au bout de 20 minutes est faible, meilleure est la rétention. .

Pour ce faire, on utilise un filtre-presse « API Fluid Loss Measurement » (figure 1/1) de la
société Baroid qui se compose essentiellement d’un étrier (1) muni d’une vis de serrage (2)

permettant le blocage des trois parties du corps du filtre (3).
Ce corps (3) se compose :

- d’une embase (4) percée d’un trou et dotée d’un ajutage par lequel s’écoule le filtrat.
Cette embase (4) supporte un tamis métallique (5) de 60 a 80 mesh sur lequel est placé
le papier filtre (6) de 90 mm de diamétre (Whatman™ n° 50) dont 1’équivalent est le
type DURIEUX BLEU™ 1° 3.
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- d’un cylindre de diamétre intérieur de 76,2 mm et de hauteur de 128 mm.
- d’un couvercle (7) muni d’une arrivée de gaz comprimé, dont I’étanchéité avec le

cylindre est assurée a [’aide d’un joint plat (8), du méme type que ceux (9) placés sur
I’embase (4).

"~ 7 75 Pour utiliser le filtre-presse, on pose dans I’ordre :
- le joint (9) sur I’embase (4)
- le tamis (5) sur les joints (9)
- le papier filtre (6) sur le tamis (5)
- le second joint (10) sur le papier filtre (6)

10 et on emboite le cylindre sur I’embase (4) avant de verrouiller le systéme a baillonnette.

Puis on remplit de sauce de couchage & tester (environ 480 g jusqu'a 3 cm du haut du

cylindre), avant de poser le couvercle (7) sur le cylindre en intercalant un joint (8).

On place ensuite I’ensemble dans 1’étrier (1) et on bloque a I’aide de la vis de serrage (2),

puis on dispose d’une éprouvette (12) graduée sous 1’ajutage.
15  On applique une pression de 7 bars en déclenchant simultanément un chronomeétre.

On note alors aprés 20 minutes le volume de fluide recueilli dans I’éprouvette (12). La

précision du résultat obtenu est de + 0,2 ml.

L’invention concerne enfin les papiers et cartons couchés avec les sauces de couchage

selon ’invention.

20 D’autres caractéristiques et avantages de I’invention apparaitront mieux a la lecture de la
description qui va suivre, et en se référant aux exemples ci-dessous qui ne sauraient

présenter un quelconque caractére limitatif de I’invention.

ECTIFIEE 5

Y
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DIVISION DE NUEVAS CREACIONES =

PRIMER EXAMEN DE FORMA

EXPEDIENTE 00-52300
Practicado el examen juridico de acuerdo con lo establecido en el art. 21 de la Decision
344 se determind que esta solicitud de Patente de Invencion:

Si[x ] NOJ ] NO APLICABLE [ ] Present6 los poderes necesarios en
- forma correcta (Decision 344, ait. 14-a).

SI[x ] NO[ ]

NO . APLICABLE[ ] Acreditd, en forma correcta, la
, 3presentacion de la persona juridica solicitante
la :iDec:smn 344; literal g) del art. 4 del Decreto

NO APLICABLE ,[? - ] Presento, en forma correcta, el
comprobante de pago por la tasa de presentacion establecida
(art. 13-f de la Decision 344 y la Resolucion 02 del 4 de Enero
del 2000)

Si[x ] EAMENTE [ ] Reivindico prioridad, dentro del
acuerdo con lo previsto en el Articulo 4 del

par : ;Admlnlstracmn que recibi6 Ia sohcntud dela
indica prioridad, al momento de radicar la solicitud

SI[)
orio de la solicitud de la cual se reivindica prioridad
Nio de Paris; Concepto: 5 de enero de 1999

UISITOS JURIDICOS

Seajustaalos aspectos FC |
344 y por tanto,

MALES indicados en la Decision

Se recomienda PUBLICAR el jyéxtraycto correspondiente.

Carrera 13 N° 27-00 Pisos 5°y 10°
Conmutador 334 1221-2-34

Fax 281 3125

Santafé de Bogota, D.C. - Colombia



FOLIO No. ’ﬁr .
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
Primer _ EXAMEN DE FORMA
EXPEDIENTE No. 00-52300

1000 09-61
MED

CONCEPTO TECNICO No.: .
CLASIFICACION INTERNACIONAL DE PATENTES : D21H 17/33 21/28 19/44

Practicado el examen de acuerdo lo establece el Art. 21 de la Decision 344, se determind
que la presente solicitud de patente invencion:

ST NO [ Contiene la identificacion correcta del inventor (Art. 8, Art 13-a).

SI NO [] Contiene la identificacion correcta del solicitante (Art. 13-a)

ST NO [] (Ce:)ontiene ef resumen con el objeto y finalidad de la invencién en forma correcta (Art. 13-

SITINO Contiene el titulo 0 nombre de Ia invencion en forma correcta (Art. 13-b)

SIINO Contiene la descripcion clara y completa de la invencion (Art. 13-c)

ST NO [] S());))rlltiene los dibujos correctos (Art. 14-c junto con el literal d) del Art. 4 del Dfo. 117 del

SI 1 NO dCeoln;:rc\l: Ici?; i:mg?:i c:% g(\ﬁdida en el sistema exigido (Art. 14-c junto con el Dto. 3464

SE L oottt

SI NO [] Contiene el extracto de acuerdo con el literal ¢) del articulo 4 de Dio 117 del 94.
SITONO [ gﬁiﬁﬁfﬁ ?gglﬁgg‘tﬁ ;ig);ug zaracteﬁsﬁco de acuerdo con el literal ¢) del articulo 4 y

Sl NO [ gg:i??:e :-?2?33 i(;:t a;cgg% ttzm1a1t|?o dgognga P-104) en forma correcta (Art. 14-c junto

SI XINO [ ﬁgigﬁ g ?t;ireatlabc;z :lrmci ?12 |Pigotgieit$;i%sé I(fgogna P-105) en forma comrecta (Art. 14

SI O NO CUMPLE CON LOS REQUISITOS DE FORMA

0BSERVACIONES Y 0TROS: ST X1 NO [ ver hoja(s) anexafs): Folio 92

EXAMINADOR TECNICO : 202025

Bogota, D.C., Septiembre 2 de 2000



FOLIONo. 92
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES 2055 ~o4 -0
Primer__EXAMEN DE FORMA o
EXPEDIENTE No. 00-52300

CONCEPTO TECNICO No.: .
CLASIFICACION INTERNACIONAL DE PATENTES : D21H 17/33 21/28 19/44

Las siguientes son las observaciones que se derivan del primer examen de forma:
1. De las reivindicaciones:

1.1 Las reivindicaciones deben ser lo suficientemente claras y concretas por st mismas de forma
que no se presenten confusiones, ademas no deben dar pie a una interpretacion subjetiva por
lo cual palabras como mejor, nuevo etc, no son validas en la redaccion de las
reivindicaciones. La reivindicacion 4 y sus dependientes se refieren a un “agente novedoso” lo
cual no aclara el tipo de agente a que se refiere, se sugiere omitir la palabra novedoso y
simplemente dejar que se trata de un agente para ajustar simultaneamente la retencion del
agua del colorante de recubrimiento y su viscosidad. Igualmente se presenta subjetividad al
afirmar que “ajusta” la retencion de agua y el valor de viscosidad Brookfield, deben
especificarse claramente si el ajuste es incrementar o disminuir estas propiedades y que rango
de valores adquieren.

2. El titulo debe contener todos los aspectos a los que se refiere en el capitulo reivindicatorio y
debe ser claro y concreto, no pueden utilizarse en su elaboracion palabras de fantasia o adjetivos
subjetivos por lo que se sugiere que en el titulo no se disponga de palabras como novedoso,
mejorado, etc.

2. Del capitulo descriptivo:

El capitulo descriptivo debe estar redactado de forma clara y no deben aparecer palabras en
idioma ingles a no ser que sean absolutamente necesarias, en el folio 23 aparece la palabra “test”
que corresponde a “prueba”, favor hacer el cambio de idioma de esta palabra.

Favor revisar los porcentajes asignados a cada compuesto del agente que se menciona en la

“Prueba 14” ya que su suma es diferente de 100% al igual que en la “Prueba 22 y 28.

3. Las unidades que se presenten en la solicitud deben estar de acuerdo al Sistema Internacional. Tener
en cuenta especiaimente en las unidades de bar que debe ser Pascal.

4. Favor anexar nuevas tarjetas de archivo tematico y de propietarios asi como nuevo extracto para
publicacion con las correcciones sugeridas.

EXAMINADOR TECNICO : 202025

Bogota, D.C., Septiembre 2 de 2000
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EXPEDIENTE 00-52300

AUTQO 2438

LA JEFE DE DIVISION DE NUEVAS GREACIONES
DISPONE:

oneria al doctor JOSE ANTONIO LLOREDA,
nte, en los terminos y para los efectos del poder

de treinta (30) dias habiles siguientes a la fecha de notificacion del auto, presente
respuesta a las observaciones o complemente los antecedentes sefialados en el examen

fdd'el presente auto, advirtiendo que contra el no
bernativa.

UEVAS CREACIONES,

Carrera 13 N° 27-00 Pisos 5°y 10°
Conmutador 334 1221-2-34
Fax 281 3125
Santafé de Bogota, D.C. - Colombia



