Mod. 113

PATENIE DE INVENC1ON

B.A. Number 12611

Memoria @e&cz%ima 3 R &g?’ (2

404&'

"PROCEDIMIENTO PARA BLANQUEAR PULPA
CELULOSICA",

Folicilante: INTERNATIONAL PAPER COMPANY, entidad
norteamericana, residente en: 220 East
42nd Street, NEY¥ YORK, N.Y. 10017,
EE. UU. de A.




10

15

20

25

degradacidén de la celulosa. Esta clorinacidén directa

reacciona con la lignina en la pulpa sin blanquear hacién-
dola soluble en ciustico y por lo tanto la etapa de clo-
rinacién es generalmente segulda por una etapa de extrac-
eién cdustica para disolver las ligninas cloradas. De
este modo, por ejemplo en donde el contenido de lignina de
las pulpas disolventes sin blanquear hechas de maderas
blandas tales como pino del sud, es aproximadamente de 3
a 4%, cuando se usa el proceso kraft de prehidrolizacién,
¥y donde las pulpas disolventes cocidas en la misma manera
de las maderas duras tales como goma dulce o roble, tam-
bién como de hierbas tales como bambi,o0 bagazo de cafia de
azticar, tienen un contenido de lignina de alrededor de 1
a 2% antes del blanqueado, (la combinacién de clorinaciény
extraceidén cdustica normalmente remueve aproximadamente
80% de la lignina presente de la pulpa sin blanquear). A
continuacién de la etapa de la clorinacidn y extraccidn
cdustica , etapas adicionales de blanqueado son necesarias
para remover el residuo de lignina y materia de color de
la pulpa para producir alta brillantez y pureza.

Tan recientemente como en 1953, los productos
quimicos de blanqueo disponibles para terminar el blan-
queado y purificacidén de las pulpas degradaba la celulosa

bastante severamente al mismo tiempo que estos productos
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quimicos removian la lignina y materia de color de la pul-
pa. Generalmente eran usados hipoclorito o diéxido de
cloro bajo condiciones alcalinas. Sin embargo, en afios
reclentes, el uso de dibéxido de cloro bajo condiciones
dcildas se ha desarrollado al punto en que las fibrag celu-
1lésicas pueden ser blanqueadas a una alta brillantez y |
pureza con muy poca degradacién de la celulosa. El desa-
rrollo de materiales resistentes a la corrosién y proce-
gos para generar diéxido de cloro econémicamente han he-
cho el uso de este producto quimico en grandes cantida-
des posible y préctico econdémicamente.

Se ha encontrado ahora que los materiales celu-
lésicos tales como pulpas de maderas duras o hierbas, que
tienen mds bien poco contenido de lignina antes del blan-
queado, pueden ser blanqueadas bastante econémicamente por
una secuencia que omite la etapa de clorinacién y en cam-
blo usa diéxido de cloro o un tratamliento leve de hipoclo-
rito como primera etapa de blanqueamiento. No solo es
tal secuencia econémicamente prdctica, sino que también
produce pulpas que tienen una fuerza establilidad y fatiga
de rayén mejor que las pulpas blanqueadas por una secuen-
cla normal que incluye una etapa de clorinacién. Este
fenémeno inesperado ha sido probado repetidamente en prue-
bas de laboratorio y de molino.

Se ha encontrado también ahora que, cuando la
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etapa de la clorinacién es omitida, se hace necesario
tratar a la pulpa en la primera etapa con algtn tipo de
4dcido para reducir los minerales que de otra manera in-
terfleren con el blanqueado y d4 como resultado una pul-
pa de poca brillantez. Supuestamente, las condiciones
dcldas que existen en una etapa normal de clorinacién

son suficlentes para remover estos minerales que son pri-
meramente hilerro y magnesio, ¥y por lo tanto no se necesi-
ta un pretratamlento de 4cido para este tipo de blanquea-
miento.

El hecho de que las pulpas disolventes kraft de
madera blanda tienen una demanda de casi el doble de lig-
nina o productos quimicos de blanqueo que las pulpas si-
milares provenientes de maderas duras o hierbas y el
hecho de que el diéxido de cloro cuesta dos veces mds que
la cantidad equivalente de cloro da por resultado una
penalidad por el gran costo del blangueo de pulpa kraft
de madera blanda sin clorinacién. No obstante, las pulpas
de madera blanda pueden ser blangueadas de esta manera
con vistas a lograr un rayén mejorado en fuerza, estabili-
dad y resistencia a la fatiga comparado con pulpas simi-
lares blanqueadas con la secuencia normal que consiste en
la etapa de clorinacidn.

Nuevamente, disolviendo pulpas cocidas por otros

procesos, tales como el proceso de sulfito y que tienen

-0 -
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contenidos relativamente bajos de lignina antes del blan-
queado pueden ser blangueadas fécillmente sin la etapa
de clorinacién para producir raydén con mejor fuerza y pro~ .
piedades de fatiga que una pulpa similar blanqueada con
c¢lorinacién. ‘
Para una comprensién més clara de la presente in-
vencidén, debe hacerse referencia a las Tablas de la 1 a
la 4 adjuntas que resumen el trabajo hecho para proveer
los requisitos mostrados para permitir a cualquier per-
sona experta en el arte usar tal invencién y proveer los
medios de comparar los resultados de tal trabajo con los
resultados de otros trabajos basados en la utilizacién de
gas de cloro como agente blanqueador. La Tapla 2 muestra
por ejemplo, que el rayén textil de pulpa de bambu blan-
queado sin clorinacién tenia alrededor de la misma fuer-
za tensora secada al aire, pero significantemente mejor
fuerza tensora después de sobresecada a 41°C. por 16
horas que el rayén de la misma clase de pulpa, que fué
blanqueado por clorinacién. Nuevamente, la Tabla 3 y la
4 muestran que, dentro de su dmbito, el blanqueado sin
clorinacidén mejora significantemente la fuerza tensora secada
al aire, como también la fuerza tensora después de ca-
lentado y las propledades de fatiga del hilado y del cor-
dén del rayén resultante para fabricar hilado y llantas.
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TABLA 1
PULPA DISOLVENTE DE BAMBU

Material Crudo Bambd
Sin

Tipo de blanqueamiento Clorinacién

Numero de Permanganato .

Viscosidad no blanqueada,
ATPIP T-230,

1% CED, cp. 130 1
Secuencia de blangueado AHDEDH
Némero compuesto 224

I. Clorinacién o
Acido Sulftrico
(3.0% de consistencia,
60 minutos)

Clp% --
H,80y, % 0.80
T%mperatura, °C. 28°¢.

Residual, g.p.l.
disponible Clp -

II Extracclén Cdustica
o Hipoclorito de Sodio
{120 minutos de retencién)

NaOH, % 1.39
NaOCl, % disponible de cloro 72
Temperatura, °C. 3°C.
Consistencia, % 12.0
pH Tfuera 10.3

Residual, g.p.l. disponible

Ccl 0.20
Resigual NaOH, g.p.1. --
Viscogildad,

ATPIP T-230,

1% CED, cp. 28
III. Hipoclorito de Sodio de

Didxido de Cloro
NaOCl,” % disponible de cloro --
Na OH: /9 -
C10p, % 0.62
Temperatura, °C. T1l°C.
Consistencia, % 10.0
Retencidn, minutos 180

aer

Con

Clorinacidn

130
CEHEDHY
223

2,45

27°C.
0.10

1.25
71°C-
10.0
10.3
0.37

50

1.10
0.43
52°C.
12.0
120
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TABLA T (CONTINUACION)
PULPA DISOLVENTE DE BAMBU

pH fuera 4,2 10.2
Residual, g.p.l.

disponible Cl, 0.10 0. 14
Viscosidad,

ATIPP T-230, )

1% CED, cp. 27.5 a7

iv. 'Extraccién Cdustica
(10.0% consistencia,
120 minutos, 71°C.)

NaOH, % 0.50 0.25
pH fuera 11.2 11.4
Residual NaOH, g.p-.l. 0.33 0.21
Viscosidad,
ATIPP T-230,
1% CED, CPps 26.5 25'0
V. Diéxido de Cloro o
Hipoelorito de Sodlo
TI%Tﬁﬁ’consistencia)
C10,, % 0.20 0.25
NaOCl, % disponible de
Cloro -— ——
NaOh, % S
Temperatura, °C. 71°C. T71°C.
Retencidn, minutos 180 180
pH fuera 5.1 k.3
Residual, gopclo
disponible 012 0.13 0.10
Viscosidad,
ATIPP T-230, :
1% CED: 0po 2602 24-8
Hipoclorito® de Sodio (una o més etapas a 6.5% de consis-

tencia por 3 horas a temperatura
¥y concentracidén quimica necesaria
para la viscosidad deseada)

Brillantez final (G.E.),

ATIPP 91.1 91.0
Viscosidad final,

ATIPP T-230,

1% CED, cp. 16.8 17.8
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TABLA 1 (CONTINUACION)

Qiimicos Totales (corregido por exceso residual de cloro

e hipoclorito de sodio)

Cl,, % 4.05 3.63
NaOH, % 7.21 3.40
€105, % 0.82 0.25
Hys0y, % 0.80 --
S0y, % 1.89 1.50

lA--pretratamiento de dcido sulfirico, C--clorinacién,
E--extraccién cdustica, D--d16xido de cloro, H--hipoclo-
rito de sodio.

2Después de las etapas de hipoclorito, estas pulpas fueron
centri-limpiadas y se les dié dos tratamlentos de diéxido
de azufre por 30 minutos cada uno, 5.0% de consistencia,
2.5 a 3.0 pH, y de 52°C. a 54°C. antes de hacer hojas
de prueba viscosas.
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TABLA 2
PULPA DISOLVENTE DE BAMBU
Material Crudo Bambd
Sin Con ‘
Tipo de Blangueamiento Clorinaeidén Clorinacién
Nimero Compuesto Co-22% -
Secuencia de Blanqueamlento AHDEDL CEHED
Calidad de
la Solucidn
Viscosa .
Temperatura de Afiejamiento,
°C. 25.0 25.0
Tiempo de Afiejamiento, hr.
(40 vise.) 25 25
Temﬁeratura requerida
(40 visc.) 23.0 23.2
Viscosidad del giro (36 Hr.) 35.8 35.7
Filtrabilidad,
Canton, % 86 Th
Filtrabilidad,
nilén, % % Obturacién
Filtrabilidad, volumen de
obturacidén del nilén 86 34
Calidad del
Rayén
Denier, g. 173.0 I78.0
Extensible, g./denier
cond. SECADO AL AIRE 2041 20“‘1
Prolongacién, % cond. 17.7 18.0
Extensible, g./denier himedo 1.09 1.07
Prolongacién, % himedo 34.5 34.6
Extensible, g./denier
cond. 2.32 0.99
Prolongacién,
% cond. SECADO AL HORNO 16.2 3.2
Extensible, g./denier
himedo REACONDICIONADO 1.03 0.22
Prolongacién, % humedo 31.3 7.5
Pérdida del calor, % 5.0 69.1
Brillantez del Raydn,
desazufrado 71.6 69.6
Color del Rayén,
desazufrado 38.2 43.0
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TABLA 2 (CONTINUACION)

Sin Clorinacién Con Clorinacién

Propiedades
Fisicas
Peso Base, 5

g./1000 cm. 70
Densidad aparente,

g./cc. 0.72
Brillantez, % (G.E.; 91.1
Finas, % (100 malla > 21.3
Basura, impurezas 1000/cm. 189

Analisis
Quimicos
Vise. de la Pulpa,

ATIPP T-230,

1% CED, cp. 16.8
Celulosa Alfa, % 93.3
Celusosa Beta, % 5.4
Celulosa Gama, % 1.3
Ceniza, % 0.04kL
Pentosanoss % 3.7
Resinas, % 0.082
Fe, p.p.m. 20
Si, p.p.-m. 46
Cu: PePeiie 701
Mn, p.p.m. 0.4
Solubilidad de T.14% NaOH 10.6
Némero de Cobre 0.60

70

0.72
91.0
200 3

166

O

lp--pretratamiento de dcido sulftrico, C--clorinacién,
E-- extraccidén cdustica, D--didéxido de cloro, H-- hipo-

clorito de sodio.

- 10 -



TABLA 3
PULPAS DISOLVENTES DE MADERA DURA

BLANQUEADO
Secuencia del 1
Blanqueado CpDEHDEDL ApEHDED
Tipo de Pulpa Maderas Maderas
Duras Goma Duras Goma

Megzcladas Dulce Mezcladas Dulce

Nldmero de Per-

manganato 5.6 4.3 5.6 4.3
Viscosidad,

ATIPP T-230,

1% CED, cp. 187 158 187 158
Nimero compuesto de

blanqueo 245 248 247 246

I. Acido Sulftrico
o Clorinacidén
{3.0% consigtencia,
60 minutos)

Cly, % 1.30 0.75 -- --
C10,, % 0.10 0.10 0.40 0.40
HoSOy, % - -- 0.85 0.79
pH ajustado a - - 2.8 2.8
Temperatura, °C. 27°C, 26°C. 37°C. 37°C.
pH fuera - - 2.7 2.7

Residual, 30 min./
60 mine, g.p.le
disponible Cly 0.09/0.06 0.03/0.01 0.03/0.01 0.02/0.01

II. Extraccidn Céustica
(10.0% consistencia,l20 min.)

NaOH, % 0.54 0.10 0.42 0.32
Temperatura, °C. T1°C. 54°¢. 71°C. 54°¢.
pH durante 11.4 11.2 11.4 11.
pH fuera 9.8 10.2 10.6 10.
Residual, g.p.l.

NaOH 0.17 0.08 0.18 0.09
Viscosidad,

ATIPP T-230,

1% CED, cp. 141 122 163 140

- 11 -
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TABLA 3 (CONTINUACION)

PULPAS DISOLVENTES DE MADERA DURA

IIT.Hipoclorito de Sodio
{10.0% consistencia,
120 minutos)

NaOCl, % disponible

012 0120 -
NaOH, % 0.08 -—
Temperatura, °C. 32°C.
pH fuera 10.6 -

Residual, g.p.l.

disponible Cl, 0.06 -
Brillantez (G.E.),

secado al calor 74 -
Viscosidad, ATIPP

T-230, 1% CED,cp 134 -

IV. Didxido de Cloro
(10.0% consistencia,
180 minutos,60°C.)

Cl10,s % 0.26 0.40
NaOh, % - 0.05
pH fuera 3.6 3.0
Residual, g.p.l.

disponible Clp 0.16 0.13
NaQOH para neutrali-

zacidén, % 0.09 0.16
pH después de la

neutralizacién 8.7 7.7
Brillantez (G.E.)

gsecado al calor 84 82
Viscosldad, ATIPP

7-230,1% CED, cp. 126 111

V. Extracecldn Cdustica
{10.0% consistencia,
120 min., 60°C.)

NaOH, % 0.22 0.18
pH fuera 10.9 10.8
Residual, g.p.1l.

NaOH 0.16 0.14
Viscosidad, ATIPP

7-230,1% CED, cp. 120 108

- 12 -

0.30 -
0.09 -
329C. -

10.6 -
0.12 --
72 --
149 -
0.42 0.49
— 0.08
3-0 3.0
0.18 0.13
0.15 0.15
7.6 8.0
83 82
131 124
0.20 0.22

11.0 10.9
0.16 0.16
121 116
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TABLA 3 (CONTINUACION) ﬂh
PULPAS DISOLVENTES DE MADERA DURA
IV. Diéxido de Cloro

(10.0% consistencia,
180 min., 60°C.

0% 0.20 0.20 0.21 0.20
uera 4.4 b.3 4.3 4.2
Residual, g:pels

disponible Clo 0.19 0.15 0.18 0.16
NaOH para neutra-

lizacidén, % 0.06 0.05 0.06 0.05
pH después de neu-

tralizacién 8.4 8.2 8.0 8.1
Brillantez (G.E.)

secado al calor 89 87 88 88
Viscosidad, ATIPP

T-230,1% CED, cp. 111 103 116 112

VII.Hipoclorito de Sodlo
(una o mds etapas a b6.5%
de consistencia por 3 hrs.
a temperaturas y concentra-
ciones quimicas necesarias
para 1la viscosidad deseada)
Brillantez final (G.E.
ATIPP2 89. 88.4 88.7 87.4
Viscosidad final
ATIPP T-230,
1% CED, cp. 100 100 101 102

Quimicos Totales (corregido por
exceso de ¢cloro y residuo de
hipoclorito de sodio

lo 2 0075 0023 -
BH, 1.21 0.84 1.22 0.82
ClO 0.56 0.70 1.02 1.09
%4; - - 0.85 0.79
800, % 0.75 0.68 0.64 1.00

10 --clorinacidén con diéxido de cloro apmadido,
AD~-écido sulfirico con didxido de cloro affadido,
H-- hipoclorito de sodio, D--diéxido de cloro,
E-- extraccién cdustica

2Esta pulpa fué centri-limpiada y se le dié dos trata-
mientos de diéxido de azufre por 30 min. cada uno a
5.0% de consistencia, 2.0 a 2.5 pH, y de 52°C. a 54°C.
antes de hacer hojas de prueba viscosas.

- 13 -
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TABLA 4

PULPAS DISOLVENTES DE MADERA DURA

Tipo de Pulpa Maderas
Duras
Mezcladas

Muestra Ntimero €0-245

Blanqueamiento
de Laboratorio CpEHDED!

Calidad de So-
lueidn Viscosa

Temperatura de

afiejamiento,°C. 26.2
Tlempo de afieja-

miento, hr.

(40 visc.) 73
Temperatura reque-

rida (40 visc.) 25.6
Viscosidad de giro

(36 hr.) 35.3
Filtrabilidad,

Canton, % 84
Filtrabilidad,

nilén, % 78

Denier, g. 173.6
Extensible, g./

denier cond.

SECADO AL AIRE 4.00
Prolongacidén, % cond.9.2
Extensible, g./deniler

himedo 2.52
Prolongacién, %
himedo 16.6

B. D. FATIGA, 2.86

g./ denier - hilo 5.3

Cord., 12/12 10.6
Exten. g/denier ¢cond. 3.43
Prolongacién, %

cond. SECADO AL

HORNO 8.4
Extensible, g./

denier humedo

REACONDICIONADO 2.29
Prolongacién, %

himedo 4.7
Pérdida del calor
-) o ganancia
+ 3 % '12.3

- 14 -

Fuerza del Raydn

100% Maderas 100%
Goma Duras Goma
Dulce Mezcladas Dulce
Cc0o-248 co-247 Cco-246
CpEHDED! ApEHDEDl  ApEHDED
27 27.8 26.2
73 73 73
25.8 28.2 26.0
32.6 43.4 38.3
87 84 90
86 75 84
175.2 17072 173.8
4,34 4,32 L. 4t
10.2 10.0 10.7
2.80 2.77 2.84
18.0 17.2 18.4
7.6 13.1 13.5
22.8 29.4 32.1
3.90 4,27 4.36
10.0 10.6 11.2
2.56 2.72 2.82
16.5 16.8 18.2
-9. 5 "l L) Ll' "1 [ 8
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TABLA 4 (CONTINUACION)
PULPAS DISOLVENTES DE MADERA DURA

Extensible, lazo, g./
denier SECADO AL

AIRE 2.38 2.49 2.48 2.51 .
Extensible, nudo,
g./denier 2.07 2.09 2.07 2.08
Prolongacidn, lazo,
5.7 6.0 5.8 5.5
Prolongacién, nudo,% 4.9 5.1 4.6 h.h
Propiedades Fisicas
Peso Base
grs. /1000 cm.2 67 68 67 67
Densidad aparente.
g./cc. 0.73 0.73 0.73 0.73
Brillantez, (G.E.) % 89.4 88.4 88.7 87.4
Finas, %(100 malla) 21.1 11.4 21.8 12.0
Basura, 1m3urezas/
1000 em. 108 125 103 89

Anilisis Quimicos

Viscosidad, ATIPP

T7-230, 1% CED, e¢p.100 100 101 102
Celulosa Alfa, % 95.0 95,4 95.2 95.3
Ceniza, % 0.03 0.02 0.03 0.03
Pentosanos, % 3.6 3.3 3.5 3.2
Resinas, % 0.076 0. 047 0.064 0.044
Solubilidad de

7.14% NaOH 6.03 5.39 5.97 5.09
Ndmero de Cobre 0.32 0.24 0.18 0.16

ICD—~ clorinacidén con didéxido de cloro aftadido,
Ap-~ deido sulfirico condiéxido de cloro afiadidos
H-- hilpoclorito de sodio, D--diéxldo de cloro,
E--extraccidén cdustica

El proceso de esta invencién es particularmente
adecuado para usar Sobre pulpa celulésica disolvente pre-
parada o "post tratada" de acuerdo a nuestro proceso de
manufactura de pulpa celuldsica, purificacidn y prepara-
cidén para blanqueado en el cual el material fibroso celu-

lésico es cocido contlnuamente con un liecor alcalino para

- 15 -
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producir pulpa celuldsica y licor gastado en la coccidn
adecuada pars recuperacion y en el cual todo el licor
aleelino es trafdo jumto con el material fibroso celuld-
sico desPués de haber sido primero desplazade por agua
de la pulpa celuldsica previamente producida, lista para
ser blanqueada, habiendo sido usado en segundo lugar para
mecerar la pulpa celuldsica producida previemente antes
de estar lista para sl blanqueado por medio de tal des-
plazamiento de agua, y habiendo sido usado en tercer lu-
gar para desplazar por recuperacién el licor de coccidn
gastado, producido previamente de la pulpa celulosica
producida previemente.
-NOTA-

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la practica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente

indicadas, son suscepiibles de modificaciones de detalle

en cuanto no alteren su principio fundamental, siendo lo

que constituye la esencia del referido invento y por lo
que se solicita Patente de Imvencidn, por 20 afios en
Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA BLANQUEAR PULPA CELULOSICA";
caracterizandose por lo siguiemnte:

18,~ Procedimisnto para blanquear pulpe celu=-
lésiCa, caracterizado porque comprende blangquear prime-

ramente la pulpa con dioxido de cloro en condiciones

- 16 -
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dcidas, omitiendo la etapa de cloracidn directa.

28, Procedimiento, segin la reivindicacion
18, caracterizado porque la pulpa se blanguea también
con, por 1o menos, un hipoclorito.

38,~ Procedimiento, segun la reivindicacidn
14 o 28, caracterizado porque comprende realizar, por
lo menos, un blangueo de la pulpa celuldsica con didxi
do de cloro, y por 1o menos, una extraceidn cdustica
de la pulpa celuldsica, no permitiéndose que un blan-
queo con didxido de cloro siga a otro blanqueo con diéx;
do de cloro y no permitiéndose tampoco que una sextrac-
cidn cdustica, sige al Wltimo blanqueo.

48 ,- Procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el
primer blangueo con didxido de cloro va precedido por
un tratemiento previo de la pulpa con didxido de cloro
o un 4cido soluble en agua incapaz de producir cloro
elemental en sgua o una mezcla del mismo; halldndose
presente el dcido o didxido de cloro o la mezela del
mismo, en una cantidad suficiente para reducir el con-
tonido mineral de la pulpa celuldsica.

58 ,-"Procedimiento para blanguear pulpa celu-
losica"; tal y como queda substancialmente descrito en

la presente Memoria,

-17 =



Esta Memoria consta de dieciocho hojas, escri-

POYr una sola cara.

, 6 D% b
INTERNARIONAL PAPER COMPANY,
£z ACEBO Y MODEY
o Elimador F. Hernades Rele
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