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Memoria descriptiva

£

para solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 afos

u nombre de SOUTH AFRICAN PULP AND PAPER INDUSTRIES,
LIMITED y L AIR LIQUIDE, SOCIETE ANONYME
POUR L'ETUDE ET L EXPIOITATION DES PROCEDES
GEORGES CLAUDE

entidad / decnodonolidod  sudafricana y francesa, respecti-~
vamente

.con domicilio en Union Corporation Building, 74-78 Marshall

! Street, Johanesburgo, Repiblica de Africa

: del Sur, ¥ 75 Quai d’Orsay, Paris, Francia,
respectivamente

‘por: "UN METODO DE DESLIGNIFICAR Y BILANQUEAR UNA PASTA
DE CELULOSA" (Clase Internacional D2lc)
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Bsta invencidn se refiere a la desligni-
ficacién y blenqueo de pasta de celulosa quimica y semi-
quimica con oxigeno gaseoso en medio alcalino.

" Para los propésitos de esta memoria des-
criptiva, el término "oxigeno gaseoso" incluye cualquier
otro gas que contenga oxigeno libre, tal como el aire.

Bs conocido el procedimiento consistente
en deslignificar y blanguear la pasta de celulosa con
oxigeno gagseoso en un medio alcalino, y se obtienen ex-
celentes efectos de deslignificacidn y blanqueo si este
tratamiento se lleva a cabo a temperaturas elevadas pré-
ximas a los 100°¢ y a latas presiones del orden de 4,9
a 10,2 kg/cm? manométricos. Sin embargo, este tratamien-
to convencional presenta la desventaja de que a tempera-
turas y presiones tan elevadas, las propiedades fisicas
vy de resistencia mecdnica de la pasta resulten afectadas
desfavorablemente.

En la Memoria Descriptiva de la Patente
Francesa Némero 1.387.853 de los mismos inventores, se
describe que, por tratamiento de una pasta quimica o se-
mi-quimica con oxigeno en medio alcalino en presencia
de ciertos catalizadores o protectores, pueden preser-
verse las propiedades fisicas y de resistencia meéanica
de le pasta, e incluso mejorarse en algunos capos, al
proplo tiempo que se consigue una deslignificacidn muy
completa y un aprecisble aumento de brillo. Més particu~
larmente, se describe y reivindica un método para la des-
lignificacidén y blangueo de pasta de celulosa quimica y
semi-quimica con oxigeno en un medio alcalino, caracte~

rizado por el hecho de que el tratamiento de la pasta
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se efectlia en presencia de un protector utilizado en
wna concentracién comprendida entre 0,5 y aproximadamen. -
te 3% en peso refererida a la pasta, seleccionado del
grupo constituido por carbonato bdrico, carbonato cdleci-
co, carbonato magnésico, carbonato de cine, boratos de
metales alcalinos y didxido de titanio. h

Se ha encontrado ahora que el catalizadox
o protector puede seleccionarse de un nuevo grupo. Muchow
de estos nuevos protectores presentan la gran ventaja
de preservar las propiedades de resistencia fisica de
las pastas de celulosa, e incluso de mejofarlas en cler
tos casos, mdés eficazmente que algunos de los protecto-
res conocidos, al mismo tiempo que proporcionan un apre-
ciable aumento de brillo.

De acuerdo con la presente invencidn, el
protector se puede seleccionar del grupo constituido
por silice; un silicato de metal alcalino, tal como si-
licato sédico; un silicato alcalino-térreo, tal como
silicato magnésico; un fosfato alcalino-térreo, tal co-
mo fosfato manésico; un éxido alecalino-térreo, tal como
6xido magnésico; un perdxido alcalino-térreo, tal como
perdéxido magnésico; un hidréxido alcalino~térreo o un
material que forme un hidrdéxido alcalino-térreo, tal
como hidréxido megnésico o un material que forme hidré-
xido magnésico in situ; y una sal soluble de magnesio,
tal como acetato magnésico'o cloruro magnésico.

Son particularmente ventajosos silicato
sédico, éxido magnésico, hidréxido magnésico y silicato
magndsico.

Los nuevos protectores dan los mejores
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resultados cusndo se utilizan a wna concentracidén compren
dida entre 0,5% y eproximademente 3%, preferiblemente 17%
en peso, referida a la pasta, en basge seca.

Puede uwbtilizarse cualquier medio alcalino
apropiado, preferiblemente hidrdxido sédico. ELl conteni-
do de hidréxido sdédico puede variar entre 2% y 12% en pe-
so referido a pasta seca, dependiendo del grado de des-—
lignificacidén y blanqueo que se requiera.

Hebldndo en términos generales, la canti-
dad de hidréxido sédico requerida puede ser aumentade
pare pastas sin tratar con contenido alto de lignina,

El tratamiento con oxigeno gaseoso se lle-
va a cabo en las mejores condiciones en cualquier apara-
to de presién apropiaedo que asegure el contacto intimo o
la exposicién adecuada de la masa de pasta con o a8l oxi-
geno contenido en la fase gaseosa.

Durante el tratamiento con oxigenc gaseo-
so, la consistencia de la pasta puede estar comprendida
entre 4% y 30% en peso, preferiblemente entre 7% y 25%.

BEn una realizacidén preferida de la inven-
cibén, una pasta alcalina sin tratar se trata con hidrdxi-
do s6dio en presencia del protector, con oxigeno gaseoso
en un reactor de presidn a una temperatura de operacidén
e levada, comprendida preferiblemente entre 90o Yy 13500,
¥y a una presidén parcial elevada a la temperatura méxima
de operacidn, preferiblemente en el intervalo de 4,9 a
10,2 kg/cm? manométricos. Ia presidén estd limitada Uni-
camente por las caracteristicas del aparato empleado. La
pasta puede someterse al tratemiento con oxigeno a la

temperatura méxima de operacidén durante un periodo de
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tiempo comprendido entre 10 y 120 minutos, dependiendo
de los resultados requeridos o de la naturaleza de la
pasta que se trata,

Después del tratamiento con oxigeno, la
pasta puede lavarse de cualquier manera adecuada. La elec-
cién de la operacidn de lavado estd regida en gran par—j
te por el hecho de que se considera, o no, la recupera- -
cidn de productos quimicos en el efluente o el blangueo
subsiguiente. BEs ventajoso el que la operacién de lavady
ge realice cuidadosamente y que el efluente se trate en
un procedimiento de recuperacidn quimica., Pueden conse-
guirse ulteriores economias en la recuperacidn de este
filtrado si se utiliza una parte de dicho filtrado para
la dilucién de la pasta que ha de tratarse con oxigeno
gaseoso,. Se ha encontrado que esto no produce efectos
desfavorables sobre el brillo obtenido.

Tal filtrado, o filtrado recirculado,
puede luego, por ejemplo, emplearse como una parte de
agua de lavado utilizada en las etapas de lavado norma-
les aplicadas a la pasta producida por el procedimiento
de reduccidn a pasta en cuestibn, o bien se puede afiadir
directamente a las lejias en cualquier etapa del proce- |
dimiento de recuperacidn que se considera. Alternativa-
mente, la sosa cdustica contenida en el filtrado puede
recuperarse por cualquiera de los métodos de recuperacidn
conocidos. Es una gran ventaja de este procedimiento el
que, a pesar de la carga de materie orgdnica en estos
filtrados, éstos se hallen prdcticamente exentos de clo-

ruros, los cuales estdn normalmente siempre presentes en

los efluentes de las instalaciones de blanqueo, aparte
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de cualquier cloruro gue pudiera introducirse cuando el
protector contiene el elemento cloro. Esto hace posible
que el procedimiento de recuperacién quimica se lleva

a cabo fdcilmente, sin las graves interferencias ocesio-
nedas por los cloruros, y permite, si se preciso, que
cualquier cantidad de carbonato sédico recuperada se con
vierta en sosa cdustica para su reutilizacidén repetida.
Incluso, si, por ejemplo, se emplea como protector clo-
ruro megndsico, la cantidad de cloruros serd todavia
considerablemente menor que le que existiria en las ope-
raciones de blenqueo convencionales. El muy alto grado
de contaminacidén ocasionado por las operaciones normales
de blanqueo en etapa miltiple se verd de esta manera re-
ducido muy beneficiosamente.

Tos ejemplos que siguen son ilustrativos
de la invencidn, sin que limiten en modo alguno el al-
cance de la misma. Lag concentraciones se expresan como
porcentakes en peso referidos a una base de pasgte seca,
excepto para el silicato sédico, cuyas cantidad se basa
en el contenido de sdlidos de producto comercial. las
presiones de oxigeno son las que corresponden a la tem-
peratura indicada., La consistencia de la pasta es la re-
lacién, expresada como porcentaje, del peso de la parte
de pastae seca al peso de la pasta himeda. Todos los en-
sayos de los ejemplos se efectuaron de acuerdo con las
especificaciones TAPPI o AFIOR.

EJEMPIO 1

Bl contenido de lignina, el brillo y las

12,7.69 -6 -
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propiedades de resistencia fisica de las pastas siguien-

tes se comparan mds adelante en la Tabla I:

(a)

(b)

(e)

(d)

pasta Kraft de pino resinoso, sin tratar ni
blanguear (designada en adelante Pasta A).

la pasta de (a) anterior, después del tra- ©
temiento con oxigeno gaseoso en medio alca~
lino sin protector (designada en adelante
Pasta B),.

la pasta de (a) anterior, despudés del tra-
tamiento con oxigeno gaseoso en medio alca-:
lino, en presencia de carbonato magnésico,
que es el protector preferido descrito en -
la Memoria descriptiva de la Fatente france-
sa numero 1,387.853, de los mismos invento-
res (designads en adelante Pasta C).
diferentes cargas de la pasta de (a) ante-
rior, después del tratamiento con oxigeno
gaseoso en medio alcalino en presencia de
diferentes protectores de acuerdo con la
presente invencién (designadaa en adelante
Pastas D, B, F y G, respectivamente),

Se vera que las pastas D, E, F y G, que

han sido tratadas en presencia de protectores de acuerdo

con la presente invencidn, poseen brillos mayores gque

lag pastas A, By C. Se verd tambidn, en relacién con

las pastas D, E, F y G, que los protectores de acuerdo

con la presente invencidn preservan eficazmente las pro-

piedades de resistencia fisica de la pasta y las mejoran

incluso en ciertos aspectos.
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EJuliPLO II

E1l contenido de lignina, el brillo y las
propiedades de resistencia fisica de las pastas siguien-
tes se comparan més adelante en la Tabla II:

(a) Pasta Kraft de pino, sin tratar ni blanguear
(designada en adelante Pasta H).

(b) ILa pasta de (a) anterior, despuds del tra-
tamiento con oxigeno gaseoso en medio al-
calino sin protector (designada en adelan-
te Pasta I).

(¢) Dieferentes casrgas de la pasta (2) ante-
rior, después del tratemiento con oxigeno
gaseoso en medio alcalino y en presencia
de diferentes protectores de acuerdo con
la presente invencidn (designadas en ade-
lente Pastas J y K, respectivamente).

Se verd que el brillo de las pastas J y
K, que han sido tratadas en presencia de protectores de
acuerdo con la presente invencidn, es comparable al de
1z Pasta I y muy superior al de la Pasta H. Los protec-
tores utilizados en las Pastas J y X preservan eficaz-
mente las propiedades de resistencia fisica de la pasta

y las mejoran incluso en clertos aspectos.

1207.69 — 8 —



-6 - 69°L VT
2Y - b

V3 18 9¢¢g ¢fog 2L 9¢0L 20T eanioy op I10308J
Livs T4 Gége 84 G1g r A GtLS OPTIL
—-2989 8D J01%0BJ
9901 066 Q00T obs 00L LTT 006T (- a® 6gg ofeq)
’ soTqop sonFerTd
00T. 006L 0026 00£g 008L 0099 00€L  (soxgew) wany
—-0J ©p PNITIFUOT

197 ¥ st 4 %4 24 09 (soynutiy)
optT3eg op odusTj
62 of 2¢ 43 43 62 92 S
€49 9¢% 651 16 149 L 8¢6T ¢o§§ ep oxoumyl
(14 LS g 96 [44] 129 92 (aTO0AOROUS)
OTTTId
o€ of of of of ot ("utm) ueToBI
—odo 9p BUTXBW
eanrezeduay

eT B odwery

ozt 0zT 02T ogt 02T 02T (0,) ugToBIado
op BWIXBU
vanyeIodua ],

L L L L L A Juouon _wo/Ix/

sqtoTquE eamged
adwaJ B[ B OoUeS
~TX( op UQIseId

ot SH%T mOH SEAT mOHmNmzws” OSIWST moomﬁﬁ o] o ‘xogo8joad
g g q q g S (HO=1TL5)
, OUTTEBOTY OTPeH
ST ST 6T ST ST ST B1EBI
: N : op BTOUSLSTSUOD
D I I a 0 g v elsed

YONIV ugaged ‘0sSOoursey OUld op 3Jeal eilsed

I ViYL

Ul

WY



TABLA I

Pasta Kraft de Pino Resinoso, Patrdén. AFKOR

Pasta A B C D E
Consistencia de
Pagta 15 15 15 15
Medio Alcalino
(¢NeOH) 5 > 5 5
Protector, % 0 l%MgCO3 19Mg0 1$Na2SiO3
Presién de Oxi- '
geno a la Tempe
ratura gmbiente
/kg/cm” monom/ 7 7 7 7
Temperatura
méxima de
operacidén ( C) 120 120 120 120
Tiempo a la
Temperatura
méxima de ope-
racibén (min.) 30 30 30 30
Brillo
(Photovolt) . 26 54 52 56 58
Nimero de KMnO4 19,8 7 6,4 5,1 4,9
o , 5
Sr. 26 29 32 32 32
Tiempo de Batido
(Minutos) 60 45 45 45 45
Longitud de ro-
tura (metros) 7300 6600 7800 8300 9200
Pliegues dobles
(bajo 885 gr.) 1500 117 700 540 1000
Factor de esta-
1lido 5745 43,2 51,5 58 53,5
FPactor de Rotura 102 70,6 72 80,5 85,6




FiOR

Ts

E iy G
15 15 15
.5 5 5
. 15ia, 810, ﬁMgSiOS 15810,
7 7 7
120 120 120
30 30 30
58 57 55
4, 9:5:ﬂ 4,6 6,3
2 . 30 29
45 45 45
9200 7900 7100
1600 590 1066
53,5 51 54,7
85,6 81 84
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_TABIA IT

Pasta Kraft de Pino, Bspecificacidn TAPPI

Pasta H I Jd X
Congistencia de
la Pasta 17 15 17
Medio alcalino

(%Na0H) 6 5 6
Protector, % nada 14ug/08/,, 11/27igC1,

Presién de oxige
no a la tempera~
tura maxima de

operacidn,
(kg/en? manom. ) 12 12 12
Temperatura méxi
ma de operacidm
(°¢) 130 130 130

Tiempo a la tempe
ratura méxima de
operacién (min.) 30 30 30
Brillo
(Elrepho Zeiss) 24,0 42,3 42,7 42,2
Nimero de KM'nO4

(KAPPA) 26,3

(Afnor) 4,23 4,0 4,2
C.S.F. 595 270 465 430
Revolucs.
de batido 9000 9000 9000 9000
Longitud de
rotura (m.) 10000 9810 10000 10700
Pliegues do-
bles (bajo
800 grs.) 712 467 722 776
Factor estall. 64,4 79,3 91,7 90,9
Factor rotura 107,0 58,9 67,7 68,2

14'07069 - lo -



10

15

20

Bsta solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Africa del Sur, el 13 de Junio de 1968, con
el nimero 68/3771, se acoge a los beneficios del arti-

culo 51 del vigente Bstatuto sobre Propiedad Industrial,

REIVINDICACIONES

Tos puntos de invencién propia y nueva
gque se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidén en Bspaila, por VEINTE afios, son
los siguientes:

1.~ Un método para deslignificar y blan-
quear una pasta de celulosa quimica o semi-quimica en
el que la pulpae es sometida en medio alcalino a la ac-
cidn de oxigeno gaseoso, a una temperatura de &l menos
90°C y a una presidn de al menos 4,9 kg/cm?, siendo
realizados la desliquificacidn y el blanqueo con hasta
el 3,04 en peso, en una base de pulpa seca, de un pro-
tector seleccionado del grupo constituido por silice;
un silicato de metal alcalino; un silicato alcalino-té-
rreo; un fosfato alcalino-térreo; un Sxido alcalino-té-
rreo; un perdxido alcalino-térreo; un hidréxido alcalino-
térreo, o un material que forme un hidrdxido alealino-

térreo durante el tratamiento; y una sal soluble de mag-
',v}
¥,
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nesio, estando constituido el medio alcalino por una
subgtancis diferente del protector.

2.~ Un método segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por el hecho de que el protector compren-
de silicato sddico.

3.- Un método segin la reivindicacién 1,
caracterizado por el hecho de que el protector estd
constituido por éxido de magnesio.

4.- Un método segin la reivindicacién 1,
caracterizado por el hecho de que el protector estd
constituido por silicato de magnesio.

5.~ Un método segin la reivindicacién 1,
caracterizado por el hecho de que el protector compren-
de hidrdxido de magnesio.

6.~ Un método segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por el hecho de que el protector compren-
de perdxido de magnesio.

7.— Un método segin una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, ceracterizado por el hecho de
que el protector se utiliza a una concentracidn compren-
dida entre 0,5% y 3% en peso, referida a una pasta seca.

8.~ Un método segin la reivindicacidn 7,
caracterizado por el hecho de gque el protector represen
ta un 1% en peso, referido a una pasta seca.

9.~ Un método segin una cualguiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado por el hecho
de que el medio alcalino estd constituido por hidréxido
sddico.

10.- Un método segin la reivindicacioén 9,

caracterizado por el hecho de que el hidréxido sddico

24.2.71 - 12 -



representa del 2% al 12% en peso de la pasta, referido
2 una base seca.
11.- Un método de deslignificar y blanquear
una pasta de celulosa. '
Tal y como se ha descrito en la Nemoria
que antecede y con los fines que se han especificado.
BEsta Memoria consta de trece hojas escri-
tas a mdquina por una sola cara.

Madrid, 27 FEB’.@“

P.A.

Par Pousdy

24.2.71 - 13 -
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