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MEMORIA DESCRIPTIVA

DE UNA PATENTE DE INVENCION, POR VEINTE ANOS EN ESPANA,
A FAVOR DE DIETER STRAUCH, DE NACIONALIDAD SUIZA, RESI-
DENTE EN ZOFINGEN (Suiza) - Kanalweg, 34

S o b r e

PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE UN PIGMENTO UTILIZABLE
EN EL ESTUCADO O PINTADO DEL PAPEL,
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El invento se refiere a un procedimiento para la fa
bricacidén de un pigmento utilizable para el estucado o pinta-
do del papel.

El pigmento principal actualmente utilizado para la

5,— carga y estucado del papel es ia caolina.

En el estucado del papel por los procedimientos clé
sicos (lémina de arrastre, estucado por rodillos miltiples, -
ldmina de aire, prensa encoladora) se utiliza una mezcla de
aglomerantes (colas a base de fécula y de caseina, asi como -

10.- latex) y pigmentos constituidos por caolina muy fina y muy -
blanca, teniendo por efecto la estructura laminar de ésta 0l-
tima el engendrar una superficie brillante en el satinado.

Para modificar ciertas caracteristicas del estuco,
algunas veces se utilizan, en combinacidén con la caolina, -

i ~15.,~ ' otros pigmentos secundarios particularmente carbonatos de Cal
cio, precipitados y/o naturales. Comparados con la caolina; -
estos carbonatos tienen la ventaja de aumentar la blancura y
mejorar la penetracidén de las tintas. Aunque, su precio eleva
do disminuye de forma considerable su interés. Los carbonatos
20.- de calcio qaturales son mucho menos costosos, poseyendo sin -
) embargo.ventajas técnicas apreciables, %aleé como una viscosi
dad mds débil en suspensién acuosa y una exigencia de aglome-
rante mds débil,
No obstante, todos estos carbonatos fe calecio, bien
25.- gean naturales o precipitados, no poseen las cualidades de la
caolina en cuanto a la obtencién de brilloe.
Tas caracteristicas esenciales que se exigen a un -~
pigmento para el estucado del papel son tener una blancura -
muy grande y un excelente poder de cubricién por opacidad, -~

30.~ engéhdrar brillo en el satinado, exigir poco aglomerante, con
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ducir a suspensiones de baja viscosidad para un alto contenido
de materias sélidas, ser poco costosos y ser compatibles con -
los aglomerantes y enlaces,

El presente invento tiene por objeto en especial, ob
tener un pigmento que ofrezca tales cualidades.

El invento se refiere a un procedimiento de fabrica-
cién de un pigmento para el estucado o pintado del papel, ca-
racterizado porque”ée pfepara un sulfato de calcio precipitado
por el ataque de un carbonato de calcio ngtural en finas_parti
culas por medio del dcido sulfirico en medio acuoso, con agita
cién violenta, y a continuacién, alcalinizacidén por medio de -
cal,

El atague violento descompone al carbonato de calcio
por desprendimiento de gas carbonico y forma un precipitado de
sulfato de calcio de dos moléculas de agua ( yeso sintético) -~
que cristaliza bajo forma de agujas largas,

Para obtener un producto de calided satisfactoria, -
conviene partir de un carbonato de calcio natural relativamen—
te puro, por ejemplo de}tipo de la creta de Champagne (98,7%
de Ca 003) o, mejor, de carbonato de calcio cristalino, por -
egjemplo de polvo de calcita romboédrica, tales como los calqé
reos urgonianos (calcdreos de Orgon) o de carbonatos de calcio
metambérficos, tales como los mérmoles finamente pulverizados.

Ia gramulometria mds recomendada es la que correspon
de 8 un didmetro medio de 1 a 10 micrones, con una gama granu-
lométrica de 0 a 100 micrones. Con preferencia, se escoge un -
didmetro medio de 4 a 5 micrones. Conviene operar en condicio-
nes de dilucion 6ptima para obtener cristales en forma conve-
niente, en especial con una cantidad de carbonato del 5 al 30

por ciento por peso con relacién a la fase liquida. En la préc
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tica, por facilidades de fabricacidn, es particularmente ven-

tajosa una proporeidn efectuada en los alrededores del 10%. -

- En cuanto al titulo del Acido sulfdirico, puede ser cualquiera

y por ejemplo de 1 al 100%.

Cuando ha terminado la transformacidén del carbonato
de calcio, se afinde um débil cantidad lechada de cal para au~
mentar el pH y hacer el producto compatible con los aglomeran
tes utilizados en las férmulas de estucados y sobre todo para
permitir ohtener bajas viscosidades. Esta adicidn de cal es -
una de las caracteristicas esenciales del presente invento.

Otra caracteristica es la realizacidn de la reaccidn

con agitacidén violenta, gracias a la cual se obtienen crista-

‘les de longitud lo mds corta posible.

Tembién es ventajoso mantener la temperatura por de
bajo de los 209, con preferencia entre los 10 y los 202, y es
necesario enfriar para compensar el desprendimiento de calo-
rias debido a la reaccidn exotérmica.

ELl invento se extiende & los productos de estucado

que contienen el pigmento definido anteriormente, asi como los

papeles que se han fabricado con tales productos. _

Los ejemplos siguientes, no limiitgtivos, ilustran -
la fabricacidn del pigmenfo.
EJEMPLO 1:

Para la precipitacidén del sulfato de calcio se uti-
liza una cubeta provista de un agitador potente, todo ello -
equipado con un revestimiento resistente al deido sulfirico -
tal como, por ejemplo, esmalte, polimero de tetrafluoro-etile
no, etc. El agitador es lo suficientemente poderoso pare pro-
vocar fuerzas de cizallamiento muy elevadas en el seno de la

' 4 . Y
suspension y las paletas tienen una forma que garantiza una -
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cireulacién répida y total de la suspensidn acuosa en la cube
ta« Esta cubeta lleva un doble envolvente que permite garanti
zar la circulacidn de un liguido refrigerante (por ejemplo -~
salmuera) para regular la temperatura de la reaccidn. Ademés,
estd equipada para evacuacidn de gas carbdnico.

Se introducen en la misma 900 litros de agua, a los
que se afiaden 100 Kgs. de carbonato de caleio, agitando, De -
esta.manera, se obtiene una suspensidn acuosa de carbonato de
calcio al 10%.

" E1 carbonato de caleio es calcita urgoniana romboé-
drica, qug¢contiene el 99,75% de Ca 003; su blancura filtro -~
verde "Elrépha" es de 92, y el didmetro medio de sus particulas
5 micrones, siendo la gama granulométrica de 0 a 100 micrones.

Se agita violentamente la suspensidn por cuwalguier
medio mecdnico susceptible de crear una fuerte turbulencia y
una friceidén mixima.

En una cubeta independiente, se producen 49 litros
de agua a los que se¢ afiaden 147 Kg. de dcido sulfirico a 53¢
Be (93 litros),

De esta manera se obtlene dcido sulfirico diluido -
con una concentracidn ponderal de S0, Hp del 50%.

(98 Kg. de SO, H, * 98 Kg. de agua).

Entonces se introducen los 196 Kgs, de dcido sulfi-
rico al 50% de SO H, en la suspensién de carbonato, prosiguien
do la agitacidn violenta y manteniendo la temperatura de la -
suspensién por debajo de 202, por medio de la solucibén refrige
rante que circula en el doble envolvente de la cubeta.

Se ciuda de que el dcido sulfurico se introduzca ba
jo una forma muy dividida (pulverizacidén por ejemplo), y ade;

» . . ? r o s -
mas, en la zona de agitaciOn maxima, por ejemplo en-s8l oceniro
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y en el fondo del remolino creado por la agitacidn) con un =
caudal de 400 a 500 litros por hora.

Al final de la reaccidn, el pH de la supensidn del
sulfato de calcio es de 4 a 6 y se desprenden 44 Kg. de gas
carbdénico eliminado por aspifaéién.

Cuando se ha afladido la totalidad del dcido sﬁlfﬁr_';_
co, se mantiene la agitacidén durante 10 minutos.

Se obtiene entonces una suspensidn acuosa del sulfa
to de caleio precipitado hidratado de formula 80,Ca, 2H,0 y -
con una concentracién ponderal del 15%.

En una cubeta independiente se prepara la léchada -
de cal afiadiendo por agitacidén 10 Kg. de cal viva, (Ca 0) a 90
litros de agua, después de lo cual se filtran sobre un tamiz
de malla de 43 micrones.

La suspensidén del sulfato de calcio con un pH de 4
a 6 se mantiene en agitacidén y se afiade entonces la cantidad
de lechada de cal necesaria para obtener un pH comprendido en
tre 10 y 11. A continuacidén se filira por medio de una centri
fugadora y de un filtro prensa y se obtiene una pasta de sul-
fato de calecio precipitado con una humedad media del orden del
10 al 25%.

Esta pasta puede ser ut%lizada como se encuentra o
bien secada a una temperatura que no sobrepase los 902, Secén
dola de esta manera se obtiene sulfato de calcio precipitado
que no contiene humedad pero conserva sus dos moléculas de -
agua de cristalizacidén (yeso sintético). .

El ejemplo mencionado conduce & un sulfato ds cal~
cio precipitado con una blancura del 96% con relacidn a Mg O
(filtro Elrépho R 457). Este sulfato posee un eXcelente poder

de cubricidén y permite preparar suspensiones acuosas que cOl-
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tengen del 62 a2l G853 de sdlidos y wyuz todavia son bomdvesvles.
gt )

Queda bien entendido que la preparacidén de estus suspen
siones acuosas, como en el caso de las caolinas, necesita la .-
utilizacibén de agentes dispersantes tales como polifosfatos, -
sales de acidos orginicos, écidos etileno diamino-tetracético
y sus sales goma arabiga, citratos de sodio, sales de sodio &
cidos alquil-naftalenos sulfdricos polimerizados, caseina y -
derivados celuldsicos.

Dicho producto es igualmente compafible con el latex
utilizado en las férmulas de estucado,

El producto fabricado en el ejemplo amteriér posee
a la vez las ventajas de las caolinas y las de los carbonatos
de calcio precibitados. La estructura de las particulas conduce
en el satinado, a un brillo satisfactorio. Por otra parte, el
producto obtenido es de una blancura netamente superior a_la
de las caolinas naturales utilizadas hasta el presente. Por -
otra parte, el procedimiento de precipitacidn del sulfato de
calcio es un medio mucho mis econdmico para reducir la dimen-
sibén de las particulas de carbonato de calcio gque los métodos
cladicos de trituracidn,

A titulo de variante, se puede efectuar el ataque -
de un carbonato de calcio natural sdlo parcialmente,

Se recomienda en este caso partir de un carbonato -
de calcio natural muy fino, denun didmetro medio de uno a dos
nicrones, que no posea particulas superiores a 10 micrones y
que se someta a la reaccidn sulfurica para transformar una -
proporcidn determinads de carbonato de calcio en sulfato de
calcio precipitado. )

De esta manera se obtiene un producto que poese pro

pledades intermedias entre el carbonato de calecio natural y el
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sulfato de calcio precipitado, y que permite mgjorar todavia
considerablemente la blancura de los carbonatos de calcio na-

tureles corrientes, su poder de cubricidn y su eptitud pars -

conferir brillo.

LJEMPLO 2:

Se utiliza el mismo meterial gque en el ejemplo 1.

Se introducen en la cubeta 805,5 litros de agua y -
se afiaden 89,5 Kg. de carbonato de caleio, con agitacidn, pa-
ra obtener una suspensidn acuosa al 10%.

El carbonato de calcio es calcita urgoniaana pomboé
drica al 99,75% de Ca €05 en particulas de un didmetro medio
de 2 micrones siendo la gama granuldémetrica de 0 a 10 micrones.

Se prepara por separado dcida sulfdrico diluido al
50% como en el ejemplo 1.

Mgznteniendo la agitacidén violenta de la suspensidn
de carbonato de calcio, se afiaden 49 Kg. de dcido sulfirico
diluido al 50%, qn,las mismas condiciones que en el ejemplo 1
Se controla la temgoqatura de la suspension en el curso de la
reaceidn y se comprueba que no sobrepase los 202

Cugndo se he afiadidofa totalidad del dcido sulfurico
se prosigue la ag1tac1on durante dies mlnutos, y después se -
afiade lechada de cal, siempre con agitacidn, hasta laobtencidn
de un pH comprendido entre 10 y 11. .

La suspensidn se filtra entonces (centrifugadora o
filtro premsa) para formar una pasta concentrada., De esta ma-
nera, se obtiene un pigmento mixto que contiene 75 Kg. de car
bonato de calcio (Ca 003) ¥y 25 Kg. de sulfato de calcio preci
pitado.(SQ4 Ca, 2 Hy0).

-Este prodﬁétq puede ser utilizado en pasta o seco ~
a una temperatura que no sobrepase los 902, La proporcidn de

sulfato precipitado de calcio contenids en el producto final
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puede variar del 1 al 100% y sirve para reguiar las caracteris
ticas de finura, de blancura, de opacidad, de brillo y de ab-
sorcidn de cinta que se desea obtener.

Ia fabricacidn de papel exige cargas quimicamente -
inertes, muy resistentes a los medios &cidos, en los que el -
payel estd fabricado o encolado. En efecto, se sabe que en la
fabr;cacién del papel se utilizan ciertas cantidades de sulfa-
to de aluminio que hacen imposible la utilizacidén de carbonatos
de calcio, Se utiliza entonces caolina j talco que no son reag

tivos ¥y que son mis o menos conservados sobre las fibras celu

lésicas. Por lo general tienen niveles de blancura y de finura

inferiores a los de las caolinas empleadas para el estucado.
El porcentaje de retencidn de la carga en las fibras es una de
las caracteristicas importantes.

El sulfato de calcio precipitado fabricado por el -
procedi.iento arriba descrito permite la obtencidn de un pig-
mento que se presta de manera notabls a la cargs del papel.

En efecto, la estructura acicular dé las particulas
permiten une retencidn muy elevada en las fibras celulésicas
y confiere asi al papel fabricado una opacidad netamente més
elevada que con las caolinas 0 los talcos utilizados en la ég
tualidad. Por otra parte, el sulfato de caleio precipitado fa
bricado por el procedimiento emunciado permite una distribu-~
cidn muy buena de la carga en el espesor de la hoja'ﬁe papel
y no simplemente del lado tela, segin es el caso con las car-
gas clasicas. Se puedéﬁ mejorar'las propiedades de recepcidn
del sulfat¢fle calcio efectuando la reaccidén en caliente, lo -~
gue tiene por efecto precipitar el sulfato de caleio bajo for
ma de agujas mds grucsas que las que da la precipitécién en -

frio,
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Un papel cargado con el nuevo sulfato de caleio pre

cipitado posee caracteristicas de blancura y de opacidad que

' permiten utilizar solamente férmulas de estucado de muy buen

precio, teniendo por simple obgeto pulimentar el papel.

El sulfato de calecio hidratado aporta una ventaaa -
importante, con relacidn a los carbonatos de calcio y a las -
caolinas, por el hecho de ser su peso especifico mds débil, -
es decir 2,32 en lugar de 2,7, en el casp de los carbonatos -
de calcio y de 2,5 en el caso de las caolinas. Bl precio de -«
le unidad de volimen de pigmento en el bafio de estucado gueda
disminuido por lo tanto.

Egtos pigmentos, es decir el sulfato de calecio pre-
cipitado resultante de la reaccién total del carbonato de cal
cio o los productos resultantes de una reaccidn parcial, pue-
den ser utilizados también con ventaja, como pigmentos en la
industria“de las pinturas y de los papeles pintados.

Debe quedar bien entendido que el invento no se li-
mitae & 1los ejemplos de realizacidn anteriormente descritos y
representados, a partir de los cuales se podran prever otras
formas y mogos de realizacidn, sin apartarse por ello del al-
cance del invento. ' )

N O T A

"En resumen la presente solicitud, recaerd sobre las
sigulentes reivindicaciones:
12.~ Procedimiento de fabricacién de un pigmento —
ilizable en el estucado o pintado del papel, caracterizado.
porgue se prepara uﬁ sulfato de calcio precipitado, mediante
el atague de un carbonato de calcio natural en finas particu-
las por medio de Adcido sulfurico en medio acuoso, con agita-

cién violenta, y a continuacidn a la alcalinizacidn por cal,
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procedimiento que permite obtener un producto de calidad igual
a la de la caolina.
28.~ Procedimiento de fabricacidén de un pigmento uti
lizable en el estucado opintado del papel, segin la reivindica
cibn 1, caracterizado porque el diametro medio de las particu~
las de carbonato de calecio es de 1 al 10, con preferencia de -
4 a 5 micrones, no excediendo la mds grandes ae 100 micrones.
| ¢,- Procedimiento de fabricacion de un pigmento uti
lizable en e; estucado pintado del papel, segin la reivindica-
cion 1, éaraéterizado porque la proporcidn ponderal de cérbong

to con relacidén & la fase ligquida es del 5 al 30%.

8.~ Procedimiento de fabricacidén de un pigmento uti

lizable en el estucado o pintado del papel,, segin la reivindi
cacién 1, caracterizado porque la agitacidén del medio es lo su
Tiecientemente intensa para extenderse a toda la masa y mante-~
ner un torbellino en ella.

g,~ frocedimiento de fabricacidén de un pigmento uti
lizable en el estucado o pintado del papel, segin la reivindi-
cacidn 1, caracterizado porque la temperature se mantiene por
debajo de los 20 grados, con preferencia entre 10 y 202, para
la obtencidén de la finura mixima, pudiendo ser mis elevada si
se quiere mejorar la retencidén de la masa de papel.

2,~ Procedimiento de fabricacidén de un pigmento uti
lizable en el estucado o pintado del papel, segin la reivindi-

cagién 1, caracterizado porque se afiade suficiente cal para -

ﬁ% el pH de la suspeﬁsién cdlcica se eleve a un valor de 10

5

s

/) /a 11,

72,~ Procedimiento de fabricacidn de un pigmento uti
lizable eh el estucado o pintado del papel, segin la reivindi-

cacidn 1, caracterizado porque se elimina la mayor parte del -
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agua de la suspensidén final para obtener una pasta, pudiendo
en caso necesario secarse osta Ultima a una temperatura que -
no sobrepase los 90¢,

88.- Procedimiento de fabricacién de un pigmento uti
lizable en ol estucado o pintédﬁ del papel, segin la reivindi-
cacién 1, caracterizado porque se reduce la proporcidn de adi-
do sulfurico de manera que sdlo se transforme una.parte del ~
carbonato, teniendo ias particulas de carbonato utilizado, con
preferéncia, en este caso, un didmetro medio de wno a dos mi-
crones con un méximo de 10 micrones,

98,- PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE UN PIGMENTO UTL
LIZABLE EN EL ESTUCADO 0 PINTADO DEL PAPEL.

Segin se describe en la presente memoria descripiva
que consta de doce hojas escritas a maquina por una sola de -

sus caras y enumeradas.

Madrid, 1 de Junio 1970
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