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El invento se refiere a la fabricacidn de papel
y més particularmente 2 un método para preparar un agente de
relleno destinado a ser utilizado en la fabricacidn de papel.

Es conocido que algunos tratamientos con mate-
rias orgénicas de las particulas de los agentes minerales
dé relleno corrientemente utilizados en la fabricacién de
papel pueden no solamente aumentar la retencidn del agente
de reileno en la hoje de papel durante su formacidn en el
proceso de fabricacidn de papel, sino que también puede
aumentar la resistencia de la hoja hiumeda en la mdquina de
fabricacién de papel, permitiendo asi que la miquina funcio
ne mds rdpidemente y de modo mis econdémico. Ademds, dichos
tratamientos presentan la ventaja suplementaria, cuando se
utilizan meteriales de relleno reéactivos a los deidos, no
solamente de reducir esta reactivided a los dcidos, evitan-
do por tanto la utilizacidn de cantidades excesivas de alum
bre de fabricantes de papel (sulfato de aluminio) sino redu-
cir también log problemas de formacidn de espuma cuando se
utiliza el proceso convencional de encolado con resinajhlum—
bre. En el pasado, los agentes de relleno reactivos a lc¢s
dcidos han presentado problemas considerables al ser utiliza-
dos conjuntamente con este proceso, debido a la reaccidn qui
mica de los agentes de relleno con el dcido producido por la
hidrdlisis del alumbre. '

Un tratamiento conocido de este ftipo consiste
en precipitar o coagular los polimeros procedentes de la so-
lucidén coloidal acuosa en presencia de un zgente de relleno.
Cuando el agente de relleno es reactivo a los deidos, el
grado de la reaccidén dcida puede ser reducido en un valor

util por este medio. Por tanto, se ha propuesto preparar wna
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suspensién de agente de relleno en una‘solucién coloidal
acuosa de alginato de sodio y de un almidén modificado y
coagular el polimero mediante adicidén de la suspensibn a wn
material de fabricacidn de papel, Si la adicidbn del agente
de relleno se hace de manera continua en la extremidad hime-
de de la mdquina de fabricacién de papel, la coagulacibn del
polimero puede ser realizada simultdneamente mediante adi-
cidn previa o simultdnea de alumbre al material de fabrica-
cidn de papel.

En la técnica anterior, se han descrito otros
varios métodog de tratamiento de las particulas minerales
para obtener agentes de relleno de papel mejorados. En un
procedimiento, la suspensidn de particulas minerales en una
solucidn coloidalacuosa del polimero se hace de manera que
presente un cardcter gelatinoso, Esto permite la formacidn
de elementos agentes de relleno/polimero de mayor tamafio que
lag particulas minerales afiadidas a un material de fabrica-
cién de papel, que contiene una solucidn de un agente gelifi-
cante o precipitante, o conjuntamente con éste. Cuanéo mas
gelatinosg o parecida a 'un gel es la suspensidn de particulas
minerales, tanto menor és la tendencia a que se produzca su
dispersidn en particulas minerales separadas. A este efecto,
se aflade ventajosamente wna proporgién de precipitante o ge
lificante a la suspensién de partiéulas minerales, en una
solucidn de polimeros coloidales, antes de su adicidn al ma-
terial de fabricacidn de papel que contiene gelificante o
precipitante o conjuntamente con la adicidn ulterior de una
cantidad suplementaria de gelificaﬁte o0 preoipitante. ZEste
procedimiento puede llamarse procedimiento de pre-gelificacidn

de adicidn al papel de un agente relleno mineral con polimero.
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Aunque en las fabricas de papel adaptadas a
este procedimiento de pre-gelificacién se han obtenido re-
sultados favorables, en otras fébricas se han presentado
dificultades. En primer lugar,- se han experimentado difi-
cultades para dispersar los polimeros que forman las solu-
ciones coloidales gelatinosas utilizando el gquipo de la
fédbrica de papel., Ademds, y particularmente con las parti-
culas minerales presentes y después de afiadir el gelifican-
te o el precipitante, se ha comprobado que era dificil mez~
clar y bombear la suspensibn de particulas minerales visco-
sas y particularmente gelificadas. Igualmente, se compro-
bé que no habia menera satisfactoria de controlar el tamaiio
¥y la forma de los elementos constituidos por las parsicu~
las minerales y el polimero que se forman a partir de la
suspensidn gelatinosa de particulas minerales en solucidn
polimérica coloidal después de afiadir gelificante al mate-
rial de fabricacidn de papel, EL procedimiento gue consis—
te en descomponer el gel para formar elementos constituldos
por partfoulas minerales y polimero en el material de fabri
cacién de papel depende émpliamente de la energia de mezclg
do y de las condiciones a las cuales este material se some-
te a continuacidn. Esto constituye un inconveniente, ye
que, puesto que el valor de la adicién de la suspensién de
particulas minerales y polimero y de la formacidn de elemen
tos especiales a partir de esta depende dmpliamente de la
formacidn de elementos de tamafio més importante que el tama-
fio de las particulas minerales componentes, es importante
evitar la formacidn de grumos de tamafio suficiente para
que sean visibles y perjudicigles en el papel acabado que se

fabrica. Si los elementos comnstituidos por las particulas
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minerales y los polimeros gelificados son descompuestos de-
bido & un mezclado excesivo, €s posible que se.pierdan las
propiedades de resistencia a los édcidos y de resistencia me
cénica del papel, conjuntamente con la pérdida de otras ven
tajas tales como una mejor retencidn del agente de relleno,

Igualmente, se ha comprobado que aungue la re-
gistencia a los dcidos de los elementos compuestos por par—
t{ioulas minerales y polimeros se ve mejorada, cuando mis ele
vado es el contenido de sbélidos de la dispersidn de particu-
las minerales en solucidén coloidal polimérica, tanto mds
diffcil es comseguir un contenido de sbdlidos muy superior
al-40% en peso econ los equipos normales de fabricacidén de
papel por el procedimiento de pré-gelificacidn deserito nmds
arriba., Por tanto, se ve cleramente que es preferible pre-
parar una suspensién de particulas minerales con un conteni
do de sélido mds elevado en solucién polimérieca que presenta
buenas propiedades de circulacién y que evita la fase de ge
lificacién inicial de modo que la gelificacidn se produzea
en el momento de la formacidn de los elsmentos compuestos
de agentes de relleno y polimero y que no presenta dificul~
tades para su mezclado y su bombeo,

Se ha comprobado también que si la suspensidn
de particulas minerales/polimero tiene las propiedades
de viscoelasticidad (circulacidn lenta) y de dilatancia reo~
légica en un grado suficiente, pueden formarse elementos fi-
liformes mediante la introduccidn de la suspensidn en una
solucién precipitante en condiciones adecuadas. Dichos ele
mentos filiformes, si presentan dimensiones comparables
con las de las fibras de celdlosa de la pulpa de madera,

son claramente ventajosos para mejorar la distribucidn del
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agente de relleno en el papel, para ayudar a la retencidn
del agente de relleno en la hoja, y para mejorar la resis-

tencia de la hoje himeda y del papel seco. ILa produccidn

de dichos elementos filiformes ha sido descrita en el ejemplo

7 de la Solicitud de Patente de Gran Bretafia nimero

pero la solucidén polimérica utilizada era una combinacidn
de caseina y de pbliacrilato golubilizado en alcali., Desa-
fortunadamente, estos polimeros son demasiado costosos para
gser utilizados de mamera general,y en uwn trabajo anterior
realizado por el mismo Solicitante, se ha sugerido que no
podian obtenerse resultados satisfactorios por lo menos sin
afindir al almiddén proporciones notables de alginatos. El
objeto del invento consiste en permitir la produccidn de
elementos constitufdos por agente de relleno y polimeros a
partir de una suspensidn de agente de relleno fabricada uti-
lizendo un polimero econdmico y fdcilmente disponible, con-
cretamente el almiddn. Se ha comprobado que el almidén’no
degenerado formard soluciones dotadas de propiedades de fi-
bras largas y que estas soluciones pueden ser cargaéas oon
un agente de relleno para producir suspensiones que conservan
sus propiedades de formacién de fibras largas y que pueden
formar elementos poliméricos altamente estables con un tama-
fio razonablemente uniforme y controlable, siempre y cuando.
se satisfagan algunas condicioneé.

De acuerdo con el invento, se proporeciona un
mét0do para preparar wn agente de relleno destinado a ser
utilizado en la fabricacién de papel a partir de particulas
minerales finamente divididas, que congiste en preparar una
suspensién reoldgicamente dilatante de por lo menos 30% en
pesc de particulas minerales en una solucidn de almidén no
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degenerado que presents propiedades de formacién de fibras
largas, y triturando la suspensién en una solucidn de agente
gelificante para formar elementos de tamafio comparable al

de las fibras naturales del papel, estando la solucidn geli
ficante suficientemente concentrada para gelificar la soluw
cién de almidén antes de que se produzca une dispersidn sus-
tancial de las particulas minerales.

Es preferible que el agente de relleno mineral
gea blanco de Espafis sbdlo, o mezelado con arcilla para por-
celana o didxido de titanio, pero pueden emplearse arcilla
de'porcelana u otros agentes de relleno minerales o mezclasg
de los mismos,

Una dmplia gama de almidones naturales formsién
solucioneg dotadas de las propiedades de fibras largas de-
seadas. Sin embargo, estas propiedades se pierden muy rdpi-
damente a no ser que se tomen medidas especiales, y en le ma-
yoria de los casos no sobreviven al pre-tratamiento aplicado
a los almidones disponibles en el comercio que han sido
pre-gelstinizados para que sean solubles en agua fria,

En condiciones précticas utilizadas en la fabri-
ca de papel, las producclones de élmidén natural se dete-
rioran demasiado rédpidamente para ser utilizadas salvo en
circunstancias particularmente favorables, y también son par-
ticularmente propensas a efectos ée choque coloidal que se
describen mds detalladamente en lo que sigue., Una solucidn
a este problems incluye la adicidn al almiddén de wna canti-
dad eficaz de un aditivo antidegradante.

Los aditivos antidegradantes se conocen en la
industria de la panaderia como agentes antiagriamiento en el

pan y otros productos de panaderia, y se utilizan también
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en otros sectores de la industria alimenticia conjuntamente
con materiales provistos de un elevado contenido de almiddn,
para impedir la degeneracidn de cualquier parte del conteni-
do de almidén que pueda estar inclufda en una solucién coloi-
dal. En estas aplicaciones, deben emplearse aditivos acep-
tables en productos alimenticios pero estas restricciones

no se aplican usualmente a la fabricacién de papel, y aditi-
vos nonidnicos o catidnicos dotados de las propiedades anti-
degradantes necesarias y que presentan un valor de H.L.B.
(Equilibrio Hidrdéfilo-Lipdfilo) inferior a 10 son aceptables.
Los aditivos anidnicos tales como el estearato de sodio y el
regsinato de sodio no son aceptables ya que dan lugar a la pre
cipitacidén de compuestos de calecio insolubles que resultan
en la formacidén de una espuma de particulas estabilizada du
rante el proceso de fabricacidn de papel. Los aditivos que
tienen un valor elevado de H.L.B. no son aceptables ya-gue
reducen la tensidén superficial del agua de la mdquina dando
lugar a la produccidn de una espumz gue tiende a in?erferir
con el encolado, '

Unos ejemplos de agentes antidegradantes adscua-
dos son los compuestos noniénicos tales como alcohol esteari
lo o de oleilo, monoestearato de glicerol, monoestearato de
polioxietileno (por ejemplo Myrj 45, comercializado por Honey-
will Atlas Ltd.), los polifenoles, hidrocarburos de cadena
lafga tales como cera de parafinae. sola o conjuntamente con
alcoholes voldtiles o eteres alcohdlicos para que sean dig-
persibles en agua, o compuestos catidnicos dispersibles en
dcidos que contienen una cadena de hidrocarburos saturados
0 no saturados preferentemente no ramificados tales como un

radical linoléico, laurilo, estearilo, o cetilo.
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Se ha comprobado que la utilizecion de dichos
aditivos antidegradantes permite la gelificacidn de 103\50-
limeros utilizados en el invento empleando soluclones gelifi
cantes de concentraciones mds bajas., Sin embargo, los agen-
tes antidegradantes del tipo descrito mds arriba han demos-
trado tener un efecto perjudicial sobre las propiedades de
circulacién de las soluciom s de almiddn y no permiten usual-
mente la consecucidn de propiedddes de fibras extremedamente
largas que son preferibles para obtener la mejor formacidn
de elementos filiformes. Ademds, muchos de los aditivos son
aceites o ceras cuya introduccidn no es siempre aceptable pa~
ra los fabricantes de papel.,

Como veriante a la utilizacidn de aditivos anti-
degradantes convencionales, hemos comprobado que las propie-
dades de fibras largas se mantienen mds tiempo en soluciones
de almidén meodificadag por le adicidn de borax o dcido véri-
co, ¥y que log almidones comerciales boratados pregelatiniza-
dos conservan lg capacidad de formar soluciones que tienen
propiedades de formacidn de £ibras largas, Los almidones
neturales preferidos son el almiddén de patata, el almidén de
maiz ceroso, y el almidén de tapioca, prefiriéndose la uti-
lizacidn de dleali y de dcido bérico o de borax para prepa-
rar las soluciones de dichos almidones., Ias soluciones recilen
preparadas de almidones boratados pregelatinizados dan tam-
bién buenos resultados. Pueden utilizarse otros compuestos
aceptables en la fabricacidn de papel y eficaces como agen-
tes antidegradantes, siempre y cuando no destruyan las pro-
piedades de formacidén de fibras largas de la solucidn de al~
midén, A

Desafortunadamente, las soluciones de almidén

¢
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que tienen las propiedades desealas de fibras largas.en un
grado acentuado han demostrado que tienden a perderlas cuando
ge hacen intentos para incorporar cantidades sustanciales de
relleno mineral en ellas a no ser qus esto se haga lentamen—
te con un mezclado muy enérgico. Se ha comprobado que para
evitar a menudo una pérdide permanente de las propiedades

de formacidn de fibras largas, es esencial evitar el choque
coloidal durante la mezcla de la solucién de elmiddn con el
agente de relleno. Un método para conseguir este objeto
consiste en afiadir la solucién de almiddn muy progresivamen-
te, por lo menos en el comienzo, a una suspensidn acuosa del
agente de relleno mientras se somete continuamente la mezcla
a wa agitacién, Otro método consiste en formar una suspen-
sidn de agente de relleno antes de mezclarlo con la solucidn
de almiddn, incorporar en la suspensién wn agente dispersan-
te que inhibe el choque coloidal durante la mezcla de la sug-
pensidn de agente de relleno con la solucidn de almiddén, En
algunog ©2s0s, 18 inhibicidn del choque coloidal es fan eficaz
que el almidén boratado solubilizado puede ser disuelto
directamente en unz suspensidn de agente de relleno.

En cualquier caso se prefiere mucho la incuorpo-
racién de un agente de dispersién orgénico polimérico en la
mezela. ILa wtilizacién de wn agente de digpersidu facilita
la manipulacién de las suspensiones que contienen elevadas
concentraciones de agente de relléno mineral mejorando sus-
tancialmente sus propiedades de circulacién. Ademds, en
ausencia de un agente dispersante de este tipo, la concentra-
cién de la solucién de la sal soluble en agua, generalmente
alumbre de fabricacidn de papel, necesaria para coagular el

almidén en los elementos sin que se produzca una dispersién
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nen, ha demostrado ser inadecuadeamente elevada, Ia forma-

cifn de dicha dispersidn de particulas dnicas es indeseable
porque el producto resultante presenta pocas veptajas TOP~
pecto a un sistema de agente de;?elleno de papel normal y
porque cuando las particulas d¢ rellenc estdn constituldas
por carbonato de calcio, se obtiene wn grado de resisten-
cla e los dcidos mucho mds reducido.

Degafortunadamente, se ha comprobado gque numero-
gos agentes de dispersidn dmpliamente utilizados no dan sa-
tisfaccién en la presente aplicécién. Se ha comprobado que

golamente algunos poliacrilatos y polimetacrilatos presentan

" la combinacién deseada de propiedades tento para actuar como

agente de inhibicidn de chogue coloidal durante la prepara—
cién de la mezcla almiddén/agente de relleno, como para fa—
cilitar la coagulacién del almidén por le solucién gelifiecan
te de concentracidénreducida sin que se produzea una disper-
gién de las particulas de agente de relleno. Cuando el
agente de relleno es blanco de Egpafia o contiene uﬁa propor
cidn sustancial de blanco de Espafia, se ha comprobado gue
los defloculantes a base de poliacrilato o polimetacrilato
preparados especialmente para ser utilizados con carbonatos
de calecio sintéticos, son adecuados. Un ejemplo de un deflo
culante de este tipo es el que estd comercializado por
Allied Colloids Ltd., bajo el nombre de Dispex (Marca Comer-
cial Registrada) W. Se cree que las propiedades especiales
de estos agentes dispersantes particulares se deben a que
son complejos de poliacrilatos metdlicos generalmente poli-
acrilatos de zine. Ia conveniencia de cualquier defleculan-
te particular puede ser comprobada vor (a) la verificacidn

‘
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de su eficacia como defloculante para el agente de relleno
utilizado, (b) la comprobacidn de su eficacia para evitar
la dispersién de la mezcla de ajmiddén y de agente de relle~
no en una solucién de alumbre diluida, tal y como puede po-
nerge en evidencia por la susencia de turbiedad en la solu-
¢ibén después de que uma cierta parte de la mezcla haya sido
triturada en ella, y (e¢) la verificacidn de cualquier ten~
dencia de la solucidn de almidén a formar un gel. Puede
preverse que uvn agsnte dispersante que da buenos resultados

en las tres pruebas serd satisfactorio, pero.se observara

que los agentes dispersantes a base de poliacrilatos, émplig

mente utilizados en la dispersidn de blancos de Egpafia na
son adecuados ya que tienden a gelificar la suspensifn y a
destrulr sus propiedades de formacidn de fibras largas.

Es preferible que la solucidn de coagulante con
tenga alumbre de fabricacién de pepel o aluminato de sodio
con una concentracidn incluida entre 0,25% y 5% en peso,
pero es posible afiadir una cantidad suplementaria de £eido
sulfirico pare obtener una "solueidn dcida de alumbre’,
Dichas soluciones de alumbre estén disponibles en el comer-
cio. Una solucidén de sal de circonio o una mezcla de wma
sal de este tipo con alumbre puede también ser utilizada, o
incluso wa solucidn de carbonato de circonilo de amonio,

Ia trituracidén de la mezcla puede ser realizada
afladiendo la mezcla al gelificante o al precipitante mien-
tras este Wltimo se somete a fuerzas cortantes que lo divi-
den en elementos algo filiformes o sometiendo la mezcla a
wa trituracidn mecdnica durante el proceso de mezclado,
preferentemente por un procedimiento de divisidn o corte uni

co de modo que los elementos formados no sean uwlteriormente
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desmenuzados por su recirculacién a través de la zona de cor
te o proyectando la mezcla en b solucidn de precipitante o
de gelificente, por ejemplo a través de hilerag, mientras

ge la somete a fuerzas cortantes. En cada caso, las condi-
ciones de trituracién se eligen preferentemente para dar a
los elementos un digdmetro esférico equivalente similar al

de las fibras de celulosa natural de los materiales de fa-
bricacién de papel, normalmente de 20 micrones aproximada-
mente,

Ia solucién de precipitante o gelificante puede
estar constituida por materiales de fabricacidn de papel al
cual se ha afindido alumbre de fabricacidn de papel u otro
agente gelificante antes de la mezcla o simultdneamente con
esta operacidn., Ia trituracidn de la mezela en un mate-
rial de este tipo pusde producirse continuamente en la caja
de cabeza, la caja de mezclado o la caja de circulacidn de
una maquing de fabricacién de papel. Con el objeto de obtem
ner una mas elevada concentracidn local del compuesto que da
lugar a la precipitacidn o & la gelatinizacidn, la nezola pue
de ser triturade solamente en una parte del agua que pene-
tra en la caja, a la cual se ha afladido wna parte del com~
puesto, mezeldndose a continuacidn esta poreidn con el res-
to.

Se comprobard que las condiciones de trituracidn
exigidas para obtener elementos del tamafio deseado varian de
acuerdo con la composicién de la suspensidn y la naturaleza
de la solucidn gelificante. Sin embargo, se ha comprobado
que es fdcil ajustar la intensidad del proceso de tritura-
cibn experimentalmente con el objeto de obiensr el resultado

deseado.
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Ia formacién de elementos filiformes se realiza
preferentemente eyectando la suspensidn de agente de relleno
en el aire de manera eficaz para triturar y estirar la suge
pensidn eyectada en filamentos finos, Estos filamentos son
proyectados en wma solucién coagulante., Aungue este método
sea muy adecuado para ser utilizado a grdn escala, existen
también Otros métodos para uso experimental., Por ejemplo,
la solucién puede ser estirada bajo la influencia de su
peso, o eyectada directamente a’partir de una hilera en wne
golucidn precipitante, la cual se desplaza a continuacién o
estd ya en movimiento rdpido con relacién a la hilera, con
el objeto de estirar la solucidn a partir del punto de ine
yeceldn, formando filamentos finos. Este proceso de egtira-
do es necesario debido al fendmeno de hinchazén de hilera que
ge produce en el orificio de la hilera.

Para la produccidn eficaz de elementos filirormes,
se necesitan propiedades marcadas de formacién de fibras
largas que dan a la solucibn de almidén la propiedad de
hilabilidad", Esta propiedad puede ser determinada SULeIr-
glendo una espitula en una muestra de la suspensidn y de-
jando gue la solucidn caiga a alguna distancia en el aire,
Con una buena propiedad de Yhilabilidad", se forman fila-
mentos finos,

Se obtienen ventajas especiales a partir de la'
naturaleza fisica de los elementos de relleno obtenidos por
este procedimiento. Estos elementos podran ser claramente
digtinguidos de log fléculos que se producen en 1los materia-
les de fabricacidn de papel conocidos debido a la aglomera—
¢idn floja de las fibras de celulosa y de las particulas de

relleno en fléculos. En este caso el agente de relleno tien
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de generalmente a interferir con la unidn de las fibras de
mod o ciue la cantidad de agente de relleno que puede ser uti
lizadd de esta manera estd limitada. En el procedimiento
descrito aquf, la mezecla de solucidn de polfmero y de agente
de relleno se tritura mientras su contenido de pblimero =6
gelifica o se precipita, dando la elevada concentracién de
particulas de agente de relleno en la mezcla la formacién de
grumos de particulas de agente de relleno los cuales al se-
carge se unen conjuntamente y con las fibras por medio del
polfmero. No solamente las particulas de relleno, si son
reactivas a los deidos estdn protegidas del atague del dci-~
do por el polfmero gelificado o precipitado, sino que los
grumos, los cuales segin el proceso de trituracidn pueden

ger filiformes, son coherentes y:se incorporan ficilmense en
el papel hecho con este material, permitiendo la incorpora-
cifn de una mayor cantidad de agente de relleno. Desde luego,
de hecho, es posible producir en laboratorio hojas parecidas
al papel utilizando una suspensién de elementos de agente de
relleno filiformes preparados de acuerdo con el invénto sin
ningim contenido de fibras de celulosa, aunque dicha houja ca-
rezca de flexibilidad y de resistencia al desgarre., Un fac-
tor muy importante desde el punto de vista prdctico es el
ineremento de la resistencia de la hoja en estado himedo y

de la resistencia en estado seco para un contenido de agen-
te de relleno dado, una mejor retencidn del agente de relle-
no y una mejor distribucidn del agente de relleno en la hoja
respecto a la que puede obtenerse con contenidos de fibras

de celulosa convencionales. Bsto permite un funcionamiento
mds répido de las miquinas de fabricacidn de papel y/o la pro

duceidn de papeles mds finos y/o la utilizacidén de un mayor
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contenido de agente de relleno.

Se ha comprobado que las propiedades de forma-—
cidén de fibras largas y de dilatancia reoldgica de la suspen
gién, favorecen, en el presente cdéso, la formacidn de ele-
mentos de tamafio uniforme cuyas dimensiones pueden ser con-
troladas fdcilmente para que tomen los valores deseados, me-
diante un reglaje de la intensidad del proceso de tritura-
cién. Ias suspensiones o los lodos gelificados que no estédn
dotados de estas propiedades son extremadamente dificiles
de triturar en elementos de tamafio de dimensiones idénticas.

El invento se ilustrars mds completamente por
medio de los ejemplos siguientes, en los cuales, el Ejemplo
I desoribe un método conocido de preparacibn de suspensio-
nes de agente aglomerante en la fabricacidn de papel.

' EJEMPLO I

Se prepard una mezcla de 110 partes en peso de
caolin, calidad E, (procedente de la English China Clays
Itd.), 4 partes en peso de almiddén anidnico pre-gelatinizado
gtadex 740 (Marca Comercial Registrada), procedente de 1a
Starch Products Ltd., Slough, y 0,4 partes en peso de aigina-
to de sodio SP/WH/F, (de la Alginate Industries Ltd.,) afia-
diendo agua dulce para formar una pasta que se mezcld hasta
la desaparicién de los grumos de polimeros. Ia mezcla puede
ser vertical golamente cuando su contenido de s6lidos es in-
ferior a 48%, e incluso cuando se afiade al caolin 0,4% en
peso de polimetacrilato de sodio bajo la forma de defloculan
te Dispex (Marca Registrada) N40O de la Allied Colloids Ltd.,
puede ser vertical solamente cuando su contenido de sélidus
no es superior a 60%. Cuando el contenido de sblido es in-

ferior, se forman fldéculos al ser vertida la mezcla en wna



10

15

20

25

30

- 17 =

solucién de alumbre de fabricacidn de papel de un pH de 4,0,
pero estos fléculos son demasiado inestables para ser dtiles
en el proceso de fabricacidn de papel. Cuando se mezcla a una

golucién de alumbre o se vierte en ella bajo egitacién, con

" un contenido de sdélidos mds elevado se forman fléculog simi-

lares conjuntamente con los grumos.
' EJENPLO II

100 partes en peso de caolin (Calidad E, de la
English Ching Clays Ltd.) y 0,3 partes en peso de polimeta—
erilato de sodio (Dispex N40) se mezelaron con agua dulce
pare obtener una suspensidn dotada de dilstancia reoldzica.
15 partes en peso de moncestearato de glicerol (Dimodan -
Marca Registrade - R, de Grindley Company Ltd) se agitd dnuran
te 30 minutos a 60°C con 85 partes'en peso de agua dulce éara
dar wna dispersidn liquida transparente homogénea de un pll
de 4,3, afindiéndose wna cantidad suficiente de esta disper—
sifn a una mezcla de 4,5 partes en peso de almiddn de pavata
bruto y 100 partes en peso de agua desionizada para cbiener
0,25% en peso de almiddén de monocestearato de glicerol. Ie
mezcla se calentd a 85°C para gelatinizar el almidén de pata—
ta, ¥ a continuacidn se sometid a una coccibn durante 30
minutos a esta temperatura bajo agitacidn. A continuacidn
ge mezcld lentamente y cuidadosamente la suspensidn de caolin
en la soluecidn coloidal de almiddn de patata para formar uma
mezcla reoldgicamente dilatante dotada de algumas propieda-
des de formacidn de fibras largas con un contenido de sbli~
dos de 41% y una fluided suficiente para que la mezcla pueda
ser digtribuida a través de tuberias,

Al ser triturads la mezcla virtiéndola bajo

agltacidén en agua dulce cuyo pH habia sido ajustado en 4,0
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con alumbre de fabricacidn de papel, se formaron grumos fi.
liformes de particulas de agente de relleno de tamafio unifor
me, cuyas dimensiones eran similares a las de las fibras de
papel. Egtos grumos tenfan wna resistencia razonable y po-
dien ser incorporados fdcilmente en el paypel.

Los ejemplos que sigten ilustran la excelente
resistendia a log dcidos de las suspensiones preparadas de
acuerdo con el invento asf como, si se desea obtener buenos
resultados, la importancia de mantener una elevada concen-
tracién de agentes de relleno, de utilizar agentes anti-de-
gradacién, y de triturar la mezcla en una solucién que forma
réd wm gel de almidén sin dispersar sustencialmente las par-
ticulas de agente de relleno, En estos ejemplos, se uiili-
raron dos téenicas, A, y B, para realizar pruebas de resis-
tencia a los dcidos de las suspenéiones de agente de relleno,

En la técnica A, tipica de los métodos conocidos
de determinacidn de la resistencia a los dcidos de los agen-
tes de relleno, se introdujo wun péso suficiente de la suspen-
sifn en wn cristal de reloj que se lavd a continuacidn en un
vaso de boca ancha y corta altura de 600 mililitros, afiadién
dose 5,000 mililitros de agua destilada, teniendo la sug~
pensién resultante una concentracidn de agente de relleno de
1% en peso. La suspensidn se agitd duiante este proceso con
un agitador magnético, y se progiguid la agitacidn durante
otros 3 minutos a 240 T rpm. Se comprobd que la veloci-
dad de agitacidn es critica para obtener resultados de prue-
bas reproducibles. Se introdujo en la lechada as{ preparada
el electrodo de un medidor de pH yAse registré el valor del
pH.

A continuacidén se afiadid una solucidn al 5% en
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peso de sulfato de aluminio calidad analitica, gota a gota,
a partir de una bureta, para ajustar el pH de la lechada en
7,2, en caso de necesided. EL pH debe permanecer constajte
durente por 1o menos 1 minuto y se tomarén precauciones pa-
ra que el pH no baje a wn valor inferior a 7,0 durante la
adicidén del alumbre. Se registrd el volumen de la solucidn
de sulfato de aluminio al 5 en éesb necesario para estabi-
lizar el pH. Cuando el pH se ha mantenido constante en 7,2
durante 1 minuto, se afiadieron rédpidamente 20 ml de la solu-
cién de elumbre al 5%, & partir de un vaso de boca ancha y
se puso en marcha un crondmetro, El pH de la suspensidn
disminuye muy répidamente hasta alcanzar un valor minimo
que se reglastra,

Después de alcanzar el valor minimo, el pH sube
lentamente debido a la lenta reaccidn entre el decido libera-
do por la hidrdéligis del sulfato de aluminio y del agente de
relleno reactivo al dcido. Se anota el pH inicialmente cada
5 segundos, pero a continuacidén se registra el tiempo que
transcurre para cada elevacidn del pH de 0,1. Ia prueba
se prosigue durante 5 minutos y los resultados se inscriben
en un gréfico que representa el pH en funcidn del tiempo., A
partir de este gréfico, se calcula el pH despuds de 3 minu-
tog y se utiliza esta cifra en los sigulentes ejemplos para:
comparar la resistencia a los dcidos de la suspensidn de las
vafias muestras. .

Esta técnica supone que las particulas de agente
de relleno estdn por 1o menos parcialmente dispersas antes
de gelificar el almiddn y es incompatible con el método se~

gin el invento. Por tanto, se ha ideado wna segunda técnica,

B,
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En la técnica B, se introduce en uma jeringa una

cantidad suficiente de la suspensidn para que contenga 5
grs de agente de relleno y se inyecta rdpidamente en 500 ml
de agua destilada a la cual se han afiadido 20 ml de solucién
de sulfato de aluminio al 5% en peso que se agita utilizan-
do wn agitador magnético a la velocidad de 240 z 10 rpm,
Se anota el cambio de pH desde el momento de la adicidn como
en ‘el cagso anterior y se determina el valor de pH después de
los 3 minutos. Ia fase de inyeccidn de esta téenica asegurs
la gelificacidn y la trituracidn necesarias para el proceso
del invento.

El ejemplo III que sigue ilustra los resultados
obtenidog cuando no se toman precéuciones contra la degreda—
cibn,

EJEMPLO ITI

Una suspensién de 5 grs de almidén de patata
(starch Products Itd) en 100 ml de sgua destilada se calentd
con une buena agitacién en un bafio de agua a 85°C para for-
mar we solucidn coloidal y a continuacidn se diluyd én 60 ml
de agua destilada wna suspensién de 100 grs de blanco de Esg-
pafia natural Snowcal 5SW fabricado por el Solicitante. ILa
solucidn coloidal y la lechada se mezclaron conjuntamente y
se dejaron reposar durante 2 horas. ILa mezcla, que estaba
entonces bastante firme debido a la degradecidn y a la geli-
ficacidn resultantes de almidén, se sometid a pruebas de re-
sistencia al dcido por medio de las técnicas A y B, obte-
niéndose valores de pH después de los 3 minutos de 6,0 y 5,3

respectivamente. Con la tdenica A, la adicidn del alumbre

- hizo flocular las varticulas de agénte de relleno perc log

fllculos tenfan wna coherencia reducide y presentaban una re-
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gistencia mediocre a los deidos. Con la téenica B, en la cual
la concentracidn de agentes de relleno de la suspensidn inyec-
tada era de 38% en peso, las suspensiones fueron trituradas
por inyeccidn y agitacién, pero los grumos de particulas re-
gultantes tenfan dimensiones erraticas con algunos grumos
indeseables, que no estaban suficientemente aglomerados por
el almidén y presentaban solamente una resistencia moderada
a los dcidos,

EJEMPLO 1V

Se repitid el proceso del Ejemplo III pero esta
vez, 0,19 grs de un agente de preparacidn superficial noniéni
co de reducldo contenido de H.L.B., incluyendo una cadena de
hidrocarburos reotos y vendido bajo el nombre de Texafor
(Marca Registrada), M6 por Glovers Chemical Itd., se pusgo
en suspensién con el almidén de patate antes de su calenta—
miento. En este caso, la prueba de resistencia a los dcidos
utilizando la téenica B did como resultado wn pH después de
los 3 minutos de 4,6, presentando una buena resistencia a Los
dcidos, y los grumos de particulas de agentes de relleno Pro-
ducidos eran muy.coherentes. Ia mezecla que se inyectd pre-
sentd dilatancia reoldgica y propiedades de formacidn de fi~
bras largas, y los grumos de particulas de agente de relleno
obtenidas durante la inyeccidn eran filiformes.

EJEMPLO V

Se repitid el proceso del Ejemplo IV, utilizando
0,25 grs de egtearamida en lugar de Texafor M6, incluyendo
0,1 gr de polimetacrilato de sodio (Dispex N40 procedente de
la Allied Colloids Ltd.), en la lechada de hlanco de Espaila.
La reologfa de la mezcla obtenida fué similar a la del ejem~

plo anterior. El resultado de la prueba de resigtencia a los
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deidos utilizando la téenica B fué similar a la del Ejemplo
IV, siendo el pH de 4,5 despuds de 3 minutos., Utilizando
la téenica A, la floculacidn de las particulas de agentes de
relleno se produjo pero los flbéculos tenian una débil cohe~-
rencia y presentaban wma mediocre resistencia a los decidog
siendo el pH despuds de 3 minutos, de 6,1.

EJENPIO VI

Se repitid el proceso del Ejemplo IV, utilizando
1,66 .grs de monoesgtearato de élicerol comercial (Dimodan P
de la Grindley y Co.) en lugar del Texafor M6, Se obtuvieron
resultados similares a los del Ejemplo IV y del Ejemplo V.

EJEMPLO VII

Se repitid el proceso del Ejemplo IV, utilizanfo
0,95 gr de cera de parafina de cadena predominantemente rec-
ta. (cera BP 110/115, Shell Mex y BP Ltd) en lugar del Texafor
M6. Se obtuvieron resultados similares, siendo el pH des-
pués de los 3 minutos, obtenido en las pruebas de registencia
a los dcidos, de 5,95, utilizando la téenica A, y de 4,9 uti-
lizando la técnica B. .

EJEMPLO VIIT

Se cambid el proceso del Ejemplo VII aumentando

la cantidad de almiddén de patata utilizada hasta 20 grs. de
la cera hasta 1,9 grs y la de blanco de Espafia hasta 200 grs,
afindiéndose el almiddn de patata cocido a la lechada de blan
co de Espafla mientras estaba todavia caliente. Se obfuvie-
ron resultados similares, pero la suspensién de acuerdo con
el invento obtenida durante la prueba de resistencia a los
dcidos, por medio de la técnica B, presentd wa mayor resisten
cia a los dcidos, siendo el pH después de log 3 minutos de

4,2,
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EJEMPLO IX

Se repitid el proceso del Ejemplo IV utilizan-

do 0,25 gr de alcohol de oleilo en lugar del Texafor M6.
Se obtuvieron resultados similares, presentando las pruebas
de resistencia a los dcidos un pH después de los 3 minutos
de 6,2 por medio de la téenica 4, pero dando sin embargo la
suspensidn de grumos filiformes y de particulas de aglome-
rante formada de acuerdo con el invento segim la técnica B,
un pH después de los 3 minutos de 4,3.

EJEMPLO X

40 grs de almidén de patata bruto procedente
de la Starch Products Ltd., Slough, se dispersaron en 360
grs de agua desionizada y se elevd su temoveratura hasts 90°C
bajo agitacién mecdnica. ILa temperatura se mantuvo en 90°C
durente 10 minutos., Ia evidencia de la hilabilidad de la 30
lucidn coloidal de almiddén gelatinizada obtenida, que presen
taba marcadas propiedades de formacidn de fibras largas, o
obtuvo por medio de la formacién de una zglomeracidn en el
drbol del agitador y tomando una muestra con una espdtula, se
obtuvo una evidencia suplementaria de la hilabilidad por la
tendencia que presentaba a enrollarse en forma de fibra en
el drbol del agitador. Ia muesira se enfrid con agua mien-
tras se segufa agitdndola, )

200 grs de Snowcal (Marca Registrada) 6ML,
blanco de Esgpafia fabricado por los Solicitantes, se mezcla-
ron a mano con 50 grg de agua desionizada para obtener una
pasfa firme., Ia solucién de almiddn preparada se aiiadid en
pequefias cantidades a la vez bajo agitacidn continua después
de cada adicidén hasta que forme una pasta lisa. Ie suspen—

sién formada por la solucién cargada de aglomerante era reold
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giéamente dilatante y tenfs una hilabilidad tal que &l hacer
caer una gota de muestra desde una espdtula se formeban fila-—
mentos largos,

Se tomaron 3 muestras de 87,5 grs de esta sus-
pensiébn, mezcldndose la segunda muestra con 1 gr de solucibn
de poliacrilato comercializada pér Allied Colloids Iimited,
bajo el nombre de Dispex N40 para deflocular los agentes de
relleno minerales y los pigmentoé, ¥y la tercera muestra se
mezeld con 1 gr de una solucidn de poliacrilato diferente co-
mercializada por el mismo fabricante bajo el nombre de Dispex
W prevista especialmente para la defloculacidn de los pig-
ﬁenfos ¥ agentes de relleno a base de carbonato de calcio sin
tético. No se hizo ninguna adicién a la primera mues’ira.
Unos especi{menes tomados en una eépétula se agitaron ea wma
golucidn de alumbre de fabricacibn de papel, (50 ml de wna
golucidn al 1% en peso) contenida en pequeiios vasos de eugllo
encho., En todos los casos se formaron suspensiones de ele-
mentos, algunog filiformes, algunos nodulares y algunos lami-
nares, pero la primera muestra aid wn liquido nebul&so flo—-
tante en la superfieie indicando alguna dispersién de las paxr
ticulas de blanco de Espafia.

la segunda muestra era mucho mds gelatinosa
que las otras dos, ya que habia perdido algunas de sus pro-
piedades de formacién de fibras largus., Oiras pruebas utili-
zando una jeringa hipodérmica para simular una hilera se rea-
lizaron portanto, solamente con la tercera muestra incorpo-
rando Dispex W. Un especimen de ésta muestra se £iltrd a
través de un tejido de lama y se llend con é1 wa jeringa
hipodérmica provista de wna aguja n? 15. Mientras se intro-

ducia el émbolo, se desplazd rdpidamente lz extremidad de la
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aguja a través de una golucidn al 1% en peso de alumbre de
fabricacidn de papel. Se obtuvieron elementos filiformes
gimilares en temafio a las fibras de celulosa de »ulpa de ma-
dera bruta.

Todag estas tres mﬁestras de suspensidn de blan
co de Espafia en almiddn gelatinizado asi como la solucién
de almidén original sin carga se habian degradado y habian
perdido una grén parte de sus propiedades de formacidn de fi-
bras largas después de permanecer a temperatura ambiente duren
te 6 horas, indicando la importancia de utilizar una solucién
de almiddn recien preparada, y de cargar la solucién y formar
con ella los elementos filiformes tan pronto como gea posible,

Un experimento similar se realizd, prepzrando
une suspensidn con propiedades de formacidn de fibras largas
gimilares, utilizando en lugar de blanco de Espafia caolin
calidad E de la English Clay Sales Ltd., gin afiadir poiiacri
lato. Se obtuvo mds nebulosiead en el liguido flotante aue
en el primer ejemplo anterior cuando se formaron los elemen-
tos por agitacidn en una solucidn de alumbre al 1% en peso,
indicando que se necesita una mayor concentracién de alumbre
para conseguir la gelificacidn sin dispersién de las parti-
culas de caolfn. En este caso, la adicién de Dispex W no

produjo ninguna diferencia en el comportamiento de la suspen—

sién,
EJEMPLO XI
Se prepard la siguiente mezcla A.
Almidén de patata bruto 20 grs.
Agua desionizada 280 grs,
Sosa caustica 0,04 gr
Acido bbrico 0,08 gr.
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El almidén de patatd, la sosa cadstice y 180 grs
de agus desionizada ge elevaron a una temperatura de 90°c ¥y
se mantuvieron & esta temperatura durante 10 minutos mientras
se agitaban, El dcido bérico se afiadid a continuacidn y se
enfridé la muestra mientras se continuaba agitdndola., A con~
tinuacidn se afndid el resto del agua.

La muestra demostrd excelentes propiedades de
formacidn de fibras largas. Ias caracteristicas de formacibn
de fibras largas se mantuvieron durante varios dias, lo que
representa wma ventaja considerable respecto al ejemplo ante—
rior,

Se prepard la siguiente mezcla B:

Agua desionizada 50 ml
Dispex W 4 grs.
Snowcal 6ML 200 grs.

Se afiadieron 100 grs de solucién coloidal A a

152 grs de la suspensidn B, mezclando a mano, sin tomar pre-

“cauclones especiales para evitar el choque coloidal, E1 pro

ducto demostrd tener una excelente hilabilidad y se coaguld
satisfactoriamente con una soluciin de alumbre sl 0,5%. Se
formaron elementos filiformes al ser eyectada la mezcla a
partir de una aguja hipodérmica tamafioc 1 que se desplazaba
a través de la solucién de alumbre.

En la prictica, se demostrd que era mis eficaz
¥y sencillo utilizar almidén pre-gelatinizado y boratado, En
los ejemplos que siguen, se ha utilizado un almiddn de este
tipo vendido bajo el nombre de Stadex (lMarca Registrada) 613
por Starch Products Lid.

EJEMPLO XIT

En 265 grs. de agua desionizada, se disolvieron



10

15

20

25

30

- 27 -

5 gra de dcido bdrico calentindolo., A esta mezcla se afiadie~
ron 30 grs de almiddén de patata bruto lentamente con agita~
cidn mecdnica para formar una dispersidn. A continuacidn se
calentd bajo agitacidn continua. 4 80°¢ aproximadamente se
produjo la gelatinizacidn del almiddén. Se continud la agita-
cidén mientras la temperatura se elevaba hasgta 95°C en 10 mi=-
nutos., Se formd una solucidn coloidal de almidén con propie-
dades de formacidn de Ffibres largas extremadamente ecentuadas,
conservandose dichas propiedades al enfriarse la mezcla.

En 57 gra. de agua desionizada conteniendo 4 grs
de Dispex W, se dispersaron a mano 200 grs de blanco de Espa=-
fin (Snowcal 6ML) mgitando para obtener una suspensidn reoldgi-
camente dilatante. Se afiadid lentamente la suspenéién con
agitacidén mecdnica a 100 grs. de solucién de almiddén prepara-
da mientras esta Ultima estaba todavia caliente. Se obtuvo
une. suspensién con propiedades de formacidn de fibras largas
e hilabilidad excepcionalmente buenas,

EJEMPLO XITI

10 grs de Stadex 613 y 200 grs de agua desi oni-

zade se agitaron mecdnicamente a la temperatura del labora-
torio para dar una solucidn coloidal con propiedades de for-
macidn de fibras largas e hilabilidad extremadamente buenas,
presentando dichas propiedades wnae buena estabilidad. 100 grs
de blanco de Espaiia (Snowcal 6ML) se mezclaron a mano para
formar una pasta firme con 25 grs de agua degionizada,

100 grs de la solucibn de almiddn se afindieron
progresivamente a la pasia de blanco de Egpafia con agita-
cidén continua. Se obtuvo una dispersién que presentaba pro-
piedades de formacibn de fibras largas razonablemente buenas.

A continuvacidn se prepararon las siguientes
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muestras,
1. 2. 3.
Dispersidn preparada 87,5 grs 87,5 grs. 87,5 grs.
Dispex N40 | - - 2,0 grs. -
Dispex W - - - 2,0 grs.
Propiedad de las fibras  Rgzonable Gel Buenas
largas

Los muestras se comprobaron como en el Ejemplo
I mediante agitacién en wna solucibn de alumbre al 1%. Ias
muestras 1 y 3 produjeron elementos filiformes y liquidos ne-
bulosos y flotantes transﬁarentes, respectivamente. Ia mues-
tra 2 formd elementos inaceptables constituidos por grumos
de tamafio errdtico en razdén de la falta de propiedades de
formacidn de fibras largas.

EJEMPLO XIV

En la fabricacién de dispersiones de agente de
relleno en una fabrica de papel, es ventajoso que sea posible
utilizar un depdsito de mezclado para esta operacién., Nume-
rosas pruebas se han reelizado sin que se pueda conseguir ol
resultado deseado, en razdén del chogque coloidal debido &« los
efectos de adsorcidn entre las particulas de agentes de re~
lleno y el almidén utilizado. Se ha comprobado eventual-
mente que los agentes de dispersidn poliméricos oygénioos pre
vistos especialmente para la dispersidén de carbonatos de cal-
cio sintéticos estaban dotados de la combinacidn de propie-
dades adecuada pars ser utilizados en la presente aplicacidn.
El Ejemplo que sigue utiliza Dispex W, agente de dispersidn
a base de poliacrilato fabricado especialmente para gser uti-
lizado con carbonatos de calcio sintéticos,

Se hizo una mezcla de
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Agua desionizada 200 grs.
Dispex W 8 grs.
Snowcal 6ML 200 grs.

Los ingredientes se afizdieron a la temperatura
de laboratorio en el orden indicado mds arriba y le mezcla
se agitd mecdnicamente hasta obtener una pasta lisa. A esta
mezcla se afindid bajo agitaciédn,

Agua desionizada 100 grs.

¥y a continuacidén Stadex 613 10 grs. lentamente,

Ia agitacidn se continud hasta obtener wna sus-
pensidn dilatante con propiedades extremas de formacidn de
fibras largas. Ias propiedades de formacidbn de fibras largas
de esta suspensidn de particulas se mantuvieron en un grado
W5il durente por lo menos 6 horas,

EJEMPLO XV

Se mezclaron los siguientes ingredientes conjun-

tamente a mano:

Snowcal 6ML 200 grs.
Dispex W 4 grs.
Stadex 613 10 grs.

Esta mezcla se afiadid rdpidamente a 200 grs de agua
desionizada con agitacidn normal de laboratorio. Ia agita-
cidn se continud hasta obtener una dispersidén de buena hil&-_
bilidad., S$in embargo, esta dispersién no era tan lisa como
la suspensidn obtenida en el Ejemplo V.

EJEMPLO XVI
(a) ILa suspensién Gel Ejemplo ALV se mezcld a mano o
mecénicamente con una solucidén de alumbre al 1% y se obtuvo
wa suspensidén de elemento con liguido flotante transparente.

(b) Se formd un torbellino en una solucidn de alumbre
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al 1% en un cubo utilizando un agitador mecdnico. Se pard

el agitador y la suspensidn del Ejemplo V se introdujo en el
1{quido en movimiento vertiéndola lenta y uniformemente des—
de wna cierta altura. Se formaron elementos mds finos y mas
filiformes.

(¢) A continuacidn, se sujetd un embudo de filtro en for-
ma de surtidor en el obturador de un frasco de Buchner, en el
cual se hizo el vacfo. B3e introdujo wma corriente de alumbre
al 1% en el embudo de modo que llene parcialmente el embudo
haciéndo pasar una rdpida corriente a través del surtidowr.
Una corriente de la suspensién del Ejemplo V se eyectd a par-
tir de una jeringa hipodérmica proﬁisﬁa de una aguja n? 1,
en el embudo justo encima del surtidor de modc que pase direc
tamente a través del surtidor conjuntamente con la soluciién
de alumbre. Se formaron elementos filiformes cuyas dimensio-
nes eran similares a lag de las fibras de papel.

EJEMPLO XVII

Para la fabricacidn dé papel de impresidn, el
material situado en la malla de la mdquina de papel Pourdri-

nier tiene generalmente una composicidn similar a la siguiente:

Agua 100 partes en peso
Pulpa de celulosa, peso en seco 0,5 "o
“Agente de relleno 0,1 u nooow

Alumbre de fabricacibn de papel 0,01 v neooou
Encolado de resina 0,005 " " n
Utilizando wn agente de rellenc segim el invento,
puede utilizarse wna solucidn de elumbre que utiliza esen-
cialmente la totalidad de alumbre de la férmula de material
indicada mds arriba para coagular la solucién de almidén.

Una suspensidn del agente de relleno preparado en suspensidn
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en la solucidn de alumbre conjuntamente con la cola de resi-
na, preferentemente del tipo Bewoid, se introduce continua-~
mente en la circulacidén del material diluido de la mequina
de papel, en la caja de mezeclado o después de ésta donde se
mezclan el agua de retorno y el material espeso. IEsto sig-
nifica que 0,1 parte del agente de relleno debe formar ele-
mentos de agente de relleno por medio de 0,01 parte de alum=
bre o 2 partes de solucidn de alumbre acuosa al 0,5%.

Para que el encolado sea satisfactorio, el pH debe
mantenerse dcido. Con agente de relleno constituido por blan
co de Espafia, este condicidn no se obtiene en razdn de la
neutralizacién del dcido, Los agentes de relleno prepara-
dos de acuerdo con el invento a partir de blanco de Espafia -

tienen al respecto propiedades mejoradas,

Para indicar la mejora en el mantenimliento de -
las condiciones deidas que puede preverse ubilizando un agen
te de relleno preparado de acuerdo con el invento, se ha -
ideado una prueba utilizando una jeringa hipodérmica calibra
da para introducir 2,7 gramos de wna suspensién la cﬁal, co-
mo en el Ejemplo V, contiene 1,0 gramos de agente de relle-
no., La suspensidn se mezcld a 20 ml de solucidn de alumbre
a 0,5 y la suspensidn de elementos de relleno se diluyd con
1 litro de agua neutra desionizada., EL cambio de pH en fun~
cidén del tiempo se observd mientras se agitaba suavemente
con un agitador magnético, E1 pH inicial estaba ineluido
entre 5,0 y 6,0, y después de 5 minutos pasbé a 6,7. Una prue
ba de control en la cual se empled una suspensidn de 1,0 g
de Snowcal 6ML disperso en agua didé un valor inicial similar

del pH pero al cabo de 3 minutos 40 segundos se alcanzdé un

pH de 7,0,
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Ademds, una muestra de suspensidn de elementos
filiformes preparados de acuerdo con el Ejemplo XVI (e) se
virtié en un grdn volumen de agua desionizada para detener
cualquier reaccidn y los elementos filiformes se lavaron
mediante decantacidn y se concentraron en uma pasta. Se de=
termind el contenido de sbélidos y se dispersd wna cantidad
de pasta conteniendo 1 gramo de blanco de Espafia en 1 litro
de. agua neutra desionizada, se afiadieron 20 ml de wna solu-
cién de alumbre al 0,5% y se agitd la suspensién resultante.
Se obgervd el cambio de pH de la suspensifn agitada, Des-
puds de 25 minutos el pH era de 6,8 demostrando que se habia
producido una marcada reduccidn en el grado de neutralizacién
del alumbre &cido por el blanco de Espafia.

EJEMPLO XVIIT

3

Se ha comprobado que aungue el Dispex N40 es wn
defloculante excelente para el caélin Calidad E en dispersién
acuosa, el Dispex W es completamente ineficaz. Sin embarso,
el dispersante Dispex N40 tiene uma fuerte tendencia a gzli=-
ficar las soluciones de almiddn boratedo Stadex 613..Ademés,
particularmente con proporciones reducidas de Dispex N40, la
coagulebilidad de las suspensiones de arcilla en la solucidn
de almidén por medio de soluciones diluidas de alumbre era
mediocre. Ia adicidn de wna proporeidn sustancial de blanco
de Espafia a la arcilla demostrd mejorar las propiedades de
formacién de fibras largas de la suspensién y mejorar la coa-
gulabilidad de la solucidén de almidén por las soluciones di-
luidas de alumbre,

Ia mezele siguiente ha demostrado presentar bue~
nas propiedades reolégicgs e igualmente una buena coagula-

bilidad en wna solucidn de alumbre:



10

15

20

25

30

- 33 =

Snowecal 6ML
Caolin Caglidad B

Agua desionizada 33 gramos
Estos elementos se mezclaron conjuntamente y a con
tinuacidn se afiadid:

Digpex W 2 gramos

A continuacibn se afindieron progresivemente a la
mezecla 100 gremos de una solucidn coloidal al 5% de Stadex
613 recién gelatinizada, hasta obtener wna pasta lisa.

Egta muestra demostrd unas buenas propiedades
de hilebilidad y de coagulacidén en una solucidn de ajumbre
al 1%,

En resumen, la Patente de Invencion que se soli.
cita deberd recaer sobre las siguientes

REIVINDICACIONES

1o~ Método para preparar un agente de relleno
destinado a ser utilizado en la fabricacidén de papel partier
do de particulas minerales finamente divididas, ceracteriza-
do por las etapas que congisten em preparar una suspensidn
reoldgicamente dilatante de por lo menos 36% en pego de pas-
ticulas minerales en wna solucién de almiddn no degradado
que presenta propiedades de formacidén de fibras largas, y
triturar la suspensidn en una solucidn gelificante para for- .
mar elementos de tamafio comparable al tamafio de las fibras
naturales de papel, estando la solucidn gelificante suficien-
temente concentrada para gelificar la solucidn de almiddn
antes de que pueda producirse wna dispersidn sustancial de
las particulas minerales.

2.~ Método segin la reivindicacidn 1, caracteri-

zado porque ge incorpora en la solucidn de almidén una canti-
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ded eficaz de un agente antidegradante.

3.~ Método segln la reivindicacidn 2, caracteri-
zado porgue el aditivo antidegradante es un aditivo antide-
gradante nonidnico o eatidnico que wiene wn valor H.L.B., in
ferior a 10,

4.- Méiodo segin la reivindicacién 2, caracteri-
zado pordue el aditivo antidegradante es dcido bérico o borax.

Do= Metodo segin wna cualquiers de las anterio-
res reivindicaciones, caracterizado porque las particulas mi-
nerales son blanco de Espafia, v

6.~ Método segin wna cuzlguiera de las anteriores
reivindicaciones, caracterizado porque se inoorpofa en la

N

suspensidén un agente dispersante. )

7.~ létodo seglin wna cualguiera de las anterio-
res reivindicaciones, caracterizado porgue se forma una sus-
pensidn acuosa de particulas mineraies, y se afiade esta sus-
pensidén a una solucidn de almiddn preparada por separado, de

manera suficientemente lenta y con um mezclado adecuado para

B a

evitar el choque coloidal,

8.~ Método segin la reivindiecacidn 7, caracté?i;
zado porque se forma una suspensidn acuosa con las partiéu— :
las minerales, con la ayuda de un agente dispersante.

9.~ Método segin la reivindicacién 7, caracteri-
zado porgue las particulas minerales estdn constituidas por
lo menos por blanco de Espafia, y el agente dispersante es un
agente dispersante a base de poliacrilato de formulacidn es-.
pecial para que sea utilizado en laldispersién del carbonato
de calcio sintético.

10,~ Hétodo segin una cualquiera de las anterio-

res reivindicaciones, caracterizado porque la suspensidn se
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tritura mecanicamente en la solucidn selificante.

11.- Hétodo segln wa cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a G, curacterizado porque la suspensidn se eyecta
en la solucidn gelificante mientras se la somete a unag fuer—
zag cortantes.,

12.- Método segin uwna cualguiera de las reivindi
caciones anteriores, caracterizado porque 1z solucibn gelifi-
cante es una gsolucidn de alumbre de fabricacidn de papel.

13. Be reivindica por Gltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita
por: UN METODO PARA LA PREPARACION DE UN MATERIAL DE RELLENO
PARA SER UTILIZADO EN LA FABRICACION DE PAPEL.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de treinta y ‘
cinco phginas mecanografiades.

Madrid, 19 de junio de 1.974
BERNARDO UNGRIA e
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