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.La presents invencién.comprende un procedimiento

pa:a’blanquaar material lignocelulésicd tal como pulps de made- |
ra, bagazo y paja, con una mezcla de Sxidos de nitrdgeno. .

Para muchas aplicaciones de material lignoceluld- '

sico se requiers un producto blgnquéado. Normalmente, material
lignocelul6sico tal como pulpa de madera de sulfato se blanquea
por tratamiento con cloro ¥y compuastos gque contisnen cloro tal

como diéxido de cloro e hipoclorito. Una secuencia de blanqueo

tiplca ges la clorinacidn, extraccidn cdustica, tratamiento con.”’

dioxido de cloro, extraceidn cdustica, y tratamiento can d10x1-

~ do de clnro, abraviada e C-E-D-E-D, El uso de compuestos de clg

ro, no obatante, introduce dificultades'en,ia'manipulacién del
efluente procedente del procedimianto de blanqueo. Los restos
que contienen cloro no pueden uarteraa en cuerpos de agua debi-
do a sus sfectos 'adversos sobrs -organismos acuatlcqs. Si los
fastos que gontienen claoro se reciclan.a través del proceso de
sulfato en el sistema de reéupera§i6n de licor negro; pueden
proQucirse daéperfeétosral gvaporador y el horno de recupera=-
cién. Adicionalmente se crea una acumulacidn de cloruro sédica
en el sistema de rscuperacidn, disminuyendo el rendiﬁienho dal
horno. Por consiquiente sxiste una ventaja sn evitar compuastos
de clora en los procedimiantos'de blangqueo. 7

En un articulo de G.L. Clarke, en el Yolumen 11B

del Paper Trade Journal, 24 de Febrero,. 1944, en la paglna 6 da'

la seccidn "The action of nxtrogen dioxide on unbleached pulp,

Part I" (La accién de didxido de nitrdgeno sobre pulpa sin blan |

quear, Seccidn 1), se describe un procadimiento de blanqueo uti

lizando una mazcla da fAcida nftrico y didxido de nitrdgeno (NDZH'

seguido por extraccién chustica. 5n utilizé una etipn adicional

|
l

|
|

¥
[

de blanqueo usando hipoclorito chlcice con wl fin «a obtenar ni .

\
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veles de brillantez adecuados. No obstante, el procadimiento
descrito causé una excesiva degradacidn de .12 pulpa de madera,

tal y como indica la viscosidad del producto blanqueado. Una

pulpa de sulfito, blanqusada por el procedimiento detallado, te

' nfa una viscosidad final 55 % menos que la viscosidad de la mig

ma pulpa blanqueada por un procedimiento comercial utilizando
clorinacidn en una primera estapa en vez del trataminrnto Acido

nf{trico - didxido de nitrdgena.

Ahora se ha encontrado gque material lignoceluldsi

co puede blanquearse con degrddacidn aceptable por un procedi-
miento que comprende una etapa con un tratamisnto con una mez-

cla de 6xido nftrico (NO) y didxido de nitrégeno (NDZ)' Esta

stapa de tratamiento gstd seguida por tratamiento can sGlo alca

1i o en conjunto con un gas que contiene oxigeno. E1 efluyente

de dichas dos etapas del procedimiento puede reciclarse por el

sistema de recuperacidn del prccedimiento ds reduccidn a la pul

pa, materialments reduciendo la cantidad de efluysnte a blan-

quear que debe tratarse para su vertido en corrientes de aqua.

!

Con ‘el fin de obtener un alto nivel de brillantez, se puedsn am

plear etapas adicionales de blanquec, antes o despuéds de dichas :

dos stapas.’

Por consiguiente, el objsto principal de la pre~-
sents solicitud es un procedimiento para el blanqueo de mate-
rial lignoceluldsico, con una reduccion de la carga de polu01an

Objeto adicionales se observarin posteriormente, derivados desl

‘objeto principal.

£l procedimiento de la presente invencidn compren

de las stapas de:
1) trastar el material lignocelulésico en un medioc acuoso con

una mezcla de dxido nitrico y diéxido de nitrdgeno. en el aue
1

i




10

15

20

25
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gl componente dxido nftrico estéd sn exceso molar;
2} lavar el matarial tratado con aguaj Yy . ' ;
3) tratar el material lavada con material alcalino en pre;encia!
de agua, y opcionalmente con un gas que contiene oxigeno, bajo
presién supra-atmosférica.

En la primera etapa, sl material lignoceluldsice
se trate en un medio acuoso a una consistencia dentro de la ga-!

ma comprendida entre 3,0 ¥y 65;0 % en peso. Una gama preferente

es la comprendida entre 20,0 y 30,0 4% en peso. La temperatura !

del tratamiento del matgrial lignoceluldsico en la primera eta- |

pa estd dentro de la gama sntre: temperatura ambiente y 1209 C.,
prefsrentements entre 70 y 1009 C.
Se pueden emplear los siguientes procadimientos

para introducir éxidos de nitrégeno en el material lignoceluld-

a) adicidén de una cantidad medida de oxfgeno o afre a .un reci-

piente 2a presidén que contiene material lignoceluldsico en un me—

dio acuoso, sequido por adicién en exceso de dxido nitrico; .

b) adicifn de una cantidad medida de didxido de nitrdgeno a un

recipiente 2 presién que contiene material lignoceluldsico en

un medioc acucso, seguido por adicién aen excesc de 6xido nitri- |
co; '
c) adicidn de una cantidad medida de 4cido n{trico a un reci-

piente a presién que contisne material lignoceluldsico en medio :
acuoso, seguido por adicidn en exceso de éxido nitricao. ' :

Cuando se utiliza el procedimiento a) anterior,

se dispone en el recipiente a presidn material lignocelulﬁsico_
mezclado con agua a una consistencia dentro de la gama compren- !
dida entre 3,0 y 65 % en peso (preferentemente aﬁtre 20 vy 50 %

gn peso). Entonces el recipiente a presidn se calionnta a la tem

v
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peratura dessada y sometida a reflujo con nitrégeno. A ponfinqgﬁ

cibn se introduce en el recipiente la cantidad deseada de gas
de ox{geno. Después se introduce en sl recipiente a presidn el
reactivo 6xido nfitrico, a la presidén deseada, y se lleva a cabo
la reaccidn durante el intérvalo de tiempo deseado. Altsrnativa
mente, el reflujo del recipiente pueds omitirse y utilizar el
ﬁxigeno presante en el afre que estd en el recipiente en vez de
gas de oxigena. . '

Cuando se utiliza el procedimiento b), en vez de

formar_diéxido de nitrdgeno por reaccidn de oxigeno y 6xido ni-

trico sn el recipiente a presidn, se introduce difxido de nitrd
geno dirsctamente en el recipféhte, sequido por éxido nitrico

an exceso.

La proporcidn de didxido de nitrégeno empleado en

la primera etapa es de 0,5 a 10,0 % en peso del material ligno-

celulésico, preferentemante 2 a 4 % en peso. lLa presién del &éxi
do nitrico apiicada al recipiente de reaccidn asté dentro de la
gama comprendida entre presién atmosférica y 14 kg/cmz, prefe-
rentemente entre 3,5 y 7 kg/cmz.

-Después del tratamisnto con 6xidos de ﬁitrégéno,
se'diluys el material lignoceluldsico con agua hasta una baja
cansistencia, por ejemplo, 3,0 %. En este momento, el pH de la
pulpa acuosa normalmenterestaré dentro de la gama entre 1,0 vy
3,0, EL pH preferente en este bunto es entre L8 y 2,5. A conti-
nuacidn se lava el material lignoceluldsico bien con agua.

Cuando la tercera etapa del procedimiento es asim-

plemente una extraccidn cdustica, el material lavado de la se-

gunda etapa, a una consistencia entre 3 y 30 % en péso, se tra- |

“ta con entre 1,0 vy .6,0 % en peso de un material alcalino o base

alcalina térrea, normalmente hidrdxido sEdico, entre 10 y 180

3
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minutos a una temperatura denﬁro de la gama entre 30 y 909 C,

mente como la sal o como un complejo Farmado con licor usado de

suspensifn acuosa a entre 3 y 35 % en peso des consistencia se

Entonces se lava el material con agua.

Cuando la tercera etapa del procedimiento es un
tratamiento ox{geno alcalino, se trata el matsrial lavado <con
entre 1,0 y 20,0 % en peso dq~yna materia alcalina o una base
alcalina térrea.

Preferentemsnte también se affade sntre 0,1y 1,0 %
en peso de una sal de magnés;o tal como cloruro ds magnesio o

sulﬁato'de magnesio. La sal de magnesio puetds afladirse directa~ |-
la etapa de tratamiento con oxigeno. Entonces el material em

trata con oxigenc o con un gas que contiene oxigeno a una pre-

sidn pardial de oxigeno entre 2,1 y 14 kg/cm2 a una femperatura‘

“entre B0 y 2008 C. durante un seriodo entre 10 y 60 minutos. En-

tonces se lava el material tratado con agua.'

Las etapas anteriores puedsn sequirss de etapas.

. . |
convencionales de hlanqueo. Cuando las etapas convencionales *

son la sscuencia parcial: tratamiento de didxido de cloroh.ek-
traccidn clustica, tratamiento de diéxido de cloro, (D-E-D),
las condiciones son las siguisntes:

Tratamiento con difxido de cloro: E1 material lignoceluldsico

en suspensidn acuosa, a una consistencia entre 3 vy 35 %4 en peso,
se trata con entre 0,5 y 1,5 % en peso de didxido de cloro vy,

opcicnalments,con base suficiente, u otro agente amgrtiguador

~alealino, para proparcionar un pH de aproximadémante 4 al Final%

del tratamiento con didxido de cloro. El trataminnto dura ontre :
GO y 300 minutos a una tamparaturs untron 60 y A0Y L, Enloncon
se lava el maturial con aqua, '

fxtraccién clustica: Se trata el material lavado, en suspen- ;

1
1
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sién écuosa, a uné consgistencia de 3 a 35 %.an peso, con entre |
0,25 y 2,0 % en peso de una base durante entre 60 y 120 miputosﬁ
a entre 40 y 709 C., Se lava nusvamente el material con agua. -

Segundo tratamiento con diéxido de cloro: El-material lavado,

en suspensidn acuosa, a una consistencia entre 3 y 35 % en peso
se trata con entre 0,1 y 0,5 % en peso de dibéxido de cloro du--
rants entre 60 y 300 minutos a entre 60 y 802 C. Entonces se Lg%
va el material con agua. ' ;

Ademds de las secuencias de blanqueo arriba des~

"eritas, Nox—E-D-E-D-y NDX-O-D—E-D, las stapas bésicas de la prg

sente invencidn puseden incorporarse en varias secuencias en las
que van ssguidas de otras etapas. Algunos g jemplos son:

NO -0-D
X
NO -E-H
X
NO_~0-H
X
NO -0-C-E-D
X
Nox—o-c/n-s-o
Nux-o-(u-c)—g-o
NO =~E=-0=D
X
NQ -P
X
NO -P-D
X
NO =P=D=E~D
X
NO -0-P
X

Iguslmente, las atapas bAsicas da la invencién puaden ir des-
pufis de un tratamiento con ox{geno a presidn, por ojsmplo:

0-NO_-E-D
b .
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0-NQ_~E-D~E-D
0-NQ_-0-D
,,,x

0-NO_-P-D

X
0-NO_-E-H

X
0-NO_-P

X

En las secuencias arriba detalladas se utilizan

las siguientes abreviaturas.

NDx tratamiento con una mezcla de NO y NO

0 tratémiento con oxfgeno en medio g;caiino bajo
- presidn A

E extraccifn con materia ciustica -

c tratamiento con cldro

D tratamiento con difxido de cloro

C/D tratamiento con una mezcla de cloro y didxido de
cloro '
(C-D) tratamiento con didxido de cloro, seguido por,

sin lavado, tratamiento con clers

H tratamiento con hipoclorite
p tratamisnto con perdxido

La base emplsada en sl procedimiento que nos ocu-

pa normalmente es hidréxido de sodio. No obstante, también pue-

‘den utilizarse otras materias, tal como hidréxido potésico, hi-

dréxido célcice, carbonato sddice o carbonato potésico.
En vez de utilizar agua como medic de lavado, pug
de sustituirse por "agua blanca" disponible en molinos da pul-

pa.

£1 procedimiento de la presante invencién tiens

la ventaja de que sl eflusnte de la extraccibn chustica o eta-
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pas de oxigeno o producto alcalino no contienen compuestos de f

cloro por lo que pusden reciclarse a través del sistema de recu
paracién de un molino de pulpa, Esto resulta an una reduccidn
de efluente de plucidén de un molino que utiliza este propadif;
miento. Como indicacién de la reduccién del contenido de cloro
del efluente como resultade de la‘presenﬁe invencién, sl blan=-
gqueo por métodos'convencionales de una pulpa kraft tipica con
un ndmero Kappa dentro de la gama comprendida entre 30 y 35 pro
duce las siguientes cantidades de cloro en. el efluente: .
Etapa de clorinacién:
Etapa de extraccidn clustica: ca 27 kg/tonelada de pulpa
En esta memoria, todas las proporciones y porcen=-
tajes se entienden en peso de materia; secado por horng, a ex-

cepcibén de que se indigue lo contrario.

lLas prushas que .caracterizan el producto tratado -

" de la presente invencidn se 1isvé a .cabo siguiendo los siguien-

tes métodos standard.

NGmerc Kappa método TAPPI T-236 M-60
Viscosidad- . método TAPPIT-230 - SU - 66
Brillantez - método TAPPI T-217m, 21Bm

La reversion de le brillantez as la disminucidn
gn el valor de brillantez medida despues de haber calentado la
muestra durante 1 hora a 1059 €. en un horno de circulacién de

afire forzado.

ca 38 kg/tonelada de pulpa :

Se ilustra la invencién adicionalmente por los sii

guiantes ejem?lus, pero sin limitar su proteccidn por las moda= |

1idades detalladas en dichos e jemplos.

EJEMPLO 1

S0 g. de pulpa kraft de madera blanda secada por
. \
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horno, principalmente de la_gipecie de pino & cansistencia de
47,8 %, ndmero Kappa 29,6 y viscosidad de 31,9 centipoises, se
dispusieron en un recipiente a presidén que habfa side precalen
tado a 1009 C. A continuacidn se inundd el recipiente dos vecss
con nitrégeno y se evacud. Despuds se introduje 0,015 mol de
gas de oxfgeno en el recipients. Entonces se introdujo 4xido ni
trico en el racipiente a una presién final de 7 kg/cmz. Calcula
do de la cantidad de oxfgeno affadida al recipiente, habia 0,03
mol de didxido de nitrégeno (2,8 % de pulpa) presente. Se manty
vo la reaccidn a 1002 C. y 7 kg/cm? de presidn de 6xido nitrico
durante 30 minutos. A continuacidn se desahugé.el recipiaente y
se inundd bien con nitrdgeno y se evacud para eliminar Sxido nf
trico. Entonces se diluyd la pulpa hasta una consistencia de
3,0 %, £1 pH era de 2,4. Se lavé la pulpa con agua y se dividid
en dos porcionsas. _ ‘

Se sometid la primera porcidn a una etapa de eg-
traccidn convencional a una consistencia del 3 % en peso, tra-

t4ndose con 2,0 % de hidrdxido sddico durante 90 minutos a 602

C. Después ss lavd la pulpa. Tenia un nlmero Kappa de 8,6 y una

viscosidad de 12,3 centipoises.
Se sometid la segunda porcidn a una etapa con oxf
gsno alcalino., La pulpa, a una consistencia de 27 % centeniendo

3 % ds hidrdxido sédico y un complejo de sulfato de magnesio

conteniendo 0,1 % de ifn de magnesio, fue tratada a 1209 C. du-—

rante 30 minutaos con oxigeno gassoso bajo presidén de 7 kg/cmz.
Entonces se lavd la pulpa con agua. £l producto ﬁenia un Ndmero
Kappa ds 5,3 y una viscosidad de 11,9 caontipoises.

51 8l efluente de la etapa de oxIganu se récicla
al sistema de recuperacidn kraft, la reduccidn del 82 % en el

Ndmero Kappa obtenido puede resultar en una reduccidn considera

.
S

-
©
Ve,
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bla de la carga de polucidn, Asi, con una eficacia de lavado

del 80 % daspuas de la stapa de oxigeno, una reducc16n del 65 % '

en la carga des polucidén se realizard,

E3EMPLO 2

La pulpa lavada de la stapa de tratamiento con

ongano'dal Ejemplo 1 fue eomqtida a una secuencia de blanqueo

parcial de DO-t-D.

Primer .trateamiento con difxido de cloro: Pulpa, a -

una consistencia de 6,0 %, fue tratada con 1,0 % de d;éxidb de
cloro a 702 C. durante 180 minutos. 7

Extraccidn céusfica: La pulpa, a una consisten-
cia de 12 %, fue tratada con 0,5 % de hidréxido sfdico a 609 C.
durante 90 minutos. o

Segunda tratamiento con'diéxido de'cloro: La pul
pa, a una consistencia de 6,0 %, fue tratada con 0,4 % de diéxi
do ‘de cloro a 702 C. durante 180 minutos. _ ' 7

Después de cadémﬁtapa;rla pulpa fue lavadé con

agua. £l producto tenfa las siguisntes caracteristicas:

- Brillantez (Elrepho) 88,9
Viscosidad il,1 centipoiaes
Brillantez despuds reversidn B7,4 |
i
b
EJEMPLO 3 |

La pulpa kraft del Ejsmplo 1 fus sometida a tratg
misnto con dxidos de nitrdgeno, igual que en el Ejemplo 1, a'ex

cepciﬁn de que la consistencia de la pulpa fue del 30,0 %; En-

tonces la nulpa fue lavada con aqua y sometida a un tratamiento,

da oalyano atoaline al tgual dque e el [jwmplo 1, 1 producto

obtenido tenfa las siguienbéa caracturf{aticass
' \

’ o
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Ndmero Kappa 6,6

Viscosidad 17,8 cantipoiaas 

EJEMPLO 4 )
La pulpa kraft del Ejemplo 1 Pue sometida a trata

mianto con éxidos de nitrdgeno, igual gue en el Ejemplo 1, 2 ex

cepcién de que la presidn de 6xido nitrico utilizada fue de 3,5
kg/cmz. Entonces se lavd la pulpa con agua 9 se sometid a un i
tratamiento con ox{geno alcalino, al igual gue en el Ejemplo l.
£l producto tenfa las siguisntes caracteristicas:_ '
Nimero Kappa 6,45 ) _
Uiscosidad 15,2 centipoises

7 EJEMPLO S
La pulpa kraft del Ejemplo 1 fue sometida a trata

miento con 6xidos de nitrdgeno, igual que en el Ejempla 1, 2 ex
|

cepcién de qus la presién de dxido de nitrdgeno fue de 10,5 kg/
cm?, Entonces se lavd la pulpa con agua y se sometf{d a tratamien
to con oxigeno alcalino, al igual que sn el Ejemplo 1, El pro-

ducto tenfa las siguientes caracteristicas.

¢ e p——

Ndmero Kappa 4,4

Viscosidad 8,6 centipoises

EJEMPLGO 6
La pulpa kraft del Ejemplo 1 fue sometida a trata

miento con dxidos de nitrdgeno, ngal que en sl Ejemplo 1, a ex ;

i
cepcidn de que la temperatura ampleada en el .-tratamiento fue dsi
B0® C., Entonces se lavd la pulpa con agua y se sometid a trata- i
miento con oxigsno alcalino, al iqual que en sl Ejemplo‘i. El. i
|

producto tenia las siquientes caracter{sticas.

2
.
(¥
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Nimero Kappa ' 6,8 A
Viscosidad , 18,3 centipoises

EJEMPLO 7
La pulpa kraft del Ejamplu 1 fue sometida a trata

miento con Gxidos de nitrégena,'igual nus en el EJemplo l, a sx

cepcidn de que se afiadid 0,03 mol de gas de oxigeno, resultando

an la presencia da 5,6 ¥ de didxido de nitrégano en la pulpa.
Entonces se lavé la pulpa con aqgua y se sometid a tratamiento
con oxigeno alealino, al igual que en el Ejemplo 1. El productq
tenfa las siguientes caracteristicas.

. Nimero Kapba . 4,2

Viescosidad 8,0 centippises

EJEMPLO 8
La pulpa kraft del Ejemplo 1 fue sometida a una
secusncia convencional de blangueo C-E-D-E-D con medida de ién

do cloro Cl( -) en el efluente de las prlmeras dos etapas. R con

tinuacién se detallan las condiciones de la secuencza y. los re~ |

L

sultados pbtenidos.

€ - Clorinecién: 6,5 % de cloro sn pulpa a una consistancia,de
3,0 % durante 60 minutos a 302 C.

~)

Cl( en efluente: 38,7 kg/tonelada de pulpa

E - Extraccidén: 3,3 % de hidréxido de sodio en pulpa a‘una con

sistencia dsl 12 % durante 90 minutos a 602 C.
. Ndmero Kappa § 3,2 '
Viscosidad ' 17,9 centipoises’
l( =) en efluente: 15,3 kg/tonelada de pulpa

D - tratamiento con.difxido de clore: 1,0 % de dléxido de cloror

an pulpa a una consisten~

\
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- do & 752 C., Entonces ss 1nundo el rec;piente dos veces con ni-

14,

cia del 6,0 % durante 180

minutos a 70¢ C. |

Brillantez 82,8 7
E - Extraccidn: 0,5 % de didxido de sodio en pulpa a una con-

sistencia de 12 % durante 90 minutos a 602 C.

D - tratamiento con didxido de clero: 0,3 % de didxido de clo-

To en pu;pa a una consis
tencia del 6,0 % durante
180 minutos a 702 C.
Brillantsz 89,8

Viscosidad . 17,0 centipoises

EJEMPLO 9 i

50 g. de pulpa kraft de madera blanca secada por

horno (mezcla de abeto/absto balsdmico) a una cbnsisténcia del
40 % y Nimero Keppa de 32,7 y viscosidad de 34,2 cps., fusron

dispuestos en un recipients a presidn que habia sido precalenta

trdgenc y se svacud. 0,015 mol de gas de oxigenc se introdujo,

a continuacién, en sl recipiente. Después se alimentd el reci-

piente con &xido nftrico hasta una presidn final de 7 kg/cm2 re

lativos de &xido nitrico durante 30 minutos. Después se desaho-
g6 el recipiente y se inundd bien con nitrégenc y se avacud na-
ra eliminar éxido nitrico.

A continuacidn se diluyd la pulpa hasta una con- i
sistencia del 4,0 %. El pH era de 1,9. Se lavd la pulpa y saﬂd;l
vidié en porciones (a) y (b). i
(a) La primera porcidn fus sometida a una etapa conVBﬁcional |

de sxtraccidn a una cansistencia del 12 % en peso, tratada con |

1.5 % NaQH durante 90 minutos a 652 C. Después se lavé la pulpa.i

.
.
Ay
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€1 producto tenfa las siguientes caracteristicas:
Kappa: 10,8;  Viscosidad: 16,5 cps.

La pulpa de (a) fus sometida a una‘sécuencié'de"
blanqueo C-E~D. _ .
Etepa C: 3,07% de consistencia, 209 C., 60 min.,

2,3 %.c12;
Etapa E: 12 % de consistencia, 652 C., 90 hin.,
1,1 % NaOH. ‘
. ' Etapa D: 6 % de consistencia, 709 C., 180 min.,
0,8 % C10,. | o
Brillantez (Elrepha): - . 88,9
Viscosidad (cps): | 11,7
Brillantez despufs de reversidn: - 86,3

(b) La segunda porcidén fue sometida a una etapa con oxiéeno al-
calino a una consistencia del 27 %, conteniendo 2,0 % He NaOR,
D;l % de Mg++ a 1200 C. durante 30 minutos a ?_'kg/cm2 relativos
de 02. Entonces se lavd la pulpa y tenfa las siguientes propie-
dades: Kappa: 8,0; Viscosidad: 21,7 cps.

La pulpa de (b) fue sometida a una sccuencia de -

‘blanqueo C=-E=-D.

Etapa C: 3 % de consistencia, 202 C., 60 min.,

LR

1,7 % C12.

Etapa E: 12 % de consistencia, 652 C., 90 min.,

0,8 % NaOH.
. Etapa D: 6 % de congistencia, 702 C., 180 min.,

0,4 % Cl0,,.
Brillantez o ' ~ BU,6
Viscosidad (cps) o 16,3

Brillantez después de reversidn 85,9
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'Viscasidad: 18,3 cps.

EIJEMPLO 10 )
Una muestra de la misma pulpa del Ejemplo 9 fue’

sometida a una etapa con oxigeno alcalino: 2,6 % NaOH, 0,1 %

MQ++, 12092 C., 30 minutos, 7 kg/cm2 relativaos 02 para proporcig

nar un producto con las siguilentes caracteristicas: Kapba: 12,64

se sometid la pulpa a un tratamiento zon dxidos

de nltrogeno jidéntico al descrito en sl EJemplo 9,

Se sometid la pulpa a una secusncia ad;cional de
blanqueo E-D. . : . . ,
' Etapa E: 1,5 % NaOH, 652 C., 90 min., 12 A ds-cog!

sistencia. 7 ) ¥
Etapa D: 1,8 % c1o,, 702 C., 3 horas; & %.da cane!
sistencia.
Brillantez . 83,6 S
Viscasidad | 11,1 cps
Brillantez revsrtida 80,9

EJEMPLO 11

Una muestra de la misma puipa utilizada en sl

Ejemplo 9 fue sometida a una stapa con oxigsno alcalino: 2,0 &
NaOH, 0,1 % Mg +; 1202 C., 30 minutos, 7 kg/cm relativos de 02%
para preporcionar un producto con las siguientes ceracteristi- i
cas: Kappa: l4,4; Viscosidad: 20,9 cps. B ; '

La pulpa fus sometida a una etapa con OdeOS de
nitrégeno similar al del Ejemplo 9, a excepc1on de que se aﬁa-
dié 0,0075 mol de gas de oxfgeno al reactor.

Se sametid la pulpa a una secuencia de blanqueo
adicional E~D-E-D. B

ftapa E,: 1,5 % NaQH, 652 C., 90 min., 12 % de i
\

1
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consistencia. . .
Etape D,: 1,0 % C10,, 702 C., 180 ‘min., 6 % de '
consistencia. -
Etapa 52: 0,5 %'NaDH, 652 C,, 90 min,, 12 % de
consistencia. ' '
Etapa 0,: 0,6 % C102, 702 C., 180 min,, 6 % de
consistaencia.
Brillantez 86,6
Viscosidad ' 15,1 cps.
.Brillantez ravertida - 84,5

EJEMPLO 12
Una muestra de la misma pulpa utilizada en el
Ejemplao 9 fue sometida a una etapa con oxidas de nitrégeno,

idéntica a la descrita en el Ejemplo 9.

Entonces se sometidé la pulpa a una etépa con oxi-
geno alcalino a una consistencia del 27 %: 2,6 % NaOH, 0,1 %
mg**, 1200 c., 30 min., y 7 ko/cm2 relativos de 0, para propor-
cionar un producto con las siguientes propiedadss: Kappa: 7,63
Viscosidad: 21,6 cbs.

La pulpa trateda con oxigenoc fue, a continuacion,
sometida a una etapa con hipoclorito a una consistencia de 10 %,

402 C., 120 min., 1,5 % NaOCl (como Cl2 disponible).

Brillantsz i - 12,7
Viscosidad 13,5 cps
Brillantez revertida: 68,9

EJEMPLO 13
50 g. de pulpa kraft de madera blanda secada por

harno, (especie pino surefic), Kappa 48, Viscosidad 28 cps,. fue-
. . s

Seeroa T
ALt ea

b, ——t i
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ron sometidos a una etapa con oxfdos de nitrdgeno dsl mismo mo=-

‘do al descrite en sl Ejemplo 9 a temperaturas de 1009 C. Yy 759.

C..Las etapas con 6xidos de nitrdgeno fueron seguidas por una':
stapa con ox{geno aléalino al 1209 Cay 30 min., 7 kg/cm?,de'nz
con 3,0 % de NaOH y 0,1 % Mg . Se detallan los resultados en
la Tabla, R
La pulpa que habia sido tratada con 6xidos dé ni-
trégeno a 1002 C, ss blanqued adicionalments por madlo'de una
sacuencia C-£-D, T
Etapa C: 2,1 % Clz,'éon C., 3 % de équiétéﬁcfa,i

Etapa E: 1,2 % NaOH, 65¢ C., 12 % de consistencia,
S0 minutos. . 17 7 o -.
_ Etapa D: 0,5 % Cioé, 702 C., 6 % da‘éénsisiehcia’
180 minutos. . -
| Brillantez 87,7

Viscosidﬁd 7 14,3 cps
Brillantez revertida 84,17
EJEMPLD 14

Se sfectud una dnica etapa con oxigsno alcalino

'sobré la pulpa utilizada en sl Ejemplo 13, siendo las condicio-

nsg de la etaparccn oxfgeno las mismas que las dascritéa an di-
cho Ejempleo. Se puede apreciar de la Tabla que la inco:pbfacién

de la etapa con oxidos de nitrdgenc antes de la etapa conruxigg

-no resulta en una delignificacidn superior eﬁ 45 a 54 %, segin

se mide por el nlmero Kappa, sn camparacién con 8l uso de unica

mente la etapa con oxigeno. La pulpa tratada con 6xidos-da ni-

- trégeno tienen igual o mejor viscosidades.

s
.
L F
Ty
...:;
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ST
N
t
1
T




10

15

20

19.

EJEMPLO 15 ' .

Este Ejemplo emplea el procedimisnto (b} de la pé
gina 4. - | ’
(a) 50 g. de pulpa kraft de madsra blanda secada por horno (és- _
pecie pino su:eﬁo), seqin se describe sn el éjemplo 13,.Fuaron
dispuestos en un recipisnte a prasidn gue habfa sido precalenta
do a la temperaéura deseada. DOespuéds de inundar y svacuar segln
se deacribe en el Ejemplo 9, se introdujo en al interior del

reactor, por destilacidn, una cantidad apropiada de didxido, de

' nitrégeno (ver Tabla). Entonces se introdujo Sxido nitrico a

una presiéh da 7 kg/cm2 relativos. E1 procedimiente séguido fue

gl descrito en el Ejemplo 9. Entonces se sometid la pulpa a una

atape con oxigeno alcalinO‘segﬁn se describe en sl Ejemplo 13.

Se detallan los resultados en la Tabla.
(b) Pulpa procedente de 15(a) se blanqued adicionalmente por mg
dio de una secuencia C-E-D.

Etapa C: 2,7 % Clz;

Etapa E: 1,5 % NaOH.

Etapa D: 0,6 % ClUZ.

Brillantez 87,2
Viscosaidad 16,9 cps
Brillantez revertida 83,9

EJEMPLO 16 |
Este Ejemplo emnlea el procedimiento (e) de la p&
gina 4, 50 g. de pulpa kraft'-de madera blanda sécada'por horno
(especis pino surefio), segin se describs en sl Ejemplo 13, fue
tratada con varies niveles de Acido nitrico y, a continuacidn
dispuesto en un recipiente a presidn, Después de inundar y eva-

cuar segldn se describe en el Ejemplo 9, se 1llevé el reactor a
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una presién de 7 kg/cm2 relativos con 8xido nitrico. El siguien

' tg procedimiento, despuds de este punto, ss segin se describs

en al'Ejemplo 9, Las pulpas resultantes fueron sometidas a una
extraccién con oxigeno alcalino segln se describe en gl Ejemplo
13, Se datallan los resultados en la Tabla, : -

Se blanqued la pulpa ad;cionalmanta mediante una
secuencia C~E-D.

Etapa C: 2,3 &% C12

Etapa E: 1,2 % NaOH

Etapa'D: 0,6 % C102

Brillantez 87,9

Viscosidad - 14,6 cps

Brillantez revertida 84,9
EJEMPLD 17

£1 tratamiento fue seqln se describe en sl Ejem—
pla 16, a sxcepcidn de que no se utilizé dxida nftrico, El reag

tor se 1lsvd a presifén atmosférica.

EJEMPLO 18
Una muestra de pulpa kraft de madera dura (made-
ras duras mezcladas), con Nimero Kappas ds 13,3y viscosidad de
24,2 cps., fue tratada segin la primera etapa del Ejemplo 9, a
excepcidn de que se afiadié 0,0075 mol de oxigeno 2l reactor y
que la temperatura de reaccidn fue de 1002 C. 7
Entonces se sometié la pulpa a una stapa con oxi-

geno alpaline a una cnnsistencia de 27 4, 1200 C,, 30 minutos,

W +4 .
gon 2,0 % NattM vy 0,1 % Mg, ¥y proporeiond un producto con laa

siguientes propiedades: Kappa 2,8; Viscosidad: 12,4L eps.

La pulpa fue Hiénquaada adicionalmente macdiante

v
&
ey
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nutos para proporcionar al producto las siguientes propiedadss: |

21,

una secuencia 0-E-D.
Etapa 01: 1,0 % 0102, 70¢ C,, 3 horas.
Etapa £: 0,5 % NaOH, 602 C., 90 min.
Etapa D,* 0,3 % C10,, 70¢ C., 3 horas.

Brillantez 88,0
Viscosidad 11,4 cps
Brillantez revertida 86,4 E
:
EJEMPLO_19 ?

——————————

Una muestra de pulpa kraft de madera dura (mads= -
ras duras mezcladas), con Nimero Kappa de 22,5 y viscosidad de
56,6 cps., fue sometida, al igual que en el Ejemplo 18, a exceg
cidn de que se affadif 0,0150 mol de oxigeno al reactor.

Entonces se tratd la pulpa'enruna etapa con oxige

no alcalino con 2,0 % NaOH, 0,1 % Mg~ , a 1302 C. durante 15 mi |

Kappa: 2,6; Viscosidad: 18,4 cps.
Se blanqued le pulpa adicionalmente por medio de

una secuencia O-E-D. .
Etapa D, 1,2 % cio,
Etapa E: 0,5 % NaOH
Etapa 02: 0,5 % C102
Brillantez ag,l

Viscosidad 16,3 cps

L I

Brillantsz revertida " 88,4
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‘T ABLA
EJEMPLO Etapa dxidos de nitrégencr
Tipo NO, HNO i
(% en la pulpa) | (% en la pulpa) {kg/cm?
13 (a) 0,-NO 2,8 -
13 (b) 0,-NO 2,8 -
14 02 solo - -
 15 (a) N02-ND 2,8 - %
15 (b) NO-NO 2,8 | -
16 (a) | HNOL=NO - 0,0
16 (b) HND,~NO - 2,0
16 (c) HNUS-ND - 4,0 ;
16 (d) HND,~NO - 6,0 ;
}
17 (a) HNO solo - 0,0 :
17 (b) HNO solo - 2,0 !
17 (c) HNO, solo - 4,0
17 (d) KNO, solo - 6,0
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&apa 6xidas de nitrfgeno zzgzizga:i:pgediaoizézio?eﬁ
HNO+ - . ND Temp. Kappa Viscosidad

gulpa) | (% en la pulpa) | {kg/em” rsletives) | eC. (cps)

3 - 7 100 10,4 17,9

3 - | 7 , 75 12,4 21,4
- : - - 22,4 17,2

3 - : 7 100 13,1 21,6

3 . - 7 75 15,0 21,7
g,0 : 7 100 21,4 16,7
2,0 5 7 100 16,6 18,7
4,0 T ioo 11,1 17,2
6,0 R 7 100 7,8 13,2
8,0 ; % - 100 21,2 17,0

- 2,0 ; - 100 19,3 17,8

- ' 4,0 - 100 22,3 18,1

- 7 6,0 7 - - 100 21,5 17,5
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Descrita suficientemente ls naturaleza del inven-
* tp, as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacer
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren

~su principio Fundamenﬁal.

.
by
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REIVINDICACIONES

12,~ Procadimisnto para blanqusar material ligno-

celuldsico, caracterizade porque comprends las gtapas de: (1)

tratar el materisl lignoceluldsico sn un medio acuoso con una

‘mezela de dxido nftrico y didxido de nitrdgeno, estando el com-

ponante 6xido nitrico en exceso molar; (2) lavar el meterial
tratado con agua; y (3) tratar el matsrial lavado con materlal
alcalino en presencia de agus.

2a,- Procedimisnto segdn la reivindicacién 1, ca- |
racterizado porque el tratamiento con una mezcla de 6xide nitri
co y diéxido de nitrbgeno se efectla en una pulpa de material
lignuceluiésico sn agua a una consistencia dea 3 - 65 % en peso,
pre?erentemante 20 - 50 % en peso.

32,- Procedimiento segln la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque sl tratamisnto con una mezcla ds 6xido nitri
co y diéxido de nitrdégeno emplea dibdxido de nitrdgsnc en propor
ciones de 0,5 - 10,0 % sn peso, ﬁraferentamente 2,0 - 4,0 % en
peso, basadae en el peso del materisal llgnccelulasico.

45 - Procedimiento segun 1la relv1ndicacion l, ca-
racterizado porqua gl tratamisnto con una mezcla de dxido nitri
co y dibdxido de nitrdgseno se ePectla por adicidn de una canti-
dad medida de oxigenc o gas gue contisne oxigsnc al material
lignoceluldsico en un medio acuoso, seguido par edicién de éxi-
do nftrico en una cantidad en excesoc de cuatrs vsces los moles
de axigsno affladidas. 7

58, -~ Proced1m1ento segun la reluindlcac1on l, ce-

- racterizado porque el tratamlento con una mezcla de OdeU nftri

co y dib6xido de nitrdgenc se afactla por adicién de una canti-
dad modida deo Sxido nitrico al materisl lignoceluldsico en un -mg

dio aouoso, sequido por adicién de suficiente oxf{gano o gas quse

Y
T
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contiena ox{geno de modo que la cantidad medida des dxido nitri-
to afMadida ésta en axcesoc de cuatro veces los moles de oxigeno

afiadidos,
68,~ Procedimiento seglin la reivindicacién 1, ca-

co y diéxido de nitrdgenc es efectlia afiadisnds una cantidad me-
dida de difxido de nitrégeno el material lignocsluldsico en un
medic acuoso, saguido por adicidn de un exceso de 6xi¢o_n;trico

an una base molar.’

“ractsrizado porqus el tratamiento con una mezcla de §xido nftei |

78,~ Procedimiento segln la reivindicacién 1, ca-

co y difxido de nitrégenoc se sfectda por adicidn de una canti-

~dad medida ds écidn n{trico al material lignoceluldsico en un

medio acuoso, seguido por adicién de un exceso de dxide nitrico
en una base molar,

- 84,- Procedimiento segln la reivindicacién 1, ca-
racterizado perque el material lignocelulfsico tratado alcalina
mente se hace reaccionar en un medio acuoso con oxigano o con
un gas que contisne ox{geno bajo presién -supra-atmosférica,

98,- Procedimiento segln la feiviﬁdicacién 1, ca-
racterizado porqua el tratamiento con una mezcla de Gxido nitri
co y didxido de nitrégeno va praéedido de un trétamianto en un
medio acuoso alcalino con oxigsno o con un gas que contiene oxi
gano bajo presién supra-atmosférica.

108,- Procedimiento segln la reivindicacién 1, ca
racterizado porque el tratamisnto del material lignoceluldsico
va seguids de lavado y tratamiento con diéxido de cloro en un
madio acuoso, . |
118, =~ Procedimisnto seglin la reivindicacién 10,

caracterizado porque el tratamisnto del material lignoceluldsi-

racterizado purqda al tratamiento éan una mezcla de 6§1do nitii
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co va seguids por extraccidn con hidréxido de metal alcaline
acuosg y tratamiento -del material lignocaeluldsico tratado alca-
linamente con diéxide de clorc sn un medio acuoso.

128,~ Procedimiente seglin la reivindicacién 1, ca
racterizado porque comprsnds las etapas adicimnalaa de: (a) la-
var sl méterial-lignocelulésico con agua; (b) tratar el mate-

rial lavado con cloro en un medic acuoso; (c) extraer el mate-

~rial clorinada con un hidréxido de metal alcalino acueso; y (d)

tratar sl material sxtractado con didxido de cloro en un medio

acussne

138.- Procedimisnto segfin la reivindicacidn 1, ca
racterizado porque el tratamiento del material lignocseluldsise
va seguido per lavado con agua y tratamiento con hipoclorite al
calino acuoso,

148,~ Procedimiento segln la reivindicacidn 8, cg
racterizado porque el tratamiento del material lignoceluldsico
va seguido de las etapas siguientes: (a) lavar sl material lig-
noceluldsico con agua; (b) iratar el material lavado con cloro
en un medio acuoso; (c) extraer el material clorinado con hidrd
xido de metal alcalinc acusso; y (d) tratar el material sxtrac-
tado con difxido de clorc en un medic acuoso.

158,~ Precadimianto seglin la reivindicacién 8, ca
racterizado porque la stapa (b) de la reivindicacidn 14 se efegc

tla por tratamiento con didxido de clero en un medio acuoso.
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16.~ Procedimientg para blanquear material ligno-

celuldsico, tal y como queda sustancialmente descrito en la pre

saente Memoria,
Esta Memoria consta de 27 hojas escritas a miqui-

na por una sola cara.

madrid 3 1 ggcu 1976
CANADIAN INDUSTRIES LIMITED.
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