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2.

La presenta invención comprende un- procedimiento 

para blanquear material lignocelulósico tal como pulpa de made­

ra, bagazo y paja, con una mezcla de óxidos de nitrógeno.

Para muchas aplicaciones de material lignoceluló- 

sica se requiere un producto blanqueado. Normalmente, material 
lignocelulósico tal como pulpa de madera de sulfato se blanquea 

por tratamiento con cloro y compuestos que contienen cloro tal 

como dióxido de cloro e hipoclorito. Una secuencia de blanqueo 

típica es la clorinacién, extracción cáustica, tratamiento con-' 

dióxido.de cloro, extracción cáustica, y tratamiento con dióxi­

do de cloro, abreviada a C-E-D-E-D, El U30 de compuestos de cl£ 

ro, no obstante, introduce dificultades’en la manipulación del 

efluente procedente del procedimiento de blanqueo. Los restos 
que contienen cloro no pueden verterse en cuerpos de agua debi­

do a sus efectos adversos sobre organismos acuáticos. Si los 

restos que contienen cloro se reciclan a través del proceso de 

sulfato en el sistema de recuperación de licor negro, pueden 

producirse desperfectos al evaporador y el horno do recupera­

ción. Adicionalmente se crea una acumulación de cloruro sódico 

en el sistema de recuperación, disminuyendo el rendimiento del 

horno. Por consiguiente existe una ventaja en evitar compuestas 

de clora en los procedimientos de blanqueo.

En un artículo de G.L. Clarke, en el Volumen 11B 

del Paper Trade Journal, 24 de febrero, 1944, en la página 6 da 

la sección "The action of nitrogen dioxide on unbleached pulp, 

Part I" (La acción de dióxido de nitrógeno sobre pulpa sin blan 

quear, Sección i) , se describe un procedimiento de blanqueo utî  
tizando una mezcla do ácido nítrico y dióxido de nitrógeno (N02), 
seguido por extracción cáustica. Sn utilizó uña etnpn adicional ¡

de blanqueo usando hipoclorito cálcico con ni fin do obtener nj. :
\  :
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veles de brillantez adecuados. No obstante, el procedimiento j 

descrito causé una excesiva degradación de la pulpa de madera, 

tal y como indica la viscosidad del producto blanqueado.- Una 

pulpa de sulfito, blanqueada por el procedimiento detallado, te; 

nía una viscosidad final 55 % menos que la viscosidad de la mij3 
ma pulpa blanqueada por un procedimiento comercial utilizando 

clorinacién en una primera etapa en vez del tratamiento ácido

nítrico - dióxido de nitrógeno.
Ahora se ha encontrado que material lignocelulo8¿ 

co puede blanquearse con degradación aceptable por un procedí— ¡ 

miento que comprende una etapa con un tratamiento con una mez- ' 

cía de óxido nítrico (NO) y dióxido de nitrógeno (N02). Esta j 
etapa de tratamiento está seguida por tratamiento con solo alca i 

li o en conjunto con un gas que contiene oxígeno. El efluyente j 
de dichas dos etapas del procedimiento puede reciclarse oor el 

sistema de recuperación del procedimiento de reducción a la pul 
pa, materialmente reduciendo la cantidad de efluyente a blan— ] 

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

Con‘el fin de obtener un alto nivel de brillantez, se pueden em , 
plear etapas adicionales de blanqueo, antes o después de dichas : 

dos etapas.
Por consiguiente, el objeto principal de la pre­

sente solicitud es un procedimiento para el blanqueo de mate- j 

rial lignocelulósico, con una reducción de la carga de polución.i 
Objeto adicionales se observarán posteriormente, derivadas del ¡

objeto principal, ¡
El procedimiento de la presente invención compren |

de las etapas de:
1) tratar el material lignocelulósico en un .medio acuoso con ; 

una mezcla de óxido nítrico y dióxido de nitrógeno, en el que
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el componente óxido nítrica está en exceso molar; ;

2) lav/ar el material tratado con agua; y ;
. 13) tratar el material lavado con material alcalino en presencia ; 

de agua, y opcionalmente con un gas que contiene oxigeno, bajo

presión supra-atmosferica.
En la primera etapa, al material lignocelulosico

se trata en un medio acuoso a una consistencia dentro de la ga-
á

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

es la comprendida entre 20,0 y 50,0 % en peso. La temperatura ¡ 

del tratamiento del material lignocelulosico en la primera eta- , 
pa está dentro de la gama entre: temperatura ambiente y 1209 C.,

preferentemente entre 70 y 1009 C.
Se pueden emplear los siguientes procedimientos . 

para introducir óxidos de nitrógeno en el material lignocelulo- |
I

sico: !
a) adición de una cantidad medida de oxígeno o aíre a un reci­

piente a presión que contiene material lignocelulosico en un me­

dio acuoso, seguido por adición en exceso de oxido nítrico, ¡

b) adición de una cantidad medida de dióxido de nitrógeno a un 

recipiente a presión que contiene material lignocelulosico en

un medio acuoso, seguido por adición en exceso de oxido nítri— j 

co;
c) adición de una cantidad medida ds acido nítrico a un reci­

piente a presión que contiene material lignocelulosico en medio 

acuoso, seguido por adición en exceso de oxido nítrico. j

Cuando se utiliza el procedimiento a) anterior, j 

se dispone en el recioiente a presión material lignocelulosico j 

mezclado con agua a una consistencia dentro de la gama compren- \
i

dida entre 3,0 y 65 % en peso (preferentemente entre 20 y 50 % ¡
I

en peso). Entonces el recipiente a presión se calienta ;i la' tem i
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5.

paratura deseada y sometida'a reflujo con nitrógeno. A continua ; 

ción se introduce en el recipiente la cantidad deseada de gas 

de oxígeno. Oespués se introduce en el recipiente a presión el 

reactivo óxido nítrico, a la presión deseada, y se lleva a cabo 
la reacción durante el intervalo de tiempo deseado. Alternativa 

mente, el reflujo del recipiente puede omitirse y utilizar el 

oxígeno presente en el aíre que está en el recipiente en vez de 

gas de oxígeno.
Cuando se utiliza el procedimiento b), en V8Z dB 

formar dióxido de nitrógeno por reacción de oxígeno y oxido ni— , 
trico en el recipiente a presión, se introduce dióxido de nitro 

geno directamente en el recipiente, seguido por oxido nítrico- ¡

en exceso. j
La proporción de dióxido de nitrógeno empleado bh | 

la primera etapa es de 0,5 a 10,0 % en psso del material ligno— j 

celulósico, preferentemente 2 a 4 % en peso. La presión del óxj. ! 
do nítrico aplicada al recipiente ds reacción esta dentro de la ^

gama comprendida entre presión atmosférica y 14 kg/cm , prefe—
2 ¡

rentemente entre 3,5 y 7 kg/cm . |
Oespués del tratamiento con óxidos de nitrógeno, '

se diluye el material lignocelulósico con agua hasta una baja 

consistencia, por ejemplo, 3,0 %• En este momento, el pH de la 
pulpa acuosa normalmente estará dentro de la gama entre 1,0 y 

3,0. El pH preferente en este punto es entre y 2,5. A conti­

nuación se lava el material lignocelulósico bien con agua. ¡

Cuando la tercera etapa del procedimiento es sim- ¡

plBmente una extracción cáustica, el material lavado de la 3e- j
gunda etapa, a una consistencia entre 3 y 30 % en peso, se tra- |

ta con entre 1,0 y 6,0 % en peso de un material alcalino o base j
alcalina terrea, normalmente hidróxido sódico, entre 10 y ISO j
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minutos a una temperatura dentro de la gama sntre 30 y 909 C. 

Entonces se lava el material con agua.
Cuando la tareera etapa del procedimiento es un 

tratamiento oxígeno alcalino, se trata el material lavado con 

entre 1,0 y 20,0 % en peso de una materia, alcalina o una base 

alcalina tarrea.
Preferentemente también se añade entre 0,1 y 1,0 %¡ 

en peso de una sal de magnesio tal como cloruro de magnesio o J 
sulfato de magnesio. La sal de magnesio puede añadirse directas ;í
mente como la sal o como un complejo formado con licor usado de j 

la etapa de tratamiento con oxígeno. Entonces el material en- | 

suspensión acuosa a entre 3 y 35 % en paso de consistencia se 

trata con oxígeno o con un gas que contiene oxígeno a una pre-
O

sión parcial de oxígeno entre 2,1 y 14 kg/cm a una temperatura 

entre 80 y 200a C. durante un período entre 10 y 60 minutos. En­

tonces se lava al material tratado con agua.

Las etapas anteriores pueden seguirse de etapas- 

convencionales de blanqueo. Cuando las etapas convencionales j 

son la secuencia parcial: tratamiento da dióxido de cloro’, ex­

tracción cáustica, tratamiento de dióxido de cloro, (D-E-D), 

las condiciones son las siguientes:

Tratamiento con dióxido de cloro: El material lignocelulpsico 
en suspensión acuosa, a una consistencia entre 3 y 35 $'en peso, 

se trata con entre 0,5 y 1,5 % en peso de dióxido de cloro y, 

opcionalmentB,con base suficiente, u otro agente amortiguador 

alcalino, para proporcionar un pH de aproximadamente 4 al final | 

del tratamiento con dióxido ríe cloro. El tro tntninnto dura ontrB : 
GO y 300 minutos n una temperatura un tro fifi y finv l., Entoncua 

no lava al maturinl con agua. ;
Extracción cáustica: Se trata si material lavado, en 3uspen- j

♦•i

30
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aión acuosa, a una consistancia de 3 a 35 % en peso, con entre j 

0,25 y 2,0 % 8n peso de una base durante entre 60 y 120 minutos 

a entre 40 y 700 C. Se lava nuevamente el material con agua.
i

Segundo tratamiento con dióxido d8 cloros El material lavado, 

en suspensión acuosa, a una consistencia entre 3 y 35 % en peso 

se trata con entre 0,1 y 0,5 % en p b s o  de dióxido de cloro du­

rante entre 60 y 300 minutos a entre 60 y 803 C. Entonces se la j 

va el material con agua. ;
Además de las secuencias de blanqueo arriba des­

critas. NO -E-D-E-D y NO -0-D-E-D, las etapas básicas de la pre 

gsnte invención pueden incorporarse en varias secuencias en las 

que van seguidas de otras etapas. Algunos ejemplos son:

NO -0-0 I
x i4 . 1

NO -E-H x

NO -0-H x

NO -0-C-E-D x

NO -0-C/D-E-D x

NO -0-(0-C)-E-D x
\

NO -E-0-D ix

NO -P x

NO -P-D x

NO -P-D-E-D x

NO -0-P x
Igualmente, los etapas básicas de la invención puoden ir des- j
pués de un tratamiento con oxigeno a presión, por ejemplos !

0-N0 -E-0
*  i
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0-N0 -E-D-E-D 
X

O-NO -0-D x

O-NO -P-Ó"* x

O-NO -E-H x

O-NO -P x

En las secuencias arriba detalladas se utilizan 

las siguientes abreviaturas. .
i

NO tratamiento con una mezcla de NO y N0„ x - 2
O tratamiento con oxígeno en medio alcalino bajo 

presión

E extracción con materia cáustica 

C tratamiento con cloro

0 tratamiento con dióxido da cloro

C/D tratamiento con una mezcla de cloro y dióxido de 

cloro

(C-0) tratamiento con dióxido de cloro, seguido por, 

sin lavado, tratamiento con cloro 

H tratamiento con hipoclorito

P tratamiento con peróxido

La base empleada en el procedimiento que nos ocu- j 

pa normalmente es hidróxido de sodio. No obstante, también pue­

den utilizarse otras materias, tal como hidróxido potásico, hi- . 

dróxido cálcico, carbonato sódico o carbonato potásico, l
En vez de utilizar agua como medio de lavado, pue 

de sustituirse por "agua blanca" disponible en molinos da pul­

pa. ' i

El procedimiento de la presente invención tiene

la ventaja de que el efluente de la extracción cáustica o eta-
i
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pas de oxígeno o producto alcalino no contienen compuestos de j

cloro por lo que pueden reciclarse a través del sistema de recu 

peración de un molino de pulpa. Esto resulta en una reducción 

de efluente de plucián de un molino que utiliza este procedi­

miento. Como indicación de la reducción del contenido de cloro 
del efluente como resultado de la presente invención, el blan­

queo por métodos convencionales de una pulpa kraft típica con 

un número Kappa dentro de la gama comprendida entre 30 y 35 pro 

duce las siguientes cantidades de cloro en. el.efluente:

Etapa de clorinación: ca 38 kg/tonelada de pulpa :

Etapa de extracción cáustica: ca 27 kg/tonelada de pulpa

En esta memoria, todas les proporciones y porcen­

tajes se entienden en peso de material secado por horno, a ex-

cepción d8 que se indique lo contrario. !
Las pruebas que .caracterizan el producto tratado - j 

de la presente invención se ¿levó a -cabo siguiendo los siguien- :

tes métodos standard. ¡
Número Kappa Klétodb TAPPI T-236 lfl-60

Viscosidad método TAPPI W 3 0  - SU - 66

Brillantez ' método TAPPI T-217m, 21Bm

La reversión de la brillantez as la disminución 

en el valor de brillantez medida después de haber calentado la 

muestra durante 1 hora a 1059 C. en un horno de circulación de

aíre forzado.
Se ilustra la invención adicionalmente por los si, ; 

guiantes ejemplos, pero sin limitar su protección por las moda­

lidades detalladas en dichos ejemplos.

EDEfflPLO 1
50 g. de pulpa kraft de madera blanda secada por ¡
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horno, principalmente de la especie de pino a consistencia da
*  —-  j.

47,8 % t número Kappa 29,6 y viscosidad de 31,9 centipoises, se 

dispusieron en un recipiente a presión que había sido precalen 

tado a 1002 C. A continuación se inundó el recipiente dos V8ces 

con nitrógeno y se evacuó. Después ss introdujo 0,015 mol de 

gas d8 oxígeno en el recipiente. Entonces se introdujo óxido ni 

trico en el recipiente a una presión final ds 7 kg/cmz. Calcula^ 

do de la cantidad de oxígeno añadida al recipiente, había 0,03 

mol de dióxido de nitrógeno (2,8 % de pulpa) presente. Se mantu 

vo la reacción a 1000 C. y 7 kg/cmz de presión de óxido nítrico 

durante 30 minutos. A continuación se desahogó si recipiente y 

se inundó bien con nitrógeno y se evacuó para eliminar óxido ní̂  
trico. Entonces se diluyó la pulpa hasta una consistencia de 
3,0 %. El pH era de 2,4. Se lavó la pulpa con agua y se dividió 

en dos porciones.

Se sometió la primera porción a una etapa de ex­

tracción convencional a una consistencia del 3 % en peso, tra­

tándose con 2,0 % de hidróxido sódico durante 90 minutos a 600 
C. Después ss lavó la pulpa. Tenía un número Kappa de 8,6 y una 

viscosidad de 12,3 centipoises.

Se sometió la segunda porción a una etapa con ox_í 

geno .alcalino. La pulpa, a una consistencia de 27 % conteniendo 

3 % dB hidróxido sódico y un complejo de sulfato de magnesio 
conteniendo 0,1 % de ión de magnesio, fue tratada a 1200 C. du­

rante 30 minutos con oxígeno gaseoso bajo .presión de 7 kg/cm^. 

Entonces se lavó la pulpa con agua. El producto tenía un Número 
Kappa de 5,3 y una viscosidad do 11,9 cnntipoises.

Si el efluente de la etapa de oxígeno* se recicla 

al sistema de recuperación kraft, la reducción del 82 % en el 

Número Kappa obtenido puede resultar en una reducción considere!
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ble de la carga da polución. Así, con una eficacia de lavado 

del 80 % después de la etapa de oxígeno, una reducción del 65 

en la carga de polución se realizará.

EJEMPLO 2

La pulpa lavada de la etapa de tratamiento con 

oxígeno del Ejemplo 1 fue sometida a una secuencia de blanqueo ■ 

parcial de D-E-D.
i

Primer tratamiento con dióxido de cloro: Pulpa, a 

una consistencia de 6,0 %, fue tratada con 1,0 % de dióxido de 

cloro a 700 C. durante 180 minutos.

Extracción cáustica: La pulpa, a una consisten­

cia de 12 %, fue tratada con 0,5 % de hidróxido sódico a 600 C. 

durantB 90 minutos. ¡
i

Segundo tratamiento con dióxido de'cloro: La pul 
pa, a una consistencia de 6,0 %, fue tratada con 0,4 % de diáxi, 

do'de cloro a 700 C. durante 180 minutos.

Después de cada etapa,- la pulpa fue lavada con 

agua. El producto tenía las siguientes características: i

Brillantez (Elrepho) 88,9 • ¡

Viscosidad 11,1 centipoises

Brillantez después reversión 87,4 j
tI
¡.

EJEMPLO 3 |
!'

La pulpa kraft del Ejemplo 1 fue sometida a trata ! 

miento con óxidos dB nitrógeno, igual que en el Ejemplo 1, a ex j 

capción de que la consistencia de la pulpa fue del 30,0 %. En- ¡ 

tonces la nulpa fue lavada crin agua y sometida a un tratamiento.! 
Uo iiA iijdHú dtoáiutu al Igual uvia en el r. Jempto l. I l producto ¡ 

obtenido tenía las siguiente» caractariaticus: ¡

' l

'i
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Número Kappa 

Viscosidad

EJEMPLO 4

La pulpa kraPt del Ejemplo 1 fue sometida a tratji

miento con óxidos de nitrógeno, igual que en el Ejemplo 1, a e5<

capción de que la presión da óxido nítrico utilizada fue da 3,5 
? !kg/cm . Entonces se lavó la pulpa con agua y se sometió a un ;

tratamiento con oxígeno alcalino, al igual que en el Ejemplo 1.

El producto tenía las siguientes características:

Número Kappa 6,5

Viscosidad 15,2 centipoises

EJEMPLO 5

La pulpa kraft del Ejemplo 1 fue sometida a trata 

miento con óxidos de nitrógeno, igual qus en el Ejemplo 1, a ex 
cepción de que la presión de óxido de nitrógeno fue de 10,5 kg/ • 

cm^. Entonces se lavó la pulpa con agua y se sometió a tratamien_¡ 

to con oxígeno alcalino, al igual que en el Ejemplo 1. El pro- [
' , 'I

ducto tenía las siguientes características. !

Número Kappa 4,4 ;

Viscosidad 8,6 centipoises i

EJEMPLO 6

La pulpa kraft del Ejemplo 1 fue sometida a trat¿

miento con óxidos dB nitrógeno, igual que en el Ejemplo 1, a ejx ■
¡

cepción de que la temperatura empleada en el tratamiento fue de j 

80Q C. Entonces se lavó la pulpa con agua y se sometió a trata- ¡ 

miento con oxígeno alcalino, al igual que en el Ejemplo 1. El ¡
i

producto tenía las siguientes características. I

6,6
17,8 centipoises
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Número Kappa 

Viscosidad

6,8
18,3 centipoises
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EJEMPLO 7

La pulpa krafb del Ejemplo 1 fue sometida a trata 

miento con óxidos de nitrógeno, igual que en el Ejemplo 1, a ex 

cepción de que se añadió 0,03 mol de gas de oxígeno, resultando 

en la presencia de 5,6 % de dióxido de nitrógeno en la pulpa. 
Entonces se lavó la pulpa con agua y se sometió a tratamiento 

con oxígeno alcalino, al igual que en el Ejemplo 1. El producto 

tenía las siguientes características.

. Número Kappa 4,2
Viscosidad 8-,0 centipoises

EJEMPLO 8

La pulpa kraPt del Ejemplo 1 fue sometida a una 

secuencia convencional de blanqueo c-E-D-E-D con medida de ion 

da cloro C l ^  en el efluente de las primeras dos etapas. A con

tinuación se detallan las condiciones de la secuencia y. los re-
* « . . .  ,

sultados obtenidos. -
C — Clorinación! 6,5 % de cloro en pulpa a una consistencia de |

3,0 % durante 60 minutos a 30B C. - j

C1C*") en efluente: 38,7 kg/tortelada de pulpa j

E - Extracción: 3,3 % de hidróxido de sodio en pulpa a una cop.
3Ístencia del 12 % durante 90 minutos a 602 c. 

Número Kappa 3,2
Viscosidad 17,9 centipoises

C l ^  en efluente: 15,3 kg/tonelada de pulpa 

D - tratamiento con dióxido de cloro: 1,0 % de dióxido de cloro
en pulpa a una consisten-
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cia dal 6,0 % durante. 180 

minutos a 703 C. i

Brillantez 82,8

£ — Extracción; 0,5 % de dióxido de sodio en pulpa a una con­
sistencia de 12 % durante 90 minutos a 603 C.

0 — tratamiento con dióxido de cloro: 0,3 % de dióxido de clo­
ro en pulpa a una consis 

tencia del &,0 % durante 

180 minutos a 702 C. j

Brillantez 89,8 j
i

Viscosidad 17,0 centipoises j
i

EJEMPLO 9 :

50 g. de pulpa kraft de madera blanca secada por ¡
i

horno (mezcla de abeto/abeto balsámico) a una consistencia del ¡
I

40 % y Número Kappa de 32,7 y viscosidad de 34,2 cps., fueron j 
dispuestos en un recipiente a presión que había sido precalenta ! 

do a 753 C. Entonces se inundó el recipiente dos veces con ni- I 

trógeno y se evacuó» 0,015 mol de gas de oxigeno se introdujo, 
a continuación, en el recipiente. Después se alimentó el reci-

2 i
piante con óxido nítrico hasta una presión final de 7 kg/cm rs i 

lativos de óxido nítrico durante 30 minutos. Después se desaho­

gó el recipiente y se inundó bien con nitrógeno y se evacuó pa­

ra eliminar óxido nítrico.
ñ continuación se diluyó la pulpa hasta una con- | 

sistencia del 4,0 %. El pH era de 1,9. Se lavó la pulpa y se di 

vidió en porciones (a) y (b).

(a) La primera porción fue sometida a una etapa convencional i 
de extracción a una consistencia del 12 % en peso, tratada con ¡ 

1,5 % NaOH durante 90 minutos a 653 C. Después se lavó la pulpa.
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El producto tenía las siguientes características:

Kappa: 10,8; Viscosidad: 16,5 cps.

La pulpa de (a) fue sometida a una secuencia de 

blanqueo C-E-D.
Etapa C: 3,0 % de consistencia, 203 C,, 60 min.,

2,3 JÉ_C12.
Etapa E: 12 % de consistencia, 653 C., 90 (nin,,

1,1 % NaOH.
Etapa 0: 6 % de consistencia, 703 c., 180 min.,

0,8 % C102.
Brillantez (Elrepho): 88,9

Viscosidad (cps): 11,7

Brillantez después de reversión: 86,3 j

(b) La segunda porción fue sometida a una etapa con oxígeno al- j 

calino a una consistencia del 27 conteniendo 2,0 % de NaOH, 
p,i % de !Tlg+* a 1200 C. durante 30 minutos a 7. kg/cm2 relativos ¡ 

de 02. Entonces se lavó la pulpa y tenía las siguientes propie- 1 

dades: Kappa: 8,0; Viscosidad: 21,7 cps.
La pulpa de (b) fue sometida a una secuencia de

blanqueo C-E-D.
Etapa C: 3 % de consistencia, 203 C., 60 min.,

1,7 % C1 . 
2

0,8 % NaOH.

Etapa E: 12 % de consistencia, 650 C., 90 min,,

Etapa D: 6 % de consistencia, 703 C., 180 min.,

0,4 % C102.
Brillantez 
Viscosidad (cps)

Brillantez después de reversión

80., 6 
16,3 

85,9



EJEMPLO 10
Una muestra de la misma pulpa del Ejemplo 9 .fue 

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

mg++, 1203 C., 30 minutos, 7 kg/cm2 relativos 02 para proporcio 

nar un producto con la9 siguientes características: Kappa? 12,6, 

Viscosidad: 18,3 cps.
Se sometió la pulpa a un tratamiento con óxidos

de nitrógeno idéntico al descrito en el Ejemplo 9.
Se sometió la pulpa a una secuencia adicional de

blanqueo E-D. . j
Etapa E: 1,5 % NaOH, 65a C., 90 min., 12 % dB con .

sistencia. - j
Etapa D :  1,8 % C102» 709 C., 3 horas, 6- % de con- j

sistencia.

Brillantez 83,6

Viscosidad 11,1 cps

Brillantez revertida 80,9

EJEMPLO 11
Una muestra de la misma pulpa utilizada en el 

Ejemplo 9 fue sometida a una atapa con oxígeno alcalino: 2,0 %. 

NaOH, 0,1 fo Mg++; 1209 C., 30 minutos, 7 kg/cm2 relativos de 02 j 
para proporcionar un producto con las siguientes ceracterísti- j 

cas: Kappa: 14,4; Viscosidad: 20,9 cps.
La pulpa fue sometida a una etap.a con óxidos de |

nitrógeno similar al del Ejemplo 9, a excepción de que se'aha- j

dio 0,0075 mol de gas de oxígeno al reactor. j
Se sometió la pulpa a una secuencia de blanqueo j

adicional E—D-E-D.
Etapa E^. 1,5 % NaOH, 659 C., 90 min., 12 % de
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consistencia.

consistencia.

consistencia.

Etapa 1,0 % C102, 709 C., 180 min., 6 % de

Etapa E2: 0,5 % NaOH, 659 C., 90 min., 12 % de

Etapa 0 : 0,6 % C102, 709 C., 180 min. , 6 % de.

consistencia.

Brillantez 

Viscosidad 
Brillantez revertida

86,6

15,1 cps. 

84,5

EJEMPLO 12

Una muestra de la misma pulpa utilizada en el 

Ejemplo 9 fue sometida a una etapa con oxidos de nitrógeno, 

idéntica a la descrita en el Ejemplo 9.
Entonces se sometió la pulpa a una etapa con oxi­

geno alcalino a una consistencia del 27 2,6 % NaOH, 0,1 %

IHg**, 1209 C., 30 min., y 7 kg/cm2 relativos de 02 para propor­

cionar un producto con las siguientes propiedades: Kappa: 7,6; 

Viscosidad: 21,6 cps.
La pulpa tratada con oxigeno fue, a continuación, 

sometida a una etapa con hipoclorito a una consistencia de 10 %, 

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

Brillantez * 72,7

Viscosidad

Brillantez revertida-

13,5 cps 

68,9

EJEMPLO 13

50 g. de pulpa kraft de madera blanda secada por 

horno, (especie pino sureño), Kappa 48, Viscosidad 28 cps,.fue-
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ron sometidos a una etapa con oxídos de nitrógeno del mismo mo­

do al descrito en el Ejemplo 9 a temperaturas de 1000 C. y 753 

C. Las etapas con óxidos da nitrógeno fueron seguidas por una 

etapa con oxígeno alcalino al 1203 C., 30 min., 7 kg/cm? de Og 

con 3,0 % de NaOH y 0,1 % ülg++. Se detallan los resultados en 

la Tabla.
La pulpa que había sido tratada con óxidos de ni­

trógeno a 1002 C. se blanqueó adicionalmente por medio de una 

secuencia C-E-D.

Etapa Cs 2,1 % Cl2, 208 C.f 3 % de consistencia,

60 minuto8.
Etapa Ej 1,2 % NaOH, 659 C., 12 % de consistencia

90 minutos.
Etapa D: 0,5 % CIO^, 702 C., 6 % d8 consistencia,

180 minutos.

Brillantez 87,7

Viscosidad 14,3 cps

Brillantez revertida 84,7

EJEMPLO 14

Se efectuó una única etapa con oxígeno alcalino 

sobre la pulpa utilizada en el Ejemplo 13, siendo las condicio­

nes de la etapa con oxígeno las mismas que las descritas an di­

cho Ejemplo. Se puede apreciar de la Tabla que la incorporación 

de la etapa con oxídos de nitrógeno antBS de la etapa con oxígei 
no resulta en una delignificación superior en 45 a 54 %, según 

se mide por el número Kappa, en comparación con el uso de única 

mente la etapa con oxígeno. La pulpa tratada con óxidos de ni­

trógeno tienen igual o mejor viscosidades.

\  -
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EJEMPLO 15

Este Ejemplo emplea el procedimiento (b) de la pá

gina 4.
(a) 50 g. de pulpa kraft de madera blanda secada por horno (es­

pecie pino sureño), según se describe en el Ejemplo 13, fueron 

dispuestos en un recipiente a presión que había sido precalenta 

do a la temperatura deseada. Después de inundar y evacuar según 

sb describe en el Ejemplo 9, se introdujo en el interior del 
reactor, por destilación, una cantidad apropiada de dióxido, de 

nitrógeno (ver Tabla). Entonces sb introdujo óxido nítrico a 
una presión de 7 kg/cm2 relativos. El procedimiento seguido fue 

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

etapa con oxígeno alcalino según se describe en el Ejemplo 13. 

Se detallan los resultados en la Tabla.
(b) Pulpa procedente de 15(a) se blanqueó adicionalmente por me

dio de una secuencia C-E-D.

Etapa C# 2,7 % CI2 *

Etapa E: 1,5 % NaOH.

Etapa D: 0,6 % C102>

Brillantez 87,2

Viscosidad 16,9 cps

Brillantez revertida 83,9

EJEMPLO 16
Este Ejemplo emnlea el procedimiento (c) de la pá 

gina 4. 50 g. de pulpa kraft’ de madera blanda secada por horno

(especie pino sureño), según se describe en al Ejemplo 13, fue

tratada con varios niveles de ácido nítrico y, a continuación 

dispuesto en un recipiente a presión. Después de inundar y eva­

cuar según se describe en el Ejemplo 9, bs IIbvo el reactor a
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una prB3Íón de 7 kg/cm relativos con óxido nítrico. El siguien 

te procedimiento, después de esta punto, es según so describe 

en el Ejemplo 9. Las pulpas resultantes fueron sometidas a una 

extracción con oxígeno alcalino según se describe en el Ejemplo 

13. Se detallan los resultados en la Tabla.
Se blanqueó la pulpa adicionalmants mediante una

secuencia OE-D.

Etapa Cs 2,3 % Cl^
Etapa E: 1,2 % NaOH 

Etapa 0: 0,6 % CIO,,

Brillantez 87,9

Viscosidad 14,6 cps

Brillantez revertida 84,9

EJEMPLO 17 |

El tratamiento fue según se describe en el Ejem- j 

pío 16, a excepción de que no se utilizó oxido nítrico» El reac i 

tor se llevó a presión atmosférica. ¡

EJEMPLO 18

Una muestra da pulpa krsft de madera dura (made­

ras duras mezcladas), con Número Kappa da 13,3'y viscosidad de 

24,2 cps., fue tratada según la primera etapa del Ejemplo 9, a 

excepción de que se añadió 0,0075 mol de oxigeno al reactor y 

que la temperatura de reacción fue de 1002 C.

Entonces se sometió la pulpa a una etapa con oxí­

geno alcalino a una c o n s i s t e n c i a  de 27 1200 C., 30 minutos,

«yn 2,n % NnliM y 0,1 ltlg+ + , y proporcionó un producto con las 
siguientes propiedades,! Kappa 2,8; Viscosidad: 12,!> cps.

La pulpa fue blanqueada adicionalmente mediante
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una secuencia D-E-D.
Etapa 01s 1,0 % C102, 709 C,, 3 horas. 

Etapa E: 0,5 % NaOH, 50fl C,, 90 min. 

Etapa D2J 0,3 % C102, 709 C., 3 horas.

Brillantez 88>°
Viscosidad 11,4 cp3

Brillantez revertida 86,4

EJEMPLO 19

Una muestra de pulpa kraft de madera dura (made­

ras duras mezcladas), con Número Kappa de 22,5 y viscosidad de 

56,6 cps., fue sometida, al igual que en el Ejemplo 18, a exce£ 

cián de que se añadió 0,0150 mol de oxígeno al reactor.
Entonces se trató la pulpa en una etapa con oxige, 

no alcalino con 2,0 % NaOH, 0,1 % Itlg , a 1309 C. durante 15 mi i 

ñutos para proporcionar al producto las siguientes propiedades; ,

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

una secuencia D-E-D.
Etapa D^: 1,2 % C102 

Etapa E; 0,5 % NaOH 

Etapa 02: 0,5 $ C102 

Brillantez 90,1

Viscosidad , 16,3 cps

Brillantez revertida B8,4
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T A B L A

EOEfflPLD Etapa óxidos de nitrógeno

Tipo n o2
{% en la pulpa)

hno3
en la pulpa)

■

(kg/cnr

13 (a) ó 2-no 2,8 -

13 (b) o 2-no 2»B

14 02 solo - -

■ 15 (a) NOg-NO 2,8 -

15 (b) N02-N0 2,8 —

16 (a) h n o3-no - 0,0

16 (b) HN03-N0 - 2,0

16 (c) HN03-N0 - 4,0

16 (d) HNOj-NO - 6,0
1)

17 (a) HN03 solo - 0,0
| ¿

17 (b) HN03 solo - 2,0 i

17 (c) HM03 solo - 4,0

17 (d) HN03 solo - 6,0
. , ____
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;&apa óxidos -ds nitrógeno
Propiedades de la pulpa de_s 
pues de etapa de oxígeno.

^julpa)

•;
h n o3

(% en la pulpa)
NO

(kg/cm^ ralativos)
Temp.
se.

Kappa Viscosidad
(cps)

- 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

0,0 7 100 21,4 16,7

2,0 ; 7 100 16,6 18,7

4,0 ! 7
i

100 11,1 17,2

• 6,0
\
1 7i

100 7,8 13,2

-
!

0,0 I

i

100 21,2 17,0

- 2,0
: :

100 19,3 17,8

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

- 6,0 - 100 21,5 17,5
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Descrita suficientemente la naturaleza del inven­

to, así como la manera de realizarlo en la práctica, debe hacer 

se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son 
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren 

su principio fundamental.



REIVINDICACIONES

19,— Procedimiento para blanquear material ligno— 

celulósico, caracterizado porque comprende las etapas de: (1) 
tratar el material lignocelulósico 8n un msdio acuoso con una 

mezcla de óxido nítrico y dióxido de nitrógeno, estando el com­

ponente óxido nítrico en exceso molar; (2) lavar el material 

tratado con agua; y (3) tratar el material lavado con material 

alcalino en presencia de agua,.
29.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca-

¡

racterizada porque el tratamiento con una mezcla da oxido nítrjL 

co y dióxido, de nitrógeno se efectúa en una pulpa da material 

lignocelulósico en agua a una consistencia de 3 - 65 % en peso, 

preferentemente 20 - 50 % en peso.
33.— Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque el tratamiento con una mezcla ds oxido nítri 

co y dióxido de nitrógeno emplea dióxido de nitrógeno en propor, 

ciones de 0,5 - 10,0 % en peso, preferentemente 2,0 - 4,0 % en 

peso, basado en el pesQ del material lignocelulósico.
49.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque el tratamiento con una mezcla de óxido nítri 

co y dióxido de nitrógeno ss efectúa por adición de una canti­

dad medida de oxígeno o ga3 que contiene oxígeno al material 

lignocelulósico en un medio acuoso, seguido por adición de oxi­

do nítrico en una cantidad en exceso de cuatro veces los moles 

da oxígeno añadidos.
5a.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque el tratamiento con una mezcla de oxido nítri 

co y dióxido de nitrógeno se efectúa por adición do una canti­

dad medida de óxido nítrico al material lignocelulósico en un me 

dio acuoso, seguido por adición de suficiente oxígeno o gas que
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contiena oxigeno de modo que la cantidad medida de óxido nítri­

co aPíadida ésta en exceso de cuatro vacas los moles dé oxigeno 

añadidos.
68,- Procedimiento según la reivindicación.1, ca­

racterizado porque el tratamiento con una mezcla de óxido nítri 
co y.dióxido de nitrógeno se efectúa anadiando una cantidad me­

dida de dióxido de nitrógeno al material lignocelulóaico en un 

medio acuoso, seguido por adición de un exceso de óxido nítrico 

en una base molar*'

78.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado parque el tratamiento con una mezcla de óxido nítri. 
co y dióxido de nitrógeno se efectúa por adición- de una canti­

dad medida de ácido nítrico al material lignocelulóaico en un 
medio acuoso, seguido por adición de un exceso de óxido nítrico 

en una base molar*

88,- Procedimiento sBgún la reivindicación 1, ca­

racterizado porque el material lignocelulósico tratado alcalina 

mente se hace reaccionar en un medio acuoso con oxígeno o con 

un gas que contiene oxígeno bajo presión supra-atmosfarica,

SJS.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque el tratamiento con una mezcla de óxido nítri 
co y dióxido de nitrógeno va precedido de un tratamiento en un 

medio acuoso alcalino con oxígeno o con un gas que contiene oxí. 

gano bajo presión supra-atmosferica.

108.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca 

racterizado porque el tratamiento del material lignocelulósico 

va seguido de lavado y tratamiento con dióxido de cloro en un 

medio acuoso.• -*■t
118,- Procedimiento según la reivindicación 10, 

caracterizado porque el tratamiento del material lignocelulósi—
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co va seguido por extracción con hidróxido de metal alcalino 

acuosa y tratamiento del material lignocalulósico tratado alca­

linamente con dióxido de cloro en un medio acuoso.

128.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca 

racterizado porque comprende las etapas adicionales de: (a) la­

var b1 material lignocelulósico con agua; (b) tratar el mate­

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

rial clorinada con un hidróxido de metal alcalino acuoso; y (d) 

tratar el material extractado con dióxido de cloro en un medio 

acuoso.
139.— Procedimiento según la reivindicación 1, ca 

racterizado porque el tratamiento del material lignocelulósiao 

va seguido por lavado con agua y tratamiento con hipoclorito al 

calino acuoso.
14§.- Procedimiento según la reivindicación 8, ca 

racterizado porque el tratamiento del material lignocslulósico 
va seguido de las etapas siguientes: (a) lavar el material lig­

nocelulósico con agua: (b) tratar el material lavada con cloro 

en un medio acuoso; (c) extraer el material clorinado con hidró 

xido de metal alcalino acuoso; y (d) tratar el material extrac­

tado con dióxido da cloro en un medio acuoso.
159.— Procedimiento según la reivindicación 8f ca 

racterizado porqus la etapa (b) de la reivindicación 14 se eFe£ 

túa por tratamiento con dióxido de cloro en un medio acuoso.
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16.- Procedimiento? para blanquear material ligno- 

celulóaico, tal y como queda austancialmente descrito en la pre 

sente memoria.
Esta memoria consta de 27 hojas escritas a máqui­

na por una sola cara.

\
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