H.r\:‘;!

MINISTERIO DE INDUSTRIA (i) “"“';‘" RN Al
REGISTRO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL . ES X @
- FELHA DE PRESENTACION

: P.- 62,453
PATENTE DE INVENCION
ESPANA Case 4117
@ PRIOHIDADESY ‘
3 INUMEHRO FECHA 69 PALS
75/02720~1 11-3-75 Suecisa
@FECNA OK PUBLICIDAD @CLASIFICACIDN INTERNACIONAL, @PATENTE DE LA QUE E3 DIVISIONARIA

Y2/

@TITULO VE LA INVENGION

"UN PROCEDIMIENTO PARA ELIMINAR IMPUREZAS ORGANIZAS Y/0 COLOI--
DALES DE UNA DISPERSION ACUOSA O UNA SUSPENSION DE PASTA"

- -a‘c-'?@ p ’[ : \
@ SOLICITANTE {8) Bmﬁ’/ ,,Q.,,.w \
YTKEMISKA INSTI® y=I m{mGSPAPPERSBRUKENS \FOR }NINGSLABORA-

AT
s 4 q LT \.,- et
v %L{? \ PN "'
')(7 H’ \ '.;.q' .«\n\:w e } c\ (A&,t

DOMICILIO DEL BOLICITANT

Drottnin mtmas*wV'a Drottnin Kris’tinas Vidg 55 respecti
vamente, Kﬁass. en S-11f gg %stocolmc,gSuecia.

A"
C) INVENTOR (K

Dr. Kelvin Roberts y Barbro Margareta Thunfors de Stenqvist

@ TITULAK (£3)

@ REPRESENTANTE

D. ATBERTO DE ELZABURU MARQUEZ

UNE A -4 MOD. J108 UTILICESE COMQ PRIMERA PAGINA DE LA MEMOMIA



10

20

30

0 no idnico y un agente blangueante., La mezcla se calienta

hasta 50~702C bajo agitacidn para separar la tinta del pa-

5 02036

1lain o,

P."‘ 62045;5

Esta invencidn se refiere a un método para

eliminar pequefias particulas de impurezas y sustancias di-
gueltas de una dispersidn acuosa de pasta papelera. la in-
vencidn se refiere en perticular a un método para destinar

pepel de periddico impreso. En su aspecto mds general, la
invencidn se refiere a la extraccidn de sustancizs disuel-
tas, preferiblemente sustancias organicas y peguefias parti-
culas de impurezas, de una dispersidn acuosa. La invencidn
se describird, en la Memoris descriptive que sigue, en re-
lacibén con el destintado de papel de periddico impreso, gque
es wna realizacidn preferida de la invencidn. Sin embargo,

los principics de la invencién son aplicables a cualiuier
Gispersidn acuosa que contenga las impurezas antes citadas.
En los métodos haste ahora conocidos para desti-

rnar papel de periddico impreso se emplea la produccidén de

una pasta del papel en una disolucidn acuosa alcalina que

contiene silicato de sodio, un agente tensiocactivo aniodnico

pel en forma de una dispersidn. Después de eésto, la pasta

puede separarse, o bien por tamizado, geguido de enjuagado

¥ prensado, con lo yue se obtienen cantidades considerables
de a2gua contaminada, o por flotacion directa de la tinta a
partir de la pasta por adicién de un jabén, bien antes o deg
pués de la formacidn de la pasta, y posterior adicion de ung
sal de calcio a la mezecla, con 1o gue precipita un Jabdn de

calcio, y ésta, juntemente con la tinta, puede separarse por
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flotacidén. En este caso quede una mezcla de pasta de papel

y agua limpia. El problema del primer método es yue se obtig

nen grandes cantidades de agua muy contaminada, qué es aiffd
¢il de limpiar. En general, este agua tiene yue depurarse
antes de poder verterla a rios o lagos. Los costes de esta
depuracidén son considerables.

El problema del segundo método es yue la flotacidn
con un jabén de calcio no es suficientemente selectiva, y
tanbién se separan por flotacidn ciertas cantidades de fi-
bras de la pasta. Ademds, se ha descubierto que los grumos
de tinta se adhieren a las paredes, las tuberias y las ras-
quetas del aparato de destintado, y ésto reyuiere parar el
equipo aproximadamente 1 dfa por semana para su limpieza.

Ademds, estos grumos de tinta que se adhieren al equipo pue-

den deshacer y manchar la paste destintada. Otro problema cdn

los métédos en los gque se emplean dispersiones de alto pH &
altas temperszturas es que tiene lugar un destefiido (amari-

lleamiento) de la pasta, y ésto requiere la inclusidn de sis
temas de blangueado yuimico relativemente costosos en el pro

ceso de destintado,

Las tintas de papel de periddico impreso compren—
den dos tipos principales: la llamade tinta de tipografia y
le tinta de offset. Ambos tipos conilenen aglutinantes, que
son compuestos orginicos frecuentemente con grupos anidnicos
y wn aceite orgénico. Como particulas pigmentadoras se usa

principalmente negro de humo, con 0 &in un pigmento orgéni-

co, llamado tembién virador. Las tintas de imprimir coloreadps

contienen principalmente pigmentos orgénicos.

Esta invencidén se refiere a un método para destin-

tar pasta de papel, en el gue se obtienen una pasta limpia y

f

.......
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agua limpia incolora como productos finales. Este método es
sencillo y relativamente barato, y puede realizaerse en los
equipos de destintado ya existentes. Ademds, el método es
controlable. La invencidn es especialmente adecuada para
destintar papel de periddico impreso. Los procedimientos
existentes para destintar papel de periddico impreso se ba-
san en la dispersidn de la tinta de las fibras mediante la
‘creacién de wn alto potencial superficial negativo, tanto
en las fibras de pepel como en la tinta. Este se realiza por
adicién de cantidades relativamente grandes de alcelis, ten+
sioactivos, agentes blangueantes tales como perdxido de hi-
drégeno, y lo mis frecuentemente, silicatos. Si ha de empledr
se un método de flotacidn, se aiaden dcidos grasos y despuéj
sales de czlcio, y los jabones precipitados actian como co-
lectores en la flotacién.

Segin la presente invencidén, se ha encontrado gue
les sustancias disueltas o dispersas y/o impurezas en pequed
Aas particulas, pueden eliminarse de las dispersiones acuo-
sas de modo eficaz. Esto se efectis afladiendo al menos wun
tensioactivo a las dispersiones acuosas, para la formaciodn
de una disolucidn micelar de las sustanciaes orgenices y/o
las impurezas en particulas, y precipitando después las mi-
celas y extrayendo el precipitado.

Una ventaja de usar este métcdo de destintar es quL
las condiciones de tratemiento para disolver la tinta del pe
pel de periddico impreso son menos severas que los métodos
convencionales, en los que se dispersa le tinta en forma de

una emulsidn finamente dispersa. Esto significa gque el méto-

do de la presente invencidn puede usarse a menor pH y/o meno

res temperaturas que los métodos hasta ghora desecritos, y ég
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to reduce la tendencia de la pasta a amarillearse. Por con-
giguiente, otra ventaja es gue no se necesita ninguna can-

tidad, o muy poca, de productos quimicos blangueantes, yue

de la instalacién estdn casi exentas de productos quimicos

contaminantes,
Las disoluciones micelares como tales, y el méto-

do de su preparacidn, se reelizen de acuerdo con instruccio
nes conocidas; véase, por ej. S. Friberg, L. Mandell y H.
Larsson, J. Colloid Interface Science, 29, 155 (1969), o
S. Friberg. J. Am. Oil Chem. Soc. 48, 578 (1971). La for-
macidn de disoluciones micelares es bastante diferente de
le formacidén de emulsiones.

La corcentracidn a la que se forman micelas a part
tir de tensioactivos en agua depende de la coniribucidén re-
lativa de las porciones orgénicas hidrofobas y los grupos
polares de los tensiocactivos. Kstas propiedades S0 muy co-—
nocidas por los expertos en la técnica, y la concentraciodn
en agua a la que se forman las micelas estd comprendida en-
tre menos de 1076 molar ¥ 10™1 molar, en funcidn del tensiode
tivo emgpleado. La cantidad de tensioactivos para una suspen
sidn de pasta dada para destintar puede determinarse fécil-
mente por medio de ensayos sencillos, segin las reglas anteJ
citadas,

Segin una realizacidn de la presente invencion, pri
mero se deshace el papel en agua (se transforma en pasta), &
la yue se afladen al menos dos tengioactivog, de los ue uno |
es anibnico y puede precipitarse por adicidn de al menos un
catidn, y otro tiene la propiedad de former un complejo con

el ‘tensioactivo anidnico en una cantidad suficiente para la
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formacidn de micelas yue contiene el aceite y el aglutinan
te, tras lo cual las micelas formadas se precipitan por
adicidén de al menos un catidn, y despuds el precipitado se
extrae por medio de técnicas conocidas, por ej. por flota-
cidn, sedimentacidn, filtracién o centrifugacidén. De este
modo se obtienen una pasta muy limpia y agua limpia. La
pasta puede separarse después del agua por tamizado y pren
sado.

Segun otra realizacidn de la presente invencidn,
primero se deshace ol papel en ggua (se transforma en pas-
ta), & la gue se afiade uno o mas tensioactivos a un valor
adecuado del pH, por ejemplo 8-10. Al menos uno de los ten
sioactivos de la mezcla egs de tal tipo que la carga del
tensiozctivo cambia al cambiar el valor del pH, y al valor

de pH elegido para la formacidn de pasta, el tensioactivo

o tensioactivos es snidnico 0 no idnico. También puede afiaf
dirse uno o varios tensioactivos anidnicos, disueltos en e
te tensioactivo o mezela de tensioactivos. La mezmcla se ca+
lienta y se agita para obtener una dispersidn coloidal de
particulas de tinta y una solubilizacidn de aceite y aglu-
tinante en las micelas. Después, el pH de la mezcla puede
reducirse por adicidn de un deido hasta el punto en que ung
de los tensiozctivos se hace catidnico. Este pH depende del
tensioactivo especifico usado, y en los casos normales el
pH he de reducirse a 7 6 menos. A este pH tiene lugar la
precipitacién de las micelas que contienen aceite, agluti-
nante y las particulas de tinta, y éstas pueden separarse
de la suspensidn de pasta por medio de téenicas conocidas,
por ej. por flotacidn, sedimentacidn, filtracidn o centri-

fugacién. De este modo ge obtienen una pasta muy limpia y
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egua limpia. La pasta puede separarse después del agua por
tamizado y prensado.

Es posible separar la pasta por tamizado a par-
tir dé la mezela alcalina de pasta, agua y micelas de tin-
ta. En este caso se necesita una cierta centidad de agua
de enjuagado pare enjuagar y limpiar la pasta del color p:é
cipitado., Por medio de una serie de enjuagados y prensados,
la cantidad de agua de enjuagado puede mantenerse en wn mi-
nimo. Tras la separscidn de la paste, el valor del pﬁ de 1lg
nmezcla de liquido de filtracidn y agua de enjuagado se re-
duce. En cuanto se obtiene un valor de pH gue causa la pro-
tonizacidn parcial del tensiomctivo usado, por ej. una ami-
na, tiene lugar una floculacidn de las micelas de tinta. Si
se desea wna floculacidén més répida, el valor del pH puede
reducirse & por ej. 5 & menos, y afiadirse un polimerc de al
to peso molecular. Los grumos obtenidos pueden separarse
después fécilmente, bien por flotacidén o por sedimentacidn,
filtracién o centrifugacidén. No es deseable usar este pro-
cedimiento de floculacién mds rdpida, en el gue se aifiade un
polimero de alto peso molecular, cuando no ge ha separado
proviamente la pasta, ya que entonces la floculacidn serd
tan intensa y ocurrird tan rdpidamente gue incluso pueden
guedar retenidas fibras de papel en los grumos,

Se usan polimeros de alto peso molecular, prefe-
riblemente desde 0,5 x 10° & 15 x 10%, para lograr una agre
gacidn rdpida de las particulas. El proceso se llamz flocu-
lacién, y el polimero afiadido, floculante. La eleccién de
un polimero adecuado se hace de modo conocido por los ex—

pertos en la téenica.

En el sistema que se describe agqui se prefieren
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los polimeros de caracter anidnico, porgue las micelas pre-
cipitadas tienen una carga catiénica. Los polimeros anid-
nicos son en general mas baratos que los catidnicos. Tam—
bién se pueden usar polimeros no idnicos.

El método descrito agui para destintar papel im-
preso puede usarse también en otros casos en los yue hay
que separar particulas dispersadas coloidalmente juntomen-
te con sustancias disueltas, & partir de una dispersidn en
agua que contiene fibras o particulas mayores. También se
pueden eliminar las impurezas coloidales de una dispersidn
acuosa por el método de la presente invencidn, ya yue en
préacticamente todos los sistemas naturales las impurezas
naturales son de cardcter anidnico, ya sean particulas o
sustancias organicas. Del mismo modo descrito anteriormen-—
te, el pH se ajusta a un valor adecuado en la dispersidn
“ue hay que depurar en presencia de un tensioactivo, de mo-|
do que las impurezas coloidales se ponsn en suspensidén en

micelas de tensioactivo (por ej. forman wna disolucidn mi-
celar).

Si han de separarse todas las sustancias disper-
sas de particulas en dispersidén, es posible reducir des-
pués directamente el pH de la suspensidn, o alternativa-
mentc afiadir al menos un catidn y después afiadir opcional-
mente un polimero, si ello es necesario para obtener una
floculacidn, o se requiere una floculacién mds rapida. Los
grumos pueden separarse después de la fase acuosa por cual-
~uier técnica conocida, por ej. por flotacidn, sedimenta~
cion, filtracidn o centrifugacidn. Este procedimiento es

especialmente adecuado para la separacién por flotacidn o

la sedimentacidn de impurezas sélidas o micelares disueltas
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a partir de aguas residuales.
Si hen de eliminarse impurezas en particulas de

una dispersién de pasta, una posibilidad es formar 'grumos
de micelas antes de la separacién de la pasta, y después se-
parar los grumos de la pasta y la disolucion acuosa por flo+
tacidén., En este caso no es adecusdo afiadir un polielectroli
to, poryue la formacidn de grumos y la flotacidén no son en
este caso suficientemente selectivas, y llega incluso a se-
pararse pasta por flotacidn.

Otra posibilidad es tamizar la pasta de la mezcla
de pasta, agua y lilcelas que contienen particulas a un ciers
to valor de pH, enjuagar la pasta con agua, y después dis-
minuir el valor del pH de la mezcla de liyuide de filtracidy
Yy agua de enjumgado, y posiblemente afadir un polielectroli
to para lograr unz formacidén de grumos mds rdpida. Estos
grumos pueden separarse de la disolucidn acuosa trangparen~
te(limpia), bien por flotacidn o por cualyuier otro método

conocido, tal como sedimentacidn.

Al afiadir tensioactivos es necesario tener en cuen
ta que la cantidad afiadida tiene que ser suficientemente
grande para yue se formen micelas segin las referencias an-—
tes citaudas, tanto si los tensioactivos son anidnicos como
si son no idnicos.

El fundarmento de la invencidn es el siguiente:

Al disolver un agente tensioactivo en agua, a una
cierta concentracidn se forman las llamadas micelas. Estas
consisten en agregados més o menos esféricos de moléculas
de tensioactivo, en las que lag partes hidrdéfobas de las mo-
léeulas apuntan hacia dentro, hacia el centro de la esfers,

y las regiones hidrdéfilas de las moléculas se orientan hacig




10

15

20

30

Tlojiv nam. 1'0 02036

fuera, hacla la fase acuosa continua. En estas micelas es
posible disolver, por sj. particulas coloidales hidrdfobas,
sustancias anfifilicas (anfdteras) o aceite. La intencidn
en esta invencidn es causer la precipitacidn de estas mi~
celas que contienen particulas de suciedad o tinta de im~
primir gue han de separarse de la mezcla,

Lz precipitacidén, segun uno de los aspectos, pue-
de efectuarse del siguiente modo. Las micelas tienen yue
comprender entonces dos © més tensioactivos, dos de los cug~
les forman complejos entre si. La adicidn de wn catién cau-
sa entonces una precipitacidn del primer tensioactivo de lg
micela y da lugar a la eliminacidn del otro, con el gue forj
ma un complejo, juntamente con los demds componentes de la
micela.

La precipitacidn, segin otro aspecto, se provoca
usando como moldeulas tensioactivas uno o més tensioactivod
yue, al valor original de pH de la disolucidn, son no idni-
cos 0 snidnicos, y que al reducir el valor de pH, se hacen
catidnicos,

En cuanto a la tinta de impresidn que contiene
uno de los llamados aglutinantes, que se carga negativamen-
teo en disolucidn acuosa, inicialmente se obtiene una micelg
nerativa, tanto si se usa un tensioactivo no idnico oomo si
es anidnico. Cuando se reduce el valor del pH de la disolu-
cion o dispersidn, las moléculas tensiocactivas de las mice-
las van cargandose sucesivamente nas positivemente. Como
las moléculas de tinta de las micelas estdn cargadas nega-
tivamente, tiene lugar una neutralizacidn de la reaccidn,

y con ello una precipitacidn y aglomeracidn de las micelas|

Si el valor del pH se reduce ain méds, se obtienen micelas
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con una cargae positiva neta, Al afladir a la mezcla ung sus-
tancia cargada negativamente se efectis una intensa aglome-
racién y precipitacidén de las micelas, juntemente con la

sustancia cargada negativamente. Como sustancia cargada ne-

gativamente puede emplearse de modo adecuado un material

polimero.
También es posible disolver inicialmente en las

micelas un tensioactivo anidnico, tal como un jabén de dci-
do graso o un jabdn de 4cido de colofonia. De este modo,
las micelas gque contienen particulas son anidnicas, inde-
pendientemente de si las particulas o impurezas coloidales
que han de disolverse estdn cargadas negativamente o son
neutrag., El valor del pH del sistem2 de estas micelas care
gadas negativamente puede reducirse después, con lo que laﬁ
micelas se neutralizan, porque uno de los tensioactivos se

llega a carger positivamente y las micelas floculan y pre-

cipitan.
Cuando 1lo0s grumos de micelas tienen yue separay-

se por sedimentacidn, es ventajoso disolver en las micelas
originales, juntamente con los tensioectivos aniédnicos o

en su lugar, wn material polimero anidnico. Otra posibili~
dad es afiadir a las micelas catidnicas acidificadas un ma-

terial polimero tal como un polielectrolito amidnico.

Cuando los grumos micelares tienen yue separarse
por flotacidn, se puede afiadir a las micelas catidnicas
acidificadas un tensioactivo enidnico tal como wn jabédn,
por ejemplo caprilato de sodio o estearato de sodio, un
laurilsulfato, un arilsulfonato, un alcohil- o aril-fosfatd,
o un material polimero con grupos emidnicos, tal como un

poliacrilato o un poliestireno sulionado. Cuando las mice-
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les precipitadas tienen yue separarse por flotacidn desde
una dispersidn de particulas sdlidas, se prefiere evitar el
uso de wn materiel polimero, de modo que se logre une se-
lectividad. En algunos casos, s6lo un material wondmero da
selectividad.

Como tensioactivo wue en disolucidén dcide es ca-
tidnico, para destintar un papel de periddico impreso, es
ventajoso usar una amine primaeria, secunderia o terciaria
de férmula general R;R,R3N, en la que al menos uno de los
grupos R es una czdena alifdtica o arilica o un grupo gleco
hilarilo, cadenas yue pueden estar interrumpidas o susti-
tufdas con sustituyentes inertes gue no intgrfieren, ¥y pred
feriblemente interrumpidas por oxigeno o azufre. En este
caso las cadenas alifaticas han de contener entre 5 y 35
étomos de carbono, y preferiblemente de 12 a 20 dtomos de
carbono. Las cadenas pueden ser saturadas o no saturadas,
rectas o remificadas. Son ejemplos de estas cadenas 10s gry
pos decilo, dodecilo, tetradecil-hexadecilo y octadecilo,
0 los grupos oleilo o linoleilo. Cuando R representa un
grupo arilo, puede representar, adecuademente, fenilo, to
1vilo u orto-, meta~ 6 para-xililo. R como grupo alcohilari
lo puede ser un grupo nonilfenilo. Los grupos R pueden ser
los wismos 0 diferentes grupos aleohilo. Otros agentes ten
sioactivos adecuvados en estos sistemas son los correspon-
dientes arsenos, fosfenos y estilbenos, de formulas gene-

rales R1R R_As, R1R2R3P ¥y R1R2R Sb, en las yue R1, Ro ¥ R3

23 3
tienen los significzdos dados anteriormente. R1, R2 Yy R3
pueden representar incluso hidrdgeno, aunyue al menos uno
de los grupos tiene yue representar una cadena alifatica,

una cadena arilica o una cadena slcohilarilica, con los sig
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nificados anteriores. Los grupos R pueden representar ade-
més poli(dxido de etileno), HO(CHZCH2O)nH é polidimetilsilo
xano(MeSiO)n. Se conocen otrag combinaciones y variamciones.
En la invencidn se usan preferiblemente eminas con la formus
la general R,NH,, (R)ZNH, RN(CH3)2, donde R consta de un
grupo alcohilo o alyuenilo que contiene de 8 a 20 atomos

de carbono, RO(GHz)BNH2, donde R es un grupo alcohilo que
contiene de 6 a 18 atomos de carbono, y/o anfolitos de fér-
mula general R—NHZ*(CHZ)n-COO’, donde R consiste en un grup$
alcohilo o alguenilo yue contiene de 8 a 20 dtomos de car-
bono, juntamente con derivados de polioxietileno o polioxi
propilenc de las aminas 0 los agentes anfoteros gue contie=
nen de 4 a 40 grupos oxialcohileno. Son especialmente ade-

cuados los tensioactivos de férmula

(£0)_H
R~-N
™ (zo) 1

en la yue R representa un grupo oleilo y EO represente un
£rupo (CH2—CH2-O), y n representa, adecuadamente, de 2 a 20}
y preferiblemente 2, 4 § 6. Uno o mds de los grupos R an-
tes nombrados puede contener grupos anidnicos yue se proto~
nizan total o parcialmente al reducir el pH. Los grupos anip
nicos pueden ser del tipo CO0™, SO4=, SO3= y Po4"'. Estos
tensioactivos pueden describirse como anfdéteros, y pueden
tener la misme férmula de tipo R4—NH—CH2—CH2—OOOH ¥

R4—LH-CH2

R1, R2 y R3.
Un ejemplo de tales tednsioactivos es le N,N-di

COONa, donde R4 tiene el mismo significado que

hexaetoxioleilamina
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(CH2 - CH20)6 - H

018H33 - N\\\
(CH, - CH20)6 - H

Este tensioactivo es no idnico a pH 8 y catidni-
co a pH 7 o menor. La dispersidn del papel de periddico im~
preso se realiza adecusdamente z pH igual o mayor que 8, y
el valor del pH se reduce después a 5 6 6, tras 1o cual
se somete la dispersién a flotacidén. Alternativamente, las
fibras pueden separarse del 1liyuido que contiene color por
tamizado, y el pH del liquido separado que contiene color
se reduce a 5 6 menos, tras 1o cual se afiade un polimero
anidnico, es decir un derivado de poliacrilamida con peso
molecular = 12 . 10° y un grado de carga de 40%. Tiene lu~-
gar la floculacidén de las micelas goloreadas precipitadas
y la separacidén se efectia del modo convencional.:

Al destintar un papel de periddico impreso, la
suspensidn del color tiene lugar a una temperatura de 5-10G
20, y adecuandamente 25-609C, y preferiblemente 25-402C.
También es adecuado efectuar la acidificacidn, floculacidn,
tamizado, flotacidén o sedimentacidén a la misma temperatura.

Tanto por precipitacidn de las micelas de tinta
por acidificacidn a un pH de aproximademente 7, preferible+
mente pH 6, o incluso con la acidificacidn a pH de aproxi-
madarmente 5 6 menor, y adicidén de un polielectrolito, se
logra wna preéipitaoién completa. Sin embargo, tiene lu-
ger rés répidamente por adicidn de polielectrolito. EL tiem
po de retencidn en la cuba de fldtacién puede ser, en el
primer caso, de 15 nin. a 1 horz, y después del tamizado y
la adicidn de polielectrolito, la separacién con flotacidn

tiene lugar en no mas de 5 a 10 min.
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Como ejemplos de tensioactivos en las micelas gue
son adecuados para la precipitacidn por adicidn de wn catidn
pueden citarse las aminas aliféticas,. en las que los grupos
alifétiéos son como se ha dicho anteriormente, Juntemente
con jabones de dcidos grasos, siendo el grupo "graso' un
grupo alifdtico que contiene 8 a 35 &tomos de carbono, y
preferiblemente 8-20 dtomos de carbono, siendo preferiblemen-
te un grupo alcohilo 0 un grupo alguenilo. s conocida la
formacidn de complejos entre un jabdén y wna amina (véase pony
ej. S. Friberg y otros, Kolloid Z.U.Z, fir Polymere 243, 56
(1971) y el jabdén puede precipitarse por adicidén de &l me-
nos un c:tidén adecuado, tal como ca’t § Mg2+, de manera co-
nocida. Si hay presentes un jabon & una anina en una micela,
la adicidn antes citada da wna precipitacidn de la micela.
Une precipitacién de una micela puede caracterizarse fécil-
mente poryue los agregados precipitados inmediatemente des-
pués de le formacidn tienen un tamafio correspondiente al ta-]
maifio de la micela, es decir un tamalio en el intervalo de dest
de 20 & a aproximademente 1000 R.

En lo yue sigue se realizen varios experimentos
referantes al destintado de papel de periédico impreso.
Lijemplo 1

Se dispersa papel de periddico en una disolucidn
tensiocactiva, La pasta se diluye hasta un contenido de papel
de periddico de 45 y una concentracion de tensiocactivo de
400 ppm. Se ajusta el pH a 8-9 por adicidn de hidrdxido de
sodio. Después, la temperatura de lz mezcla se eleva a
40~45¢C y se deja reposar la mezcla durante 1,5 horas con
agitacidn durante 1 min cada media hora. Lo separacidn de

la tinta disuelta se efectua de dos formas diferentes.
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Alternativa 1) El pH de la mezcla se reduce por adicidn de

deido clorhidrico, con 1o yue precipitan las micelas de co-
lor. La mezcla se diluye hasta un contenido de pasta de aprg
ximadamente 1%, tras lo cusl los grumos de micelas se sepa-

ran por flotacidn.

Alternative 2) La mezcla se tamiza, la pasta se prensa y se

|no se indica otra cosa, yue contienen el numero de dtomos de

enjuaga. Se mezclan el 1iguido de enjuagado y el filtrado,
y se reduce el valor de pH de la mezcla a 5 por adicidn de

deido clorhidrico. Después se afiade polielectrolito, con lo
que tienen lugar la aglomeracién y la floculacidén. Los gru~
mos se separan por flotacidn o sedimentacidn.

En las tablas que siguen se dan ejemplos de los
tensioactivos usados. La separacidn del color se ha efec—
tuado segin ambas alternativas, la 1) y la 2).

El grado de destintado se determina de diferentes
modos. Se dispersan diferentes proporciones de papel impre-
30 y sin iamprimir, y se hacen hojas a mano con las pastas
formadas., Se mide la luminencia de estas hojas hechas a ma-
no, y se representa en funcidén del tanto por ciento de papel
no ixzpreso de las hojas hechas a mano. Se prepararon hojas
a mano de pasta, a partir de las pastas lavadas y tamizedas,
del wmismo modo, y después se midid la luminancia. Por medio
de la representacidn grifica descrita antes podia convertir-
se la luminancia en sl gradb de destintado.

En las tablas siguientes se dan férmulas de los
tensioactivos que se han sometido a ensayo. Los grupos R de

estas férmulas quimicas son grupos alcohilo no saturados, s;

carbono dados en las tabdblas.
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labla 1 Tensioactivos no idnicos

Ejemplo Tipo de tensioactivos Nimero de pH de Grado de
atomos de flota destinta
carbono en cion do, %

el grupoR
1 OH.,CH,, OH
RN Chay 12 5,5  20-30
OH,,CH,0H
2 (CH,,~CH,0) , ~H
RNy 2 2 4
~(CH,~CH,0) ,~II 12 6,0 40-50
o=CH0),
3 CH _CH,, OH
RN zcnzon 18 5,0  20-30
CH,CH,
4 (CH,,CH,0) B
N7 226 18 5,0  85-90
(CHZCHQO)SH (R=o0leilo)
5 (CH,CH,0),H
- {CH,;CH,0),
R-N 18 0
~(CH,CH,0) B 712 T
2%y
6 (CH,CH_0) . _H
rnl 272715 18 5,0 9095
(CHyCH,0) (gH  (R=oleflo)
(CH,CH,_0) H
7 RN 2 20 8H 12 6,0 85-90
(CH20H2 )8
(CH,CH,0) ., H
8 RuN:: 2 20)12 12 6,0 90-95
(CH,CH,0) ;8

Se realizaron también experimentos por adicidn
de un tbnsioactivo,'que en disolucidn bédsica era anidnico
¥ due se hacfa catidnico en disolucién dcida. Para obte-
ner una buena suspensidén del color se reyueria mds tiempo

para la formacidn de la pasta del papel que cuando el ten-
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gioactivo original era no idnico. Por lo demds se obtuvie-
ron resultados igualmente buenos.
Tabla 2. Tensiocactivos anfoteros

Numero de pH de flo Grado

Ejemplo Tipo de tensiocactivo atomos de tacidn de deg
carbono tinta-
en el gru do, %
po R

1 R—NH-CHZ—CHZCOOH 12, 14 4,5 20
2 R~NH-CH,~CH,,CO0Ka 18 (R=oleilo) 4,5 4,0-50

Se efectuaron también experimentos, con éxito,
afiadiendo inicialmente una mezcla de wn tensiocactivo anid-
nico y un tensioactivo no idnico que por acidificacidn se
hacia tensiocactivo anidnico, juntamente con un tensioacti-
vo cationico. Los mejores resultados se obtuvieron con una
mezcla de tensioactivo anidnico y tensioactivo no idnico en
la proporecidn de 1:3.

La cantidad total de tensioactivo en estos expe—

rimentos era de 400 ppm (medida con respecto a agua).

Tebla 3
Bjemplo Tensioactivo Tensioactivo no Grado de des+
gnionico ionico tintado, %
(r0).,~H .
1 Oleato de Na c12H25-N’/ 1 80
2 éster de fosfa /,(EO)G—H
to del comple- C 8H -N 90
jo dcido 18737 ™ (E0) g~H

Los tensioactivos usados disolvien las tintas de
tipografia convencionales y la mayoria de las tintas de

offset (del papel de peridédico impreso, elrededor del 24%
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en peso estaba impreso por métodos offset en 1974 en Suecia
y el resto por métodos de tipografia). Ademds se ensayaron
diferentes tintas de fotograbado sobre papel couché. En to-
dos estos experimentos, el método did buenos resultados.
Con el procedimiento segimn el método 2, los polig
lectrolitos usados eran derivados de poliscrilamida con un
numero variable de grupos dcidos. Se encontrd que la con~
centracion de polielectrolito mds adecuada era de 1-2 ppm

(medido con respecto 2 agua).

Tabla 4 Polielectrolitos

Ejemplo Tipo de polielec Grado de carga, Peso
trolito % molecular

1 Anidnico 12,5 5 x 100
2 u 20 15 x 106
3 ! 25 6 x 108
4 L 37,5 5-6 x 10°
5 " 40 12 x 108
6 " 50 5-6 x 10°
7 " 62,5 3x 100
& Cationico 25 3x 108
9 " 75 2-3 x 106
10 n 100 2-3 x 10°

La pasta destintada, tamizada y prensada resul-

tante mostraba un grado de destintado de 95-100;.

En todas estas investigaciones, la opacidad de imd
presifn de la pasta aumentaba tanto que se vid que era me-

jor 4ue con papel nuevo.,
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El agué del destintado contenia menos de 15 ppm
de los tensioactivos originales, y cantidades de polielec
trolito por debajo del limite de deteccidn. El tiempo de
retencién en las cubas de flotacidén por el método 1) era
de 15 min. & 1 hora, y por el método 2) de 5 a 10 minutos.
Ejemplo 2. Un papel de periddico impreso que tenia un con-
tenido de materia secad 4 por ciento en peso, se empapd
durante 0,5 horas en una disolucidn de tensiocactivos que
contenia alcohil-etoxieminas terciarias y dcidos grasos, a
una temperatura de 45-502C y un pH de 9,5-10,5.

La concentracidn de los tensioactivos era de 0,75

S

en peso y 1 por ciento en peso, respectivamente, basado en
papel de periddico impreso seco.
Después del empapamiento, la pasta se deshizo al

mismo pH y la misma temperatura que en el empapado.
24

N

Se afiadid Ca“” y se efectud la flotacidn a 45-502
¥y & un pH de aproximademente 10 en une suspensién de pasta
que tenia un contenido de materia seca de 1%. El ‘tiempo de
flotecidn fué en todos los experimentos de 15 min., y el
grado de destintado se determind como en el ejemplo ante-
rior.

Log resultados se dan en la tabla 5.
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Tabla 5
Bj. Tipo de Proporecidn Nimero  Nimero Grado de
tensioac de tensiome de ato- de gru- destintado
tivo tivo, % mos de  pos (EO)
Cen R
(E0) _-H n=>5
1 B8 R 0,75 16-18 85-90
(EO)n-H EO= 10
Acidos grasos 0,25
‘ 0,75 16-18 n=3 85-90
2 -t
EO = 6
0,25
0,5 16-18 n = 3 85
3 - ! - EO =6
0,5
' 0,5 16-18 ns=3 87-93
4 - -
EO = 6
0,25
5 \ 0,5 16-18 n =1,5 87-G6
EO = 3
0,25
REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propla y nueva, que se pre

gentan para gque sean objeto de esta solicitud de Patente de
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Invencidn, en Espafia, son los gue se recogen en las reivin-

dicaciones sigulentes:

18,~ Un procedimiento para eliminar impurezas or-
génicas y/o coloidales de una dispersidn acuosa 0 unae sus-
pensién de pasta, caracterizado por afiadir al menos un ten-
sioactivo en una cantidad suficiente pars la formacidn de

una disolucidn micelar que contiene las impurezas organi-

cas y/o coloidales, precipitar después las micelas, y elimi
nar el precipitado formado por flotacidn, sedimentacidn,
centrifugacidén o filtracidn.

2e,- Un procedimiento segin la reivindicacién 18,
caracterizado por ajustar el pH de la dispersidn o suspen-
sién a uwn cierto valor, affadir wno o mas tensioactivos, quel
o este pH son anidnicos o no idnicos y que a pH inferior
son catidnicos, o una mezcla de estos tensiomctivos y uno
0 més tensiocactivos anidnicos, en una prdborcién suficien~ |
te para la formacidn de wna disolucidn miceler que contie-
ne las impurezas organicas y/o coloidales, precipiter las
micelas formadas reducierdo el pH de la dispersidén o sus-
pensién y agregarlas después, opcionalmente por adicidn de
uno o mas floculantes polimeros, y separar los grupos for—
mados por flotaocidn, sedimentacidn, centrifugacidn o filtra-
cidn.

38,- Un procedimiento segln la reivindicacidn 1e,
caracterizado por afiadir al menos dos tensioactivos, uno de
los cuales es anidnico y puede insolubilizarse por adicidn
de cationes, y teniendo el otro cepacidad para formar un
complejo con el tensiocmctivo anidnico, en wna cantidad su~
ficiente para la formacidén de una disolucidn micelar que

contiene las impurezas orgénicas y/o coloidales, precipitar
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las micelas formadas por adicidn de un catidn con eapacidad
para solubilizar dicho tensioactivo anidnico, y después
agregarlas, opcionalmente por adicidn de uno o més flocu-
lantes polimeros, y separar por flotacién, sedimentacidn,
centrifugacidn o filtracion los grupos formados.

48.- Un procedimiento segun las reivindicaciones
18 a 38, caracterizado porgue la suspensidén de pasta cons-

ta de papel desintegrado.
5¢,- Un procedimiento segim la reivindicacidn 46,

caracterizado porque el papel consta de papel de periddico

impreso y papel de revistas.
66.~ Un procedimiento segin las reivindicaciones

18 a 58, caracterizado porque las impurezas organicas y/o

coloidales constan de tinta de impresiodn.

78, Un procedimiento segun las reivindicaciones
16 y 28, caracterizado poryue el tensioactivo yue a pH in-
ferior se hace catidnico es una amina.

88,~ Un procedimionto segin le reivindicacidn 78,
caracterizado poryue la amina contiene &l menos un grupo

alifético que tiene 5-35 dtomos de carbono.
98,~ Un procedimiento segin las reivindicaciones

7¢ y 82, caracterizado poryue la amina es una alcohil~ 0 un
alquenil-amina que tiene de 8 a 20 dtomos de carbono en la

cadena de aleohilo ¢ alyuenilo, o un derivado etoxilado de

la misma,

108,~ Un procedimiento segin las reivindicaciones
78 a 96, ceracterizado poryue la amina es dodeecilamina, ©
un derivado etoxilado de le misma, di(polioxietilen)oleil~-
~omina, di(polioxietilen)estearil-amina.

118.- Un procedimiento segun cuaslguiera de las
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reivindicacionés 48 a 108, caracterizado porque el pH de
le suspensidn se ajusta a 8-10, se afiade al menos un ten-
sioactivo, la suspensidén se calienta a una temperatura de
25-602C bajo agitacidn para formar una disolucidn micelar
de la tinta de impresidn, se reduce el pH 2 menos de 7, ¥
los grumos formados se eliminan de la suspensidn por flota-
cidn.

128,~ Un procedimiento segun cualyuiera de las
reivindicaciones 48 a 108, caractérizado porque el pH de
le suspensidn se ajusta a 8-10, se afinde al menos un ten-
sicactivo, se calienta la suspensidn a una temperatura de
25-602C bajo agitacidén para former una disolucidn micelar
de le tinta de impresidn, se separa la pasta por tamizado,
el pH de la disolucidén acuosa que queda se reduce a 7 6 me-
nos, se afiade un floculante polimero, y los grumos formados
se separan por flotacién, sedimentacidn, filtracidén o cen-
trifugacidn.

138,- Un procedimiento segin las reivindicaciones
28 y 128, caracterizado porque el floculante polimero es un
poliacrilamida anidnica usada en una concentracidén de mis
de 0,1 ppm, y preferiblemente 1 a 20 ppm.

148,~ Un procedimiento segin la reivindicacién 3&
caracterizado poryue el tensiocactivo anidnico es un deido
&raso que tiene 8-20 adtomos de carbono.

158.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
38, ceracterizado porque el otro tensioactivo es una amina.

16¢,- Un procedimiento segim la reivindicacidn

5&, caracterizado poryue la amins contiene al menos un gru-

178.=~ Un procedimiento segin las reivindicaciones
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158 y 168, caracterizado porque la amina es una alcohil- o
alguenil-zmine que tiene 8-20 dtomos de carbono en la cade-
na de alecohilo o alguenilo, o un derivado etoxilado de la
misma,

188.—~ Un procedimiento segin la reivindicacién 38
caracterizado poryue el catidn es un idn de metal polivalen

te, preferiblemente un idén de caleio o magnesio.,

198,~ "UN PROCEDIMIENTO PARA ELIMINAR IMPUREZAS
ORGANICAS Y/0 COLOIDALES DE UNA DISPERSION ACUOSA O UNA
SUSPENSION IIE PASTA"

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinticinco hojas escritas

a majuina por una sola cara.

Madrid, 10 MaR. 1976
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