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Esta invencidn se relaciona con un procedimiento
para la deslignificacibén de material lignoceluldsico tal como
madera, paja, bagazo, etc. '

‘b1 procesado del material lignoceluldsico para
producir celulosa adecuada para la fabricacibén de productos
de papel, comprende la separacibén de lignina y otros componen-
tes no celuldsicos tales como gomas. Para esta finalidad, -se
prefieren los reactivos que atacan la lignina sin aceptar de

modo apreciable al cqmpoﬂente celulosa. En el proceso al smL:‘;

= -

fato o proceso kraft, el material lignocelulbsico se somete ‘@ -
coccibn con una mezcla de hidrdxido sbdico y sulfuro sbdico.

En el proceso a la sosa, la coccidn se efectﬁa con solo hidrd-
xido sédico. En la Patente canadiense No. 895.756 concédidav_'
el 21 dé marzo de 1.972 a H. E. Worster y M, F. Pudek, se des;'
cribe un proceso de pulpacidn a la sbsa—oxigeno, en dos etapas,
que comprende, en una brimera etapa, una digestidn con hidrfxi-
do sbdico, seguido por desfibrilaciédn del producto de la'digeéf
tidn con hidrdxido sbdico y, en una segunda etapa; una digese
tidn con hidrbxido sbdico en presencié de oxigeno en exceso. .
Este proceso produce pulpa en un rendimiento comparable al ci'e"v=
un proceso kraft convencional. Aunque estos procesos son efica-
ces en la separacibn de lignina del material lignoceluldsico
tal como madera, el componente celulosa del material es atacado
también en cierto grado, lo que se traduce en una disminucidn
del rendimiento y en la degradacién del producto.

La contribucibn a la contaminacidn del aire de

‘mercaptanes volltiles y sulfuro de hidrégeno, es un grave in-

conveniente del proceso kraft. El proceso a la sosa es superior
a este respecto; sin embargo, el proceso a la sosa es inadecua-

do para la pulpacidén de maderas coniferas a causa de los largos
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tiempos de coccibn y bajo rendimiento. Incluso en el caso de
maderas duras, los rendimientos son normalmente inferiores a
los conseguidos utilizando el proceso kraft. Una reciente

publicacién'(a{ Baxh y Go Fiehn; Zellstoff Papier 21, No. ,3~7,

enerd 1972), asi como una patente de Alemania del este relacio-
nada, No. 98.549 del 20 de junio de 1.973, describen el em-
pleo de acido:antraquinona—a-monosulf&nico (AMS) como medio
para mejorar el 'rendiﬁiento del pboceso a la sosa. Mis re-
cientemente (Patente USA NOw 5,888,727) se utilizé este aditivo
en la primera etapa de un proceso a la sosa—oxigeno, resultando
rendimientos superiores a los obtenidos con el proceso kraft
conwenczonal 1a pulpa posela propiedades de resistencia compa-
rables a las del proceso kraft, Desafortunadamente, el proceso

~ de pulpacién a la sosa-ASM no elimina el problema de olor,'ya'

que el azufre derivado del aditivo se convierte a sulfuro en
los sistemas de recuperacibn de productos quimicos de la pul~
pacién y a continuacién en mercaptanes o sulfuro de hidrbgeno
durante el siguiente ciclo de coééi6n. Las ventajas econdmi~
cas resultantes de rendimientos mayores son grandemente eqﬁié
1ibradas por el costo relativamentz alto del AMS. Fueron'enéée
yados otros derivados libres de azufre mediante Bach y Fiehn
(la reciente publicacién anterior) encontréndose que eran sus-
tanc;almente menos .eficaces que el AMS.

Se ha encontrado ahora que el mater1a1 11qnoce-
1u16sico se puede deslignificar en un elevado rendimiento me-
diante un proceso que comprende una dlgesti6n con un licor de
pulpacibn alcalino en presencia de un compuesto ceto ciclico

' elegido del grupo consistente en naftoquihona, antraquinona,

antrona, Penantrenoquinona, los derivados alquilo, alcoxi y
amino de dichas quinonas, 6,11=dlcoxo=1H=antra/ ,2-¢/pirazol,
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antraquindna—1,2-naftacrid6na, 7,12=dioxo-7,12-dihidrocantra-
/1,2-b/pirazina 1,2-benzantraquinona y 10—mefi1enantraquinonag
Opcionalmente, la digestidn con el licor de pulpacibdn alcalino
puede seguirse mediante una digestidn de una segunda etapa "
en un medio alcalino con oxigeno o un gas que contiene oxigeno,
bajb presidn. El nuevo proceso proporciona una pulpa en rendi-
miento mis elevado y a una mayor velocidad de deslignificacibdnm,
en comparacidn con los procesos similares sin dicho aditivo.
En adicibn, los aditivos ceto ciclicos propuestos en esta
invencidn estin libres de azufre y por consiguiente tienen la °
notable ventaja con respecto al proceso que emplea &cido antra-
quinona«monosﬁlfénico,propuesto en la Patente de Alemania del
Este No. 98.549 para no producir compuesfos de azufre conta@ijz
nantes. En adicibn, las concentraciénes requeridas de los aéio>
tivos ceto ciclicos se encuetitran en un nivel economicamente
ventajoso y con frecuencia son inferiores a las requeridas con.

el.4&cido antraquinona—sulfénico conocido.

De este modo, el objeto principal de la invencidn

- es proporcionar un proceso de pulpacidn que proporciona un ren-

dimiento mayor de pulpa celulbsica., Otro objeto consiste en
proporciondr un proceso de pulpaci6n que tiene una mayor velo-
cidad de deslignificacibdn, permitiendo asi un menor consumo
de energia y un mayor caudal. Otro objeto consiste en propor—
éionar un proceso de pulpacidn que tiene un menor potencial

de contaminacibn. Otros objetos ser&n evidentes a partir de
la siguiente descripcidn.

El proceso de esta invencién comprende las ctapas
de (1) tratar el material celuldsico en un recipiente de reac-
cidn cerrado con un licor de pulpacibdn alcalino qﬁe contiene

de 0,001 a 10 % en peso, basado en el material celuldsico, de

PGOR
QUALITY
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un compuesto ceto ciclico elegido del grupo consistente en

naftoquinona, antraquinona, antrona, fenantrenoquinona, los
derivados alquilo, alcoxi y amino de dichas quinonas, 6,11-
ddoxo~1H-antra/1, omg/pirazol, antraquinona=1,2-naftacridona,
7,12-dio;o-7,12-dihidroantrq/ﬁ,2-Q/pirazina, 1,2=benzantra-

quinona y 10-metilenantrona, teniendo lugar el tratamiento lugar

a una temperatura méxima del orden de 150 a 2002C, durante un
periodo de 0,5 a 480 minutos; y

(2) desﬁlazar el 1icor de pulpacidn del material lignoceluid- .
‘'sico con agua o un licor acuoso inerte al material lignocelu-

1bsico,.

El material lignoceluldsico producido por las dos
etapas anteriores se puede utilizar, sin tratamlento adicional
o puede someterse a las etapas de blanqueo convencionales.”

Alternativamente, el material- lignoceluldsico
se puede someter a las siguientes etapas de tratamiento adi-
cionales: : | _ o
(3) tratamiento dél méterialg en suépensibn acuosa,'a una.’.
concentracidn de 2 a 40 % en peso, duranfero,s a 60 minﬁtos,;
a 20-902C, con 2 a 20 % en peso de una base de metal alcalino;

v |
(4) tratamiento dellmaterigl alcalino, en un medio gcuoso;'a .

una concentracifn de 3 a 40 % en peso, con oxigemo o un gas

- que contiene oxigeno, durante 0,5 a 120 minutos, a una tempe-
' patura de 80 a 1502C y una presidén parcial de oxigeno de 1,4

a 14 kg/cm o

cuando el material lignocelulbsico empleado es
madera, ésta se convierte primero en trozos pequefios. Esta
etapa no es necesaria cuando el material lignoceluldsico tiene

forma f£ibrosa.

»f‘%}ﬁﬁ
£ AUTY
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El material lignocelulbsico puede refinarsc
entre las etapas 1y 2 o entre las etapas 2 y 3. El refino -
se puede efectuar con los equipos conocidos, tal como refiﬁa—'
dores de un éolo disco o de doble disco.

El proceso de esta invencidn se puede utilizar
para deslignificar especies coniferas o deciduas de madera.
Por el término coniferas se quiere dar a entender especies
tales como pino, abeto y abeto balsémico. Por el término deci-~
duas se quiere dar a entender especies tales como abedul, R
chopo, madera de algoddn oriental, arce, haya y roble.
Cuando se trata una madera decfdua de alta demsidad, tal como
abedul, es preferible utilizar un mayor tiempo para alcanzar
la méxima temperatura de coccidn en la primera etapa y afiadin
una base alcalina en-la tercera etapa opcional mientras la

pulpa se encuentra a baja consistencia, por ejemplo 2 a G %.

Por las razones dadas anteriormente, el 1icor',
de pulpacibn alcalina idealmente adecuado para utilizarse en‘
la primera etapa del proceso de la invencidn, es licor de sosa.
Sin embargo, pueden usarse otros licores de pulpacidn alcalinos
convencionales, por ejemplo el licor kraft o de polisulfufo,
en cuyo caso se presentan aln efectos ambientales pero, debido
a la presencia de los aditivos de la invencibdn, la acciéane :

pulpacibn se acelera y se aumentan los rendimientos. .

El licor de sosa contiene de 8 a 20 % en peso

- de base de metal alcalino, expresado como porcentaje de &lcali

eficaz, basado en el peso del material lignoceluldsico, y nor-
malmente contiene tambifn un carbonato de metal alcalino. La
digestibén con este licor, en presencia de los compuestos ceto
ciclicos, segfin la invencidn, se traduce en ciertos casos

en una disminucidn del tiempo de coccibn en un factor de 4.
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~do, a una temperatura del orden de 150 a 2002C, en presencia
- de agua, la reaccién tendri lugar bajo presidn supra atmosfé-

Bl licor kraft o al sulfato contiene de 8 a 15 %
en peso de basc de metal alcalino, expresado como porcentije
de &lcali eficaz (TAPPI T-1203 S—61) y de 5 a 40 % en peso de
sulfuro de mefal alcalino, expresado como porcentaje de sulfidez
(TAPPI T-1203 0S-61), basado en el material lignoceluldsico.
Este licor de pulpacidn contiene normalmente sulfato de metal

alcalino y carbonato de meétal alcalino, E1l licor de pulpacibnm
puede contener azufre en exceso, es decir disulfuros. La pre-

sencia de polisulfuro se traduce en un rendimiento mejorado y

por consiguiente constituye una ventaja definitiva una cantidad
de 1 a5 %, con preferencia 2 % de los mismos (expresado como i

azufre) en el licor,.

forl éicéli eficaz es la suma de la totalidad de
hidréxido alcalino. en solucién expresado como Na,0 incluyendo
el formado por hidrdlisis del sulfuro alcalino, expresado tam-
bién como Na,0. . S ' _ |

La sulfidez es el sulfuro total, expresadé cono ;
Na,0, calculado como porcentaje de &lcali favorable total, -
incluye@do el formado por hidrdlisis del sulfuro, expresado
también como Na,0. B

Puesté que el tratamiento de la primera etapa

del procedimiento se efectfid en un recipiente de reaccibn cerra-

rica. )

Como anteriormente se ha mencionado, los compues-

" tos que son adecuados para utilizarse como aditivos en el pro- |
i

ceso de la invencidn son las cetonas ciclicas seleccionadas
del grupo consistente en naftoquinona, antraquinona, antrona i
y fenantrenoquinona, los derivados alquilo, alcoxi y amino de :
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estas quinonas, 6,11—dioxo—1Héantrq/ﬁ,z-q/pirazol, antraqui-
nona-1,2-naftacridona, 7,12-dioxo=7,1 2-dihidroantra[1 ,2=b/ = .
pirazina 1,2-benzantraquinona y 10~metilenantroné. Entre

los derivados.alquilo que pueden mencionarse, se encuentran
cualquiera de las anteriores quinonas sustitufdas con uno o

dos gfupos alquilg conteniendo de 1 a 4, con preferencia 1 a

2, &4tomos de carbono. Entre los derivados alcoxi que son ade-
cuados para utilizarse como aditivos, se encuentran cualquiera
de las anteriores quinonas que estén sustituidas con al menos
ﬁn grupo alcoxi que tiene de 1 a 4, con prefepencia 1, &tomos
de carbono. Entre los anteriores aditivos se prefiere la
antrona, antraquinona y los derivados de antraquinona. M&s
preferidos son, a causa de que pueden prepararse facil y eco-
nomicamente, los siguientes compuestos: 1qmetilantraquinona;
2-metilantraquinona, 2-etilantraquinona, 2,6-dimetilantraquino-
na, 2,7-dimetilantraquinona, 2,3-dimetilantraquinona,'1-metoxi~
antraquinona y 2-aminoantraquinona. El aditivo se usa en pro-
porciones de 0,001 a 10 %, con preferencia de 0,01 a 1 %, en

peso, basado en el material celuldsico.

Despuds del tratamiento de la primera etapa con
licor de pulpacién, el rendimiento resultante en pulpa es de
40 a 70 % en peso aproximadamente, basado en el material lig-
nocelulééicé. El nfmero kappa del material, al término de la
primera etapa, es del orden de 10 a 150 para maderas coniferas
y del orden de 5 a 100 para maderas deciduas.

El material parcialmente deslignificado,'resul-

tante de la primera etapa de tratamiento, se descarga del re-

cipiente de pulpacibn y el licor agotado se desplaza por agua
fresca u opcionalmente mediante un licor acuoso inerte al ma-

terial lignoceluldsico, tal como el licor agotado de la etapa
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etapa posterior del proceso de fabricacibn de papel.

Opcionalmente, el material lignoceluldsico se
puede someter entonces a un tratamiento alcalino con oxigeno.
Al material se afiade una base de metal alcalino. La base de
metal alcalino puede proporcionarse en forma de licor de pul-
pacibn tal y como se utiliza en la primera etapa delrproceso.

Este licor, dependiendo de si es un licor a la sosa o un licor

kraft, puede contener en consecuencia carbonato o sulfuro,
sulfato y carbonato en adicibn a la base de metal alcalino.
Cuando el licor de pulpacidn es un licor kraft, puede ser ven-

tajoso oxidar el licor mediante aireacifn con un gas que contie-

ne oxigeno antes de su adicién al material lignoceluldsico.
Con preferencia, se aflade también de 0,1 a 1 % en peso de la
pulpa, de una sal de magnesio tal como cloruro de magnesio o
sulfato de magnesio, calculado como ibn magnesio., La sal de
ﬁagnesio se puede afiadir directamente como la sal o como un
complejo formado con el licor agotado de la etapa de trata—
miento alcalino con oxigeno. E1 material lignoceluldsico alea-
1ino se alimenta entonces a un recipiente de tratamiento con
oxigeno. EL material se trata alli con oxigeno o un gas cue
contiene oxigeno, bajo wna presidén parcial de oxigeno de 1,4
a 14 kg/cm?. El producto del tratamiento con oxigeno se separa
del licor agotado y se lava con agua. Tendr& un contenido re-
sidual en lignina de 1 a 6 %, con preferencia de 1,5 a 4,5 %
del peso del material celulbsico original, correspondiendo a

un rendimiento de 80 a 98 % en peso de la pulpa que entra en

"la etapa de tratamiento con oxigeno.

_ La base de metal alcalino empleada como reactivo
en el proceso de esta invencibn, puede ser hidrdxido sbdico,
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- hidrbxido poth-ico, carbonato sédico o carbonato potésico.

El sulfuro de metal alcalino puede ser sulfuro sbdico o
sulfuro potlsico.

VEl material resultante de la etapa (2) puede
blanquearse mediante cualquier proceso de blanqueo convenciow
nal, Una secuencia convencional que comprende cloracidn, extrac-
cién alcalina, tratamiento con didxido de cloro, extracecidn al-
calina, tratamiento con dibxido de¢ cloro (C-E~D~E-D), cuando
se aplica al material resultante de la etapa (2), proporcicaari

un producfo que tiene una brillantez de aproximadamente §5=9%

unidades (Elrepho). El material resultante de la etapa (4) puede '

blanquearse mediante la secuencia de cloracidn, extraccidn alca-
lina, tratamiento con dibxido de cloro (C-E-D) o mediante cual-
quier otra secuencia convencional., Cuando se aplica al matefial
resultante de la etapa (4), la secuencia C~E~D proporcionari
un producto que tiene una brillantez de'aproximédamente 85-30
unidades (Elrepho). |

El proceso de esta invencidn tiene la ventaja
de que los aditivos son eficaces a concentraciones que resulvan
economicamente favorables y que requieren tambidn una cantiééd
inferior de productos quimicos para larpulpacién. El proceso
proporciona también una pulpa en mayor rendimiento ¥y a una
velocidad mayor de deslignificacibn, permitiendo as{ un menor
coéte de la materia prima, un menor consumo de energia y un
mayor caudal,. Otra ventaja del proceso es que se traduce en un
poténciai de contaminacidn disminuido en comparacién con el pro-
ceso de la Patente de Alemania del Este No. 98.549, Esta {ltima
ventaja es solo significativa y se utiliza la pulpacidn con sosa

al contrario que la pulpacidén kraft o con polisulfurc.

Todavia otra ventaja de la presente invencién con
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respecto al proceso descrito en dicha patente dc Alemania el

Bste, reside en que, para una determinada concentracibn y bajo

condiciones comparables de pulpacibn, los presentes aditivos,

y especialmente los derivados alquilicos, son mis eficaces que
el AMS.

La invencidn se ilustra por los siguientes ojem-

_ plos, perc su alcance no aueda limitado a las formas de reali-

zacién aqui mo:tradass

in los ejemplos, las determinaciones de la bri~-
11antez, indice kappa, indice de permanganato y viscosidai, se

1levaron a cabo por los siguientes métodos:

Brillantez CPPA Mé&todo E.1
Nimero Kappa TAPPI Método T-236 M-60

Nfmero Permanganato TAPPI Método T-214 M-50 .
usando 25 ml de 0,1N_an04'

Viscosidad TAPPI M&todo T=-230 SU-66.

En todos los siguientes ejemplos, la pulpacidn
Pue realizada en recipientes a presidn de acero inoxidable de
cualquiera de los dos siguientes tipos: (1) un juego de tres
dotado de recipientes conteniendo cada uno de ellos un cesto
norizontal rotacionable y (2) un conjunto de ocho de tales re-
cipientes (denominado a contimacién conjunto microdigestor)
cada uno de los cuales es por sf mismo girable horizontalmente.
Se sometieron a pulpacién muestras de gran tameflo de trozos
de 300, 600 & 2400 g (peso secado en horno) en Euélquiera de

105 tres recipientes del primer tipo, mientras que las muestras
. de menor tamafio de 75 g se sometieron a pulpacibn, las ocho a:

mismo tiempo, en el segundo tipo de_recipientes, es decir en
el conjunto microdigestor. Los trozos fueron secados a una

consistencia del 90 % aproximadamente, se dividieron en por-
ciones adecuadas teniendo en cuenta el nfinero y tamafio de lo:
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experimentos de pulpacibn a realizar y se almacenaron a 42C.

Se pesaron cantidades exactas de trozos de consistencia zono=
cida de forma exacta y se sometieron a iembjo 24 horas en agua
antes de la pulpacibn. Los trozos remojadoé se colocaron en &l
interior del recipiente a presidn y opcionalmente fueron pre~
tratados con vapor deragua durante 10 minutos. El licor de pul=-
pacibn y el agua de dilucidn fueron affadidos entonces en las
cantidades requeridas para dar el &lcali eficaz deseado y ob;
tener una relacién de 1licor a madera de 4:1, En ambos tipos de
recipientes se utilizd calentamiento eléctrico indirecto. En .
el caso del conjunto microdigestor, se utilizd agua a presi6h
como medio de transferencia térmica., El calentamiento fue con-
trolado para elevar linealmente la temperatura hasta un méxi-

‘mo preestablecido en un tiempo detefminado y mantenerla den-

tro de =22C. de dicho miximo hasta el final del periodo de
coccidn. '

Después de terminarse la coccidn, la presibén

fue liberada y la pulpa, junto con el licor de coccidén empleado, .

se transfirib a un mezclador tal como un disolvedor cowles, se

.diluyd hasta una consistencia del 2 % y se agitd durante 5 ndi-

nutos para simular el soplado a fondo de pulpa que se presenta
en los digestores a escala comerciale. La pulpa fue entonces
lavada dos veces mediante dilucidn hasta umna consistencia

del 2 ¥ con agua y se Filtrd y prené6 hasta una coﬁsistencia
del 25 %. La pulpa fue entonces desﬁenﬁzada, en un mezclador
Hobart, se pesd y se tomaron muestras para las mediciones de

rendimiento, indice kappa y viscosidad.

EJEMPLO 1

Se sometieron 43 muestras de trozos de una va-

riedad de especie de madera al tratamiento de pulpacidn emplean
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do el licor de pulpacidn con sosa gonteniendo compuestos ceto-
ciclicos segln la invencidn como aditivos, o.licor de pulpa-
cibn a la sosa sin aditivo. La coccibn con el licor de pulpa;
cibn se llevd a cabo utilizando el digestoi y procedimiento
anteriormente descritos. Las caracterfisticas de los 43 experi-
mentos de pulpacidn y los resultados obtenidos, se resumen en
la Tabla I,

.
P

N
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TABLA I -
 PULPACION CON SOSA -
Exp . Aditivo , Condiciones de pulpacibn Ik ‘Resi
_°' l % sobrel| Especie jAlcali Temp,; Tiempoj Tiem _
; Nombre . la ma=- ;| de made eficaz,| Max. | hasta |po Xappa
: . dera ra % °C. ;la tem'a No.
: . _pera= la
itura tempd| .
1 |ANTRAQUINONA . 1,0 SeB.Pe | 15,5 180 ' 60 |30 || 7 105t
2 |1-METILANTRAQUINONA | 0,25 |[Bes. 15,5 |170° ' 90 |80 {{ " 90,0
3 |2~METILANTRAQUINONA . 1,0 S.B.Ps | 15,5 |180 | 60 |50 105,0
! ¢ - Lot
4 |2=ETILANTRAQUINONA i 1,0 SeBePs | 15,5 |180. ; 60 |50 || 105,0
5 |2=t-BUTILANTRAQUINONA 1,0 SeBePs | 15,5 | 180 | 60 |50 105,0Q
6 |2,6-DIMETILANTRAQUINONA ~ 0,25 |[|BeS. | 17,8 [170 : 90 |92 75,0
7 |2,7-DIMETILANTRAQUINONA = 0,25 ||B.S. 17,8 |170 | 90 |92 75,0
8 ANTRONA . 140 ||B.s. | 15,5 |170 | 90 |80 || -Bo,0
9 | FENANTRENOQUINONA 1,0 SeB.P. | 15,5 [180 ' 60 |50 'lj '+ :105,0
10 |1, 4-NAFTOQUINONA 1,0 S.BsPe | 15,5 |180 . 60 (50 il 105,
11 |6,11~DIOX0~1H-ANTRA | B A
[5,2—97PIRAZOL . 1,0 BeSe 1545 | 170 0. TiLT708,8
12 | ANTRAQUINONA-1,2-NAFTA : FEE
. CRIDONA 1,0 B.Se 15,5 | 170 90 24 109,2
13 | 7,12=DIOX0=7,12~-DIHIDRO= : ?f; N
ANTRA/7 ,2-b/PIRAZINA 1,0 Be S 15,5 |[170 90 ' 8C :ii -109,2
14 | ANTRAQUINONA 0,25 ||BeSe 17,8 |170 90 92 if% - 89,2
15 | 1,2-~-BENZANTRAQUINONA | 0,25 ||BeS. 15,5 [170 90 180 ‘| - 105,2
16 | 1,2~-BENZANTRAQUINONA 1,0 % B.S. 15,5 [170 90 80 ! |- 109,2
17 | 2-AMINOANTRAQUINONA 1,0 {'B.s. 15,5 |170 90  8C i 7545
18 | 2-METILNAFTOQUINONA 1,0 [|SeBsPs | 15,5 | 180 60  5C i1l 105,0
i I
19{ 1-METOXTANTRAQUINONA 1,0 |S«BsPa | 15,5 [180 60 50 il | 105,0
20 | 2-METILANTRAQUINONA 0,03 ||B.S. 17,8 |70 90 8 .. 1 71,1
21  2=-METILANTRAQUINONA 0,06 g Be S 17,8 |70 90 85 < .| 71,1




- ‘Resultados sin aditivo

Resultados con aditivo

Kappa | Rendimiento Viscosidad Kappa | Rendimiento| Viscosi-
- No. % _ CPSe No. % dad cps.
]
1050 55,3 | = 27,5 51,1 -
flffféo,o' . 53,2 | - 36,0 49,9 20,6
105,0 55,3 | = 25,8 50,8 -
“405,0 | 55,3 - 26,3 50,4 -
“105,0 | 55,3 | = " 3440 50,6 -
© 75,0 50,3 . = 33,8 48,2 16,0
7 75.0 | 50,3 - 24,6 48,0 16,4
50,0 53,2 - 33,1 52,8 20,0
£305,0 | 55,3 - 5643 51,2 -
105, 55,3 | = 67,0 52,5 -
“o8;8 | 55,9 - 33,7 51,3 22,5
©-109,2 56,6 - 38,2 52,7 25,6
109,2 56,6 1 - | 34,4 51,6 25,6
- 89,2 52,5 | = 27,4 48,4 20,2
“105,2 56,4 - 54,1 51,7 -
£109,2 56,6 - 34,4 51,6 25,6 |
- 75,5 52,5 - | 22,2 49,4 =
10,0 5543 - 72,8 53,2 -
?;105.0 55,3 - 42,1 52,6 -
7, 51,1 - 38,5 51,8 -
71,1 51,1 - 33,1 53,7 -

POGR
BUALITY
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TABLA I (Continuacidn)
PULPACION CON SOSA
E4Pe Aditivo Condiciones de pulpacibn }!Res
} - .
o Nombre % so- ||Especie| Alcali| TempyTiem~ Tienmpo ' g%Kap
bre laljde ma— | efi- |max.|Po ala . ‘1 N
made- ||dera |caz, |2c. |hasta|temp. 1
ra ‘ % la min. ;
temp, R
) mino,}
22 | 2-METILANTRAQUINONA 0,13 || B.s. |17,8 |170 | 571 85 . P71
23 | ANTRAQUINONA 0,06 || M.H. |[15,5 [165 {105 |150. i 30
54 | ANTRAQUINONA 0,06 || TeAe |14,0 |170 | 90 | 60 28
25 | 1,4~DIMETOXIANTRAQUINONA 0,25 || BeS. |[15,5 |170 | 90 .| 80 115
26 | 1,5-DIMETOXIANTRAQUINONA 0,25 BeS. |15,5 |170 | 90 | 80 115
27 | 1, 8~DIMETOXIANTRAQUINONA 0,25 || BeSe |[15,5 |170 | 90 7;| 80 102
28 | 2,3-~DIMETILANTRAQUINONA 0,25 || Bes. |15,5 |170 | 90'°| 80 121
29 | ANTRAQUINONA 0,01 M.H. |15,5 |165 [120 |150 28
30 | ANTRAQUINONA 0,04 || M.H. |[15,5 |165 {120 |150 28
31 | ANTRAQUINONA 0,16 || MeH. [15,5 |165 {120.7:| 150 28
32 | ANTRAQUINONA 0,06 | M.H. |15,5 |165 |105..|150 30
33 | ANTRAQUINONA 0,06 | M.H. |17,0 |165 |{105.-{150 21
34 | ANTRAQUINONA 0,06 || M.H. |18,6 [165 |105 °[150 17
35 | 1,4~DIMETILANTRAQUINONA 0,25 |l BeS. [15,5 |170 | 90| 80 85
36 | 1,3-DIMETILANTRAQUINONA 0,25 || Bese |15,5 {170 | %0:,| 80 35
37 | 1,2, 4~TRIMETOXTANTRAQUINCNA 0,25 || BeS. [15,5 |[170 | $C | 8O I 90
38 | 2~ISOPROPILANTRAQUINCNA 0,25 || B«S. |15,5 |170 | 90 80 ‘g
35| 2,3,6,7-TETRAMETILANTRAQUINONA | 0,25 || BeSe 1349 170 | 90 80 189
40| 10-METILENANTRONA 1,00 || BeS. [15,5 |170 | 90 | 8O- };121
41| 1-METILAMINOANTRAQUINONA 1,00 || B«S. |15,5 |170 | 90 | 80 - P 121
42} 1,5-DIAMINOANTRAQUINONA 1,00 || B«s. |15,5 [170 ; 90 | 8C° Il 98,
431 2,6-DIAMINOANTRAQUINONA 1,00 || BeSse [15,5 |[170 ; 90 80 98,
{

Especie de madera:

S‘B.P.
Be 5e
M. He
TeA,

Bouwnn

Abeto, bllsamo, pino
Abeto negro ,
Maderas duras mezcladas
Chopo temblén.



Resultados sin aditivo Resultados con aditivo
Kappa | Repdimiento |Viscosidad Rendimiento | Visccsi~
A1 Noo % CPSs % dad cpse
|
71,7 51,1 - 48,9 , -
i 30,6 52,1 32,0 50,2 | 20,1
28,4 58,1 27,7 58,6 2°,7
1159.1 56,1 - 53'6 b
11541 5641 - 52,8 .
102,7 59,8 - 56,7 -
12147 61,0 - 51,6 -
28,3 51,1 26,7 51,1 27,8
28,3 51,1 26,7 50,8 27,4
28,3 51,1 26,7 51,5 23,1
30,6 52,1 32,0 50,2 20,1
21,1 49,8 27,0 53,1 20,7
1743 48,7 26,9 50,5 13,4
8591 56g3 - 51|0 23)7
85;. 56’3 - 50,8 24‘,8
« :|l 9047 58,0 - 5546 -
30,7 58,0 - 53,4 -
} 39,4 59,4 - 55,6 -
S0 121,6 5745 - 52,1 27,8
o %121,6 5745 - 52,1 23,9
=771 98,5 60,4 - 52,5 -
2711 98,5 60,4 - 54,0 -
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EJEMPLO 1a

Se sometieron ocho muestras de trozos de abeto

a la sosa conténiendo los compuestos cetociclicos secfm la in-
vencidén como aditivos, o la sal sbdica del &cido antraquinona-2-
monosulfénico como aditivo, o el licor de pulpacidnm & la sosa
sin aditivo. La coccidn se llevd a cabo utilizando lcs mismos
digestores y procedimiento que en el ejemplo 1. Las caracterfs-
ticas de los ocho experimentos de puipaci6n asi como los resul-
tados obtenidos, se ofrecen en la Tabla 1a.

N

AN

negro al tratamiento de pulpaé¢ibn utilizando licor de pulpacién !
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PULPACION CON SOSA
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ExXpe Aditivo Condiciones ie pulpacidn §. - Res
No. s | T
Nombre % sobrelfAlcali Temp.| Tiempo | Tiempo kapy
la madg|| eficaz, | max. | hasta | a la - No.
ra % eC. | la temps tempe ||}
min, . ‘:mino . B
1 ANTRAQUINONA 0,01 15,5 170 | 90 80 T
2 2-METILANTRAQUINONA 0,01 15,5 170 | 90 80 fi 1,
3 SAL SODICA DE ACIDO A B )
ANTRAQUINONA~2~SULFONICO 0,02 15,5 170 | 90 - [; 80 S5,
4 ANTRAQUINONA 0,02 15,5 170 90 80 é ”115,
5 2-METILANTRAQUINONA 0,02 15,5 170 | 90 80 yo115,
6 SAL SODICA DE ACIDO ‘ R
1 ANTRAQUINONA=2~SULFONICO 0,05 15,45 170 | 90 .| 80 - 15,
|7 ANTRAQUINONA | o005 || 15,5 |10 | %0 . |80 a5,
| 8 ; 2=-METILANTRAQUINONA 0,05 15,5 170 | 90 80 115,
! +
!
|
i S
i R
1 ——

Especie de madera: Abeto negro.




fg.* Resultados sin aditivo Resultados con aditivo '

, kappa Rendimiento Kappa ' Rendimiento

< No % No« %

-

¥

o 56,1 83,7 54,5

f 5641 77,3 54,1
56,1 108,9 56’2
56,1 74,0 53,3
56,41 59,8 52,9
56,1 84,8 5545
56,1 59,8 52,9

56,1 53,4 52,3

2

4

POOR
QUALITY
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EJEMPLO 2

Se sometieron 21 muestras de trozos de una varie-
dad de especie de madera al tratamiento de pulpacién utilizando
el licor de pﬁlpacién kraft (sulfato) conteniendo los compuestos
cetocfclicos segfn la inveéncibn como aditivés, o el licor de
pulpacién kraft sin aditivo. La coceidn se llevé a cabo utili=-
zando el mismo digestor y procedimiento que en el ejemplo 1.

Las caracteristicas de los 21 .experimentos de puipaci6n asi
como los resultados obtenidos, se ofrecen en la Tabla II. La
sulfidez y la temperatura mixima fueron iguales en todos los
experimentos, es.decir 25 % y 1709C respectivamente.

1
!
)
|

;
'@
i
|
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; ExDs Aditivo Condiciones de pulpacién Res
i No.
! 5 Nombre % sobre|Especie Tiempo Tiempo | Alcali
' la ma= || de madera | hasta ala eficaz
dera la temp. | temp. %
mir, min,
!

1 |1-METTLANTRAQUINONA 0,13 || B.s. <0 100 13,0

2 ' 2=-METILANTRAQUINONA 0,13 BeSs c0 100 13,0

3 {2=METILANTRAQUINONA 1,0 SeBePs €0 84 12,0

4 ' 2-ETILANTRAQUINONA 1,0 S+B.P. €0 b.g4 12,0

5 |2t ~BUTILANTRAQUINONA 1,0 S.B.P. €0 . 84 12,0

6 '2,6~DIMETILANTRAQUINONA 0,13 BeSe ¢o 100 13,0

7 | ANTRAQUINONA 1,0 SeBePa 60 84 12,0

8 . ANTRONA 1,0 SeBePe 60 84 12,0

9 . 16,11=DIOXO0=1H~ANTRA/7 y2m=c/~ .

) .PIRAZOL : : 0,13 BeSe 90 100 13,0
10 ANTRAQUINONA=1,2~NAFTACRIDONA 0,13 || BeSe 90 7| 100 -13,0
11 1 ,2-BENZANTRAGUINONA 0,13 || B.S. 99 100 °13,0

12 i7,12=DIOX0~7,12=~DIHIDROANTRA ', _
/1,2-b/PIRAZINA | 0,13 || BeSe 9) ..100 13,0
13 2-AMINOANTRAQUINONA 1,0 BaSe 9 | 7p0 13,0
14 1=METOXIANTRAQUINONA 1,0 SeBePe 65 84 12,0
15 i 1 4~DIMETOXIANTRAQUINONA 0,5 BeSe 99 - 80 " 31450
16 2 4 3~-DIMETILANTRAQUINONA 0,25 B.S. 92 80 11440
17 1, 4=DIMETILANTRAQUINONA 0,25 BeSe 90 80 1 i 14,40
18 1, 3=-DIMETILANTRAQUINONA 0,25 BeSe 93 80 Lob 14,0
19 FENANTRENOQUINONA 2,00 || B.S. 99 g0 5 14,0
20 !1,5—DIMETOXIANTRAQUINONA 1,5 Be Se 99 80 ;14,0
21 | 2=I SOPROPILANTRAQUINONA 0,25 BeSe 99 80 L 14,0
l 8 IS R
5 A
; R
SR
LL_,V,
Especie de madera: B. S. = Abeto negro ,
S.B.F, = Abeto, chopo, pino



Resultados sin aditivo

Resultados con aditivo

i Alcali | Kappa | Rendi-| Visco- Alcali | Xappa | Rendimiento | Viscosi=-
. eficaz No. | mientol sidad eficaz | No. % dad
f; % % cps % cps
* 13,0 | 43,9 | 50,7 | - 13,0 | 36,6 49,9 37,0
13,0 46,3 53,3 - 13'0 28,9 52,8 41'6
12,0 | 88,2 57,4 - 12,0 | 42,3 55,6 -
12,0 i 88;2 57+4 - 12,0 | 46,7 55,2 -
12,0 | 88,2 57,4 - 12,0 | 54,0 54,8 -
13,0 39,8 50,5 | 47,0 13,0 | 36,9 50,8 47,2
12,0 | 88,2 57,4 - 12,0 | 47,0 54,7 -
-+ 12,0 | 88,2 57,4 - 12,0 | 63,1 54,5 -
2 13,0 | 39,8 | 50,5 | 47,0 13,0 | 36,5 50,1 4149
w 13,0 1143,9 | 50,9 | - 13,0 | 43,6 51,6 -
= 13,0 L 43,9 50,9 - 13,0 | 38,8 50,7 49,2
i 13,0 | 43,9 50,9 - 13,0 | 38,1 50,7 45,5
1 13,0 [743,9 50,9 - 13,0 | 36,7 50,7 -
» 12,0 | 88,2 57,4 - 12,0 |50,0 54,8 -
: ‘14,0 31,7 50,3 40,4 14,0 28,9 50,9 37,8
_3',’214,0 34,2 50,3 37,8 14,0 20,0 49,9 30,7
% 14,0 | 34,2 | 50,3 | 37,8 14,0 |29,2 51,6 38,8
i 14,0 | 34,2 | 50,3 | 37,8 14,0 |27,8 49,9 37,8
£ 14,0 37,4 51,3 40,4 14,0 33,1 53,6 38,5
g, 14,0 | 35,6 49,7 | 38,0 14,0 | 33,4 50,7 33,5
é 14,0 | 31,5 50,3 37,8 14,0 125,5 49,5 35,1

~ POOR
QUALITY
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EMPLO 3

7 Se sometieron 18 muestras de trozos de una
variedad de especie de madera al tratamiento de pulpacibn
utilizando el licor de pulpacidén de polisulfuro conteniendo
los compuestos cetociclicos segfn la invencién como aditivos
o el licor de pulpacidn de polisulfuro sin aditivo. La coccidn
se 1levd a cabo utilizando el mismo digestor y procedimiento
que en el ejemplo 1, Las caracteristicas de los 18 experimey-
tos de pulpacién asi como los resultados obtenidos, se ofrecen

en la Tabla 3. En todos los experimentos, el licor de pdlisﬁl-

Puro era un licor kraft ordinario al cualﬁsé habia afladido azu-

£fre en una cantidad de 2 ¥ en peso, basado en la madera., La
sulfidez fue del 25 £ y la temperatura de coccidn mixima de
1702C, '
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TABLA III

PULPA DE POLISULFURO CON ADITIVOS

pomize teetp
¢ e

Exp. Aditivo Condiciones de pulpacidn {Reculte
No. Nombre % sobre|| Especie| Tiempo i Tiempo ! Alcali
la ma- || de ma- | hasta ; ala =  |leficaz
dera dera la temp.: temp. P
min. : min. ’
T
1 2-METILANTRAQUINONA 0,25 {| BeS. 90 % 80 14,0
2 2-ETILANTRAQUINONA 0,25 Be Se 90 i 80 14,0
3 2-t~BUTILANTRAQUINONA 0,25 || BeSe 90 + 80 14,0
4 1~METILANTRAQUINONA 0,25 || B.S. 90 i .80 14,0
5 2=AMINOANTRAQUINONA 1,00 || B.S. 90 | 100 15,0
é 1~METOXIANTRAQUINONA 0450 || BeSs %0 RN : 14,0
7 6 411=-DIOX0—1H-ANTRA/1 , 2=/ 5 :
PIRAZOL 0,25 BeSe 90 5 80 Sl 1490
8. 2 ,6~DIMETILANTRAQUINONA 0,25 || BeSe 90 {8 1 14,0
9 FENANTRENOQUINONA 0,25 || BeS. 90 RN 14,0 *
10 ANTRAQUINONA 0,13 || S.B.P. 60 . 120 1545 .
" 1 ,2~BENZANTRAQUINONA 1,00 || B.S. 90 .80 14,0
12 7,12=DI0X0~7 , 12=DIHIDRO~ st '
ANTRA/7 ,2-b/ PIRAZINA 0,89 || B.S. 90 i 80 14,0
13 ANTRAGUINONA 0,13 || SeB.P, 60 L2120 15,5 .
14 1,4~DIMETOXIANTRAQUINCNA | 0,5 Be Se 90 I 80 14,0 -
15 1, 5=-DIMETOXTANTRAQUINGNA 0,5 BeSe 90 i 80 | 14,0
16 1, 8-DIMETOXIANTRAQUINONA 1,00 {| B.Se 90 | 80 14,0
17 2, 3~DIMETILANTRAQUINONA 1,0 BeSe 90 | 8 1440
18 1y 3=-DIMETILANTRAQUINONA 0,25 || BeSe 90 i 80 14,0
Especie de madera: SeB.Ps = Abeto, b&lsamo, pino

Be.Se

"

Abeto negro




1
ifiRezultados sin aditivo Resultados con aditivo :
{|Alcali | Kappa | Rendi~ | TAPPI Alcali |Xappa | Rendimiento | TAPPI
- Jieficaz | No. | miento | Visco- eficaz | No. % Visco-
: pre % sidad % sidad
%g cps. Ccps

T 14,0 +°30;1 5541 - 13,0 4741 56,9 -

il 14,0 50,1 55,1 - 13,0 45,2 56,3 -
; 14,0 [ 37,5 53,8 |46,6 14,0 32,3 5441 46,41
7:: 14’0 ‘¢_37,5 53;8 46’6 14’0 32,8 53,6 4‘6’8
-1 15,0 26,9 51,0 | 46,7 15,0 22,9 52,0 36,7
21 14,0 14,7 54,0 - 13,0 4143 55,7 44,1
1l 14,0 |37,5 53,8 | 46,6 14,0 34,2 54,2 48,1
il 14,0 37,5 | 53,8 |46,6 14,0 | 35,5 54,5 | 47,7
;f:; 14,0 71 37,5 53’8 46'6 14,0 3693 55,3 48,4'

5] 1505 o337 | 5145 | - 15,5 | 26,42 5144 -

i 14,0 ;43,0 | 53,4 | 47,4 14,0 | 31,1 5443 4249
il 14,0 ]43,0 53,4 | 47,4 14,0 29,9 54,6 41,8

: 15,5 ‘3397 51.S - 15’5 2692 51’4 -

14,0 "} 33,7 52,1 50,3 14,0 36,3 53,5 48,8
P 14,0 | 33,7 52,1. | 50,3 14,0 30,3 54,41 53,0
14,0 | 43,0 53,4 | 47,4 14,0 37,7 54,8 4743
14,0 | 43,0 53554 | 47,4 14,0 31,7 53,8 36,9

14,0 |38,0 | 53,2 |51,6 14,0 34,6 5443 48,6 |

i

i

{

|

: !

i 1 !

T ]

POOR
QUALITY
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EJEMPLO 4

Se sometieron 9 muestras de trozos de una va=-
riedad de especie de madera al trataﬁiento de pulpacibn uti-
lizando el mismo digestor y procedimiento que en el ejemplo 1.
En los experimentos 1y 2 el licor de pulpacibén era un licor
de sosa mientras que en los experimentos 3 a 6 era un licor
kraft y én los experimentos 7 a 9 era un licor de polisulfuro
coh una adicidn de 2 % de azufre. Los compuestos ceto ciclicos
segfin 1a invencién estaban presentes en los licores de pulpa-
cibn de los experimentos 1, 2, 4, 6, 8 ¥y 9 pero no en los li-
cores de los experimentos 3, 5y 7. Las caracteristicas de los
nueve experimentos de pulpacién se resumen en la Tabla 4.

La pulpa celuldsica resultante de cada uno de
los nueve experimentos se sometid entonces a una secuencia de
blanqueo convencional -C-E-D-E~D en donde C significa cloro, E
significa extraccibn chustica y C significé didxido de cloro.
Los detalles del blanqueo se ofrecen en la Tabla 5. Las pro-
piedades fdsicas de longitud de rotura, factor de explosiSn,
factor de desgarro, voluminosidad y alargamiento se midieros .
entonces en la totalidad de los experimentos. Los detalles de.
estas medidas se ofrecen también en la Tabla 6. Puede apre=-"- .
ciarse que los experimentos que utilizaban los aditives de la
presente invencidn ténian unas propiedades de resistencia.
equivalentes y, en ciertos casos mejores, que los experimentos

realizados sin aditivos.

Las propiedades fisicas de las pulpas fueron
determinadas sobre un material proéesado mediante un molino
P.F.I. hasta niveles de libertad de 300 y 500 Canadian Standard
Freeness (CsS.F.)e Se prepararon hojas de prueba segln el méto-
do TAP?I T-220-M-60. Las propiedades fisicas se determinaron
por los siguientes métodos: '
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Longitud de rotura

Factor de explosidn

Factor de desgarro

voluminosidad

Alargamiento

TABLA

TAPPI T-220 M~60
TAPPI T=220 M~60
TAPPI T~220 M~60
TAPPI T-220 M-60
TAPPI T-220 M—60

IV

22 -

2FECTO DE LOS ADITIVOS SOBRE LAS PROPIEDADES BLANQUEANTES Y
SE RESISTENCTIA DE PULPAS ALCALINAS — DATOS DE PULPACION C

LI
. 2
-

P g
4 b e
el

Experi- | Tipo de % sobre || Bspecie | Alcall Sulfide4 ;iemp.
mento pulpa Aditivo la ma= de ma- | eficaz, |° % " "MmaXe
No. ' dera dera % o e, eC
1 Sosa ANTRAQUINONA 0,25 SBP 18,6 | ' - 180
p) Sosa 0-METILANTRAGUINONA | 0,25 BeSe 15,5 b .. = 170
3 Kraft - - B.S. 14,0 ~| '25 170
L4 Kraft 2-METILANTRAJUINONA | 0,25 BeSe 13,0 25 170
s Xraft - - sse | 15,5 | ‘25 170
§ 6 Kraft ANTRAQUINONA 0,25 SBP 15,0 25 . 170
b7 Polisul
z Furo - - B.Se 15,0 25 1170
E 8 " 2-METILANTRAQUINONA | 0,25 BeSe 15,0 25 -170
s n ANTRAQUINONA 0,25 BeSe | 15,0 25 |:170
! , :
|

% E1 rendimiento verdadero incluye el rendimiento evaluado
mis 50% de rechazos.

Especie de madera:

S«B.P.
B.S.

= Abeto, bAlsamo, pineo

= Abeto negro

B e TaT e e . P PN
w. ) e
. R | .



£ BT

ie4 Temp.| Tiempo |Tiempo || Kappa | Rendi~ |Viscosidad Rechazo | Rendimientd
" ‘max. | hasta_ |a la No. |miento cps % verdadero™
2 la temp.| temp. total %
"1311'10 mine %
"180 |**60 48 30,2 | 48,7 14,8 1,15 48,1
170 |50 85 34,2 | 51,2 23,9 0,30 51,1
170 | 9o 92 31,0 | 49,2 36,1 0,32 49,0
170 | 20 80 31,1 51,7 44,9 0,28 51,6
. 170 | 60 110 28,5 | 47,0 28,3 0,33 46,6
- 170 | 60 90 29,4 | 50,6 32,4 0,49 50,
© 170 | 90 95 25,6 | 51,3 40,1 0,58 51,0
" 170 | %0 100 18,9 50,1 26,4 0,37 49,v
170 90 100 15,8 | 50,5 24,9 0,29 - 50,4

Lt L. .
e e (XN NS
PR RSSO P P [ B N

L . B
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TABLA

2

-03 -

EFECTO D& LOS ADITIVOS SOBRE LAS PROPIEDADES BLANQUEANTES
¥ DE RESISTENCIA DE PULPAS ALCALINAS ~ DATQOS DE BLANQUEC

{Brill

Elre:
Ih

Expe= ? D L

zgmeﬁ Ci, % NaOH c1o, NaOH c1o,
Xo. In. Rese | % PH % % PH _In;i Res,
1 6,6 1,2 | 40(11,3 ||1,5 | o,6 10,8 [0,3 | 0,10
2 745 1,2 | 4,5 [11,3 {[ 1,7 0,8 |10,9 |0,3 .| 0,15
3 6,8 0,8 | 4,1 11,4 || 1,4 0,7 | 11,4 10;a ™| 0,13
4 6,8 1,1 | 4,1 [11,4 || 1,40 0,8 | 11,0 0;3 0,17
5 643 1,1 | 3,8 | 11,4 || 1,35 0,6 |10,9 |043 0, 10
6 645 1,2 | 3,9 | 11,4 || 1,38 0,6 |10,9 o;¢f§ 0,15
7 |56 |07 | 84117 1,14 | 07 [11,3 0,3 0,13
8 4,2 0,6 | 2,5 [11,4 || 1,1 0,7 {11,3 0,3 | 0,13
3 13,5 |05 |2,7]11,4 ] 1,1 0,7 |11,2 ;0,3 | 0,17

|

87,7
87,2
86,5
87,3
88,1
83,0
86,3
85,2

83,8




‘iBrillantez

: Viscosi Rendimiento
- VE.].repho dad
Th Rev. Tigl;I # sobre pulpa ie:‘c;bre ma=—
87,7 85,2 11,3 96,4 46,4
87,2 84,5 15,3 91,9 48,0
‘| 86,5 : §,é~,2 22,7 92,0 45,1
167,5 - 84,8 25,0 94,7 48,9
88,1 . 85,0 18,0 95,2 44,6
89,0 1 85,7 21,2 94,4 - 47,6
%36,3 84,2 25,6 94,0 47,9
85,2 7 83,1 18,8 95,9 47,9
85,8 84,2 16,7 96,7 48,8

POOR
QUALITY
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ZFSCTOC DE LOS ADITIVOS SOBRE LAS PROPIEDADES BLANQUEANTES Y DB
RESISTENCIA vE PULPAS ALCALINAS - DATOS DE PULPACION

TABLA

VI

Ao by e s aa

f;zlj' Longitudk;ile rotura Factor de explosichdn Factor de desga_.ri‘o_'_:
300 . 500 300 500 300 500
cspk csP CSF CSF CSP } °~ CSF:
; P
1 12,4 11,8 97 96 86 g7
2 11,8 11,0 96,5 93,9 .78 | 83;:'
3 11,7 11,8 104,1 105,0 93 103
4 ;43,2 12,3 109;5 107,4 84 'S0
5 12,3 11,8 106 101 90 .01 ¢
6 12,4 11,7 107 103 87 . 5103
7 12,4 11,2 -106,0 97,5 80 ""»‘96
8 12,0 11,5 100, 8 95,5 80 88
9 11,8 12,0 95,2 95,1 72 77 ;

Vo

T, M——— c——

30
Cs.



Volwminosidad Al argamiento Revgluciones -3
molino PFI X 10
r l300. .| 500 300 500 300 500
"o lesp Y| csF CSF CSF CSF CSF

ol |

1,30 1,40 2,6 | 2,7 6,8 3,1
1,27 1,38 2,8 3,1 10, 8 . 4,5
1,287 1330 3,3 343 12,0 6,4
1,28 1,30 3,3 3,9 10,5 4,9
: ; 1,30 2,6 3,0 8,8 4,5
1,35 2,9 3,0 7y 1 3,3
1430 3,6 334 10,5 - 449
1,32 2,9 3,1 9,8 4,8
1420 2,9 3,0 10,4 5,6

sy
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EJEMPLO 5

Se sometieron 15 muestras de trozos de las espe-
cles de madera B.A. (una mezcia de abedfil y chopo) o S.B.P.
(una mezcla de abeto, b&lsamo y pino) al tratamiento de pulpa=- _
cibén utilizando el mismo digestor y procedimiento que en el
ejemplo 1. En los experimentos 1, 6, 7, 12 y 13 el licor de
pulpacidén era un licor kraft mientras que en los experimentos
2 a5y 8a11, era un licor de sosa y en los experimentos
14 v 15 era un licor de polisulfurc con una adicién del 2 %
de azufre. Se utilizd 9,10-antraquinona como aditivo segfn lz.
invencibn en los licores de pulpacidén de los experimentos 3 a |
5, 7, 8, 10, 11,13 y 15, pero no se empled ningln aditivo ‘en
los experimentos 1, 2, 6, 9; 12 y 14+ Las caracteristicas de
los 15 experimentos de pulpacibédn se muestran en la Tébla,?.
Los experimentos 2, 4, 5y 9 a 15 se sometieron entonces al
tratamiento alcalino con oxfgeno. En este tratamiemto, la pulpa,
con una consistencia del 35 % en peso, fue tratada con hidrdxi-

do sbdico. A continuacibn, y con una consistencia del 26 % en
peso, la pulpa alcalina se tratd en un recipiente a presiém-
con oxigeno a una presidn de 6,3 kg/cm?. En todos estos experi-
mentos, te afadid Mgt al 1icor de pulpacién en una cantidad

de 0,2 % con respecto a 1a madera,

Los detalles del tratamiento se ofrecen en la
Tabla 7. . '

Los experimentos tratados con oxigeno y los ex-
perimencos 1, 3y 6 a 8 se sometieron finalmente a una secuencia
de blanqueo couvencional C-B-D-E-D. Los detalles del blanqueo se
ofrecen en la Tabla B. Debe observarse que el porcentaje de.
rendinients con respecto a la madera, como se muestra en esta

Tabla, permite dar crédito a la mitad de los rechazos de 1la
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pulpacidn,

Las propiedades de resistencia de la pulpa to-
talmente blanqueada de los experimentos 6 a-15, se ofrecen en
la Tabla 9, Las mismas propiedades de las pulpas de los expe=
rimentos 1 a 5 no pudieron determinarse a causa de faltar la
especie de madera BsAs (mezclas de abedul-chopo).

Todas las pulpas de madera blanda por encima de

Cum indice de kappa No. 30 y todas las pulpas de madera dura

con un indice kappa por encima del No. 20 se refinaron antes
de medir el findice kappa y tratamiento adicional. Otras pulpaé
fueron examinadas para eliminar los rechazos. El refino fue -
efectuado en dos pasadas a través de un refinador de laborato-
rio Sprout-Waldron primero con un huelgo de 0,508 mm y a conti-
nuacién/con un huelgo de 6,127 mme '

A

i
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PULPACION A LA SOSA~OXIGENC Y PULPACION XRAFT-OXIGENO CON ADITIVOS
EN LA PULPACION DE LA PRIMERA ETAPA Y DATOS DE LA ETAPA DE OXIGENO

TABLA VII

Tiemp:
hasta

-~ la te
" min.

Expe| Tipo de DATOS DE PULPACIOCN
NoOe pulpa
% aditivo| Especie [Alcali | Sulfidez | Temp.
sobre la | de ma~ |eficaz % maxe
madera dera 4 2C,
1 Eraft - BeA. 12,0 25 " 170
2 Sosa-oxigeno - B.A. 12,4 o : 180
3 Sosa~aditivo 0,25 B.A. 15,5 (o] 170
4 }Sosawaditivo~ '
oxigeno 0,25 B.A. 12,5 o 180
5 Sosa=-aditivo~ S
oxigeno 1,00 B.A. 9,3 o] 170
6 |Kraft - SBP 15,5 25 170
7 Xraft-aditivo 0,25 SBP 15,5 25 170
8 Sosa-aditivo 0,25 SBP 18,6 0 180
9 sosa-oxigeno - SBP 15,5 0 180
10 sosa-aditivo- 7
oxigeno 0,25 SBP 11,6 0 180,
11 Sosa-aditivo- et
oxigeno 1,00 SBP 10,8 0 180
12 | Kraft-oxigeno - SBP 12,0 25 170
13 Xraft-aditivo- S
oxigeno . 0,13 SBP 10,0 25 170
14 Polisulfuro- ' '
oxigeno - SBP 12,0 25 170
15 Polisulfurowadi-
tivo-ox{geno 0,13 SBP 11,0 25 170
Especie de madera: SeBsPe =_Abeto, -balsamo, pino

B.A,

= Abedul, chopo

© 60

60
60
60
60
120
.60
60
60
60

60
60

60
60

60



ETAPA DE OXIGENO
_Tiempo [iempo Pulpa |Fulpa NaOH, |Temp. {Tiempo|Kappa |[Rendi= |TAPPI
‘hasta (a la [Kappa | Rendimiento || % sobre| . min. | No. [|miento visco,
‘la temp.| temp. | Ro. [% sobre la | la ma- * * |4 sobre |sidad
‘min. _min. madera dera la pulpa| cps
60 4 120 | 18,81 53,2 - - - - - -
60 460 | 39,6 56,2 3,6 120 30 | 18,1} 95,0 .| 21,2
60 60 | 20,0 54,7 - - -] - - -
- 60 |- 20 | 43,6 58,6 3,5 120 30 | 14,0 94,1 24,8
120, {. 40 | 92,3 70,1 €45 120 40 | 32,2 87,1 21,9
1,60 1" 110 | 28,5 47,0 - - -] - - -
€60 | 48 | 30,2 48,7 - - - = - -
‘760 | . 50 [109,4 | 55,0 9,9 120 4 | 25,0| 85,7 | 6,7
'f;_ 60 - 30 |105,4| 61,0 8,4 120 40 | 32,4 8,3 110,4
60 28 | 94,6 | 61,4 746 120 40 | 29,0] 88,8 (13,6
" 60 . 30 [109,9 59,2 9,4 120 40 | 31,1 84,3 11,2
60 75 [104,5 | 61,3 9,9 120 40 | 31,4| 8,6 |12,3
60 60 | 96,4 | 60,6 7,7 120 40 | 28,0 85,2 |16,7
_e’ 60 70 | 96,0 | 63,6 747 120 40 | 27,1| 85,0 [17,0

erafRagtan, diza e B0 5,

154!314,1.:‘
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v
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TABLAVIII

- 28 -

DATOS DE BLANQUEO SOBRE LAS PULPAS DE LA TABLA VII

EXpe c E D E D —_—
No. e
cl, % NaOH clo, NaOH cLo, % f,}giii
In. Rese | % pH % % pH In., | Res. _';i'i‘._
1 3,4 | 0,1 | 2,1 [10,9 |07 0,5/ 10,5 | 0,4 | 0,3 'fés,c
2 3,6 0,2 | 2,2 {10,8 [|0,4 0,6{ 11,0 | /0,4 | 0,2 és,s
3 4,4 0,9 | 2,9 11,5 [{0,8 0,5/ 11,0 | 0,4 0,2 87,
4 2,8 0,2 | 1,5 {10,0 |{0,5 0,5| 10,5 | 0,3 | 0,2 38,2
5 741 0,3 4,3 }10,8 0,6 0,7} 11,0 )?;%: 0,2 85,7
6 6,3 1,1 | 3,8 [11,4 |{1,4 0,6 10,9 | €.%| 0,1 88,1
7 6,5 1,2 3,9 | 11,4 1,4 0,6] 10,9 0,3! 0,1 és,c
8 6,6 1,2 4,0 | 11,3 1,5 0,6| 10,8 (1,3, 0,1 '57,7
9 5,5 0,1 3,; 1,1 191 0,6| 10,8 | 0,3| 0,1 90,4
10 741 0,2 | 443 {10,9 [{1,1 0,6/ 10,8 | 0,57 0,1 26, ¢
11 7,0 0,1 3,8 10,9 (1,2 0,6| 10,9 oigﬁ 0,1 86,7
12 6,8 0,1 | 41 | 11,4 |{1,0 0,6 11,0 | 0,3} 0,1 50, ¢
13 | 6,9 0,1 4,1 [ 11,3 ||1,1 0,6 10,7 | 0,3 0,1 9,
14 |6,2 0,2 3,7 {11,5 ||1.0 0,6| 10,8 | 0,3| 0,2 =
;f"_91|
15 [6,0 0,1 | 346 {11,2 |[140 0,6/ 10,8 | 0,3]| 0,2 75;0'




..

¥

o~

5 Brillantez Viscosidad Rendimiento
~ 'Elrepho TAPPI
cps % sobre % sobre
In. Revse la pulpa la madera
88,0 ‘fvé"s_h 30,0 94,1 49,3
88,6 |:'85,9 17,0 95,3 50,9
87,9 85,5 19,2 95,1 51,8
88,2 ’._gg,a 22,1 96,0 53,0
85,7 | - 83,3 18,8 91,2 55,7
83,1 %5,9 18,0 95,2 44,6
83,0 86,7 21,2 94,4 47,8
87,7 18,2 11,3 96,4 46,4
90,4 | " 83,7 647 92,9 43,8
86,6 l 87,5 10,9 91,2 48,0
© 86,7 849 13,5 90, 8 49,5
- 90,61 89,0 11,2 92,7 46,3
- 89,5 87,8 12,9 92,7 48,6
89,7 15,9 93,4 48,2
88,5 16,49 93,6 50,6
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s
TABLA IX | T
DATOS DE RESISTENCIA SOBRE LAS PULPAS BLANQUEADAS DE LA
TABLA VIII
Expe | Longitud de rotura Factor de explosidén |Factor de desgarn Volu
No. km : . :
300 500 300 500 300 500 | .300
CSF CSF CSF CSF CSF CSF L. :CSP
6 |12,3 11,8 106 101 % , .| 101 I 1,2
7 112,4 11,7 107 103 87 103 }f A,
8 (12,4 11,8 97 96 86 J 97 ] ’ 143 .
. natd R f
s | 9,8 | 8,4 71 60 61 *. ' 77 f 1,2y
10 10,8 1041 91 78 63 88] b1,
11 {11,8 10,4 91 81 64 . 90, Po1,244
12 {11,5 10,0 90 81 70 | 81 1,2
13 12,0 10,6 97 87 67 | 8 1,2
15 |12,3 .| 10,7 103 © 93 73 94 1,2
{ v
|
g
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, Valumingsidad Alargamiento Rev?luciones -3
) Molino PFI X 10
1300 500 300 | 500 300 500
CSF CSF CSF | CSF CSF CSF
w2 1,3 2,6 | 3,0 8,8 4,5
'_1,,2 ‘ 1,3 2,9 3,0 741 3,3
153 . | 1.4 2,6 2,7 6,8 3,1
1,2 1,2 2,2 | 2,4 4,3 2,2
1,2 1,2 2,6 2,8 4,1 1,6
1.2.17 1,3 2,7 | 2,8 4,0 1,6
1,255 1,3 2,6 | 2,8 5,4 2,6
1,20 ] 1,2 3,0 | 2,5 6,1 2,7
1,2 .. 1,3 2,8 2,8 5,3 1 2,1
142 1,2 2,8 | 3,0 4,8 1,9
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarse en la préactica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su

principio fundamental.
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RELVINDICACIONE .
1e= Procedimiento para la ueslignificacibn de
material celulbsico, caracterizado porque comprende las etapas
de:

(1) tratar el material celulbésico en un recipiente de reaccibdn

cerrado con un licor de pulpacidn alcalino que contiene de 0,001

210 % en peso, basado en el material celulbsico, de un compues-

to ceto ciclico elegido del grupo comsistente en naftoquinona,
antraquinona, antrona, fenantrenoquinona, los derivados alquilb,
alcoxi y amino de dicha quinona, 6,11-dioxo-1H-antra/1,2-c/pi~
razol, antraquinona-1,2-naftacridona, 7,12-di6xo-7,12-dihidrp—
antra/1,2-b/pira£ina, 1,2-benzantraquinona y 10-metilenantrona,

teniendo lugar €l tratamiento a una temperatura mfxima del ‘orden |

de 150 a 2008C durante un periodo de 0;5 a 480 minutos; y

(2) desplazar el licor de pulpacién del material lignoceluldsi-
Cco con agua o con wn licor acuoso inerte al matgrial linoceluf
16sico. '

2,- Procedimiento segim la reiviudicacién-1. ca=-
racterizado porquerlos derivados de alquilquinona son quin@nas
sustitufdas con uno o dos grupés alquilo con 1 a 4 4tomos dé'ﬂ
carbono y los derivados élcoxiquinonas son quinonas éustiiﬁidas

con al menos un grupo alcoxi que contiene de 1 a 4 &tomos de
carbono,

3o Proéedimiento seglin 1a reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la quinona es antragquinona,

4o Procedimiento segﬁn la reivxndicaci&n 1, ca=
racterizado porque los compuestos ceto ciclicos se g11gen entre
antrona, antraquinona, 2-metilantraquinona, 2-etilamtraquinona,
2,6-dimetilantraquinona, 2,7-dimetilantraquinona, 2-aminoantra-
quinona y 1-metoxiantraquinona.
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5«= Procedimiento segfin la reivindicacién 1,
caracterizado porque el licor de pulpacibn alcalino contiene
de 0,01 a 1 % en peso, basado en la madera, del compuesto ceto
ciclico. '

6+~ Procedimiento segin 1a reivindicacibn 1,
caracterizado porque el licor de pulpacibén alcalino es un licor

de sosae

7+= Procedimiento segfn la reivindicacibn 1,
caracterizado porque el licor de pulpacién alcalino es un licor
kraft o un licor al sulfato.

8= Procedimiento segln la reivindicaciém 7, ca-
racterizado porque el licor kraft o al sulfato contiene de 1 a
5 %, preferiblemente 2 % en peso, basado en el peso de material
lignoceluldsico de polisulfuros, expresado como azufre.

9.~ Procedimiento segfin la reivindicaéﬁn 1, ca=
racterizado porque el material llgmcelulésico se somete a las
siguientes etapas adicionales:

(3) tratamiento del material en suspensiém acuosa, a una con- |
sistencia del 2 a 40 ¥ en peso, durante 0,5-60 minutos, a una
temperatura de 20 a 902C, con 2 a 20 %'en Peso de una base de
metal alcalino; y - :

(4) tratamiento del material alca.lim en un medio acuoso, a |
una consistencia del 3 al 40 X en peso, con oxigeno o un gas que
contiene oxfgeno, durante 0,5-120 minutos, a una temperatura de
80 a 150901y con una presién parcial de okigeno de 1,4 kg/cmz.

10.~ Procedimiento segln la reivindicacién 1,
caracterizado porque el material celulésiqo tratado resultante

se somete al blanqueo convencional.

117.- Procedimiento segfin la reivindicacién 9,



caracterizado porque el material celulésico tratado con ‘oxige-
no, se somete al blanqueo convencional,

12.~ Procedimiento para la deslignificacidn de
material celuldsico, tal y como queda sustancialmente descrito
en la presente Memoria,

Esta Memoria consta de 33 hojas escritas a mi-
quina por una sola cara, '

Madrid, i 157
CANADIAN INDUSTRIES LIMITED.
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