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DESCRIPCION
Método y aparato para producir celulosa microfibrilada
Campo técnico

La presente invencién se refiere a métodos y aparatos para fabricar fibras de celulosa microfibrilada (MFC) cuyas
propiedades se utilizan en una amplia gama de campos industriales incluyendo fabricaciéon de papel, industria de
pinturas, fabricacién de membranas, industria de alimentos y campos cosmeéticos, y en particular, mas adecuado
como agente aglutinante y un agente de dispersion para polimeros altamente absorbentes en productos tales como
articulos sanitarios que utilizan polimeros altamente absorbentes.

Antecedentes de la técnica

Las fibras de celulosa microfibrilada consisten en que una parte o la totalidad de las fibras tienen fibras
extremadamente finas, especificamente en que decenas de cadenas de celulosa de las mismas tienen la finura de
nivel microfibrilar. Hasta ahora, se han propuesto diversos métodos para la fabricacién de fibras de celulosa
microfibrilada. Por ejemplo, se han propuesto un método de obtencién de celulosa bacteriana mediante fermentacion
usando Acetobacter, un método para convertir la pasta en fibras microfibriladas que también usa un aparato de
molienda abrasivo (documento JP 7-310296 A) y un método para tratar la pasta durante un periodo largo de tiempo
usando un homogeneizador de alta presion.

Sin embargo, cualquiera de tales métodos requiere un equipo especialmente disefiado y energia alta, y las
propiedades de los productos finales resultantes no son constantes. Actualmente, alin no se ha realizado ningun
método de fabricacién continua de fibras de celulosa microfibrilada para una industria.

Obsérvese que en el campo de fabricaciéon de papel, como maquina de fibrilado y batido de alta eficacia, se usan
amplia y generalmente refinadores de disco tales como refinador de disco Unico y refinador de disco doble (a
continuacion en el presente documento “DDR”). Se han realizado intentos para obtener fibras de celulosa
microfibrilada mas finamente usando los refinadores de disco. Un ejemplo es un procedimiento de realizacion de una
pasta altamente fibrilada y batida que se usa como materia prima para papel pergamino.

Sin embargo, en el procedimiento anteriormente mencionado se ha dicho que es dificil alcanzar el nivel
microrrefinado de fibras de celulosa microfibrilada. Ademas, no se ha realizado ningin informe de que se haya
obtenido MFC mediante un refinador de disco.

Descripcion de lainvencion

La presente invencion se refiere a un método y un aparato para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada,
permitiendo una produccion estable y eficaz de las mismas.

Es decir, la presente invencién proporciona lo siguiente (1) ~ (15).

(1) Un método para la fabricaciéon de fibras de celulosa microfibrilada de 0,2 mm o menos en cuanto a longitud de
fibra promedio en nimero y de 10 mL/g 0 mas en cuanto a retencién de agua que indica el volumen de agua que
puede retenerse por un peso unitario de fibras de celulosa, sometiendo una suspension que contiene una pasta con
una concentracion de componente sélido del 1 al 6% en peso a tratamiento con un refinador de disco 10 veces o
mas.

(2) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun (1) anterior, en el que dicho tratamiento
con un refinador de disco se realiza de 30 a 90 veces.

(3) Un método para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada segun (1) o (2) anterior, en el que la longitud de
fibra promedio en ndmero de dichas fibras de celulosa microfibrilada es de 0,1 a 0,2 mm y la retencién de agua de
dichas fibras de celulosa microfibrilada es de 25 a 35 mL/g.

(4) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun uno cualquiera de (1) a (3) anteriores,
en el que la concentracion de componente sélido de dicha suspensién es del 1 al 4% en peso.

(5) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun (4) anterior, en el que dicha suspension
es una suspension obtenida por dilucién con etanol o una mezcla de etanol y agua.

(6) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun uno cualquiera de (1) a (5) anteriores,
en el que se emplea un refinador de disco.

(7) Un método para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada segin uno cualquiera de (1) a (5) anteriores,
en el que se emplean dos refinadores de disco y el nimero total de tratamientos con un primer refinador de disco y
con un segundo refinador de disco es 10 veces 0 mas, en el que tras realizar una vez o mas dicho tratamiento con el
primer refinador de disco, se realiza una vez o mas dicho tratamiento con el segundo refinador de disco.
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(8) Un método para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada segun uno cualquiera de (1) a (5) anteriores,
en el que se emplean dos refinadores de disco y el nimero total de tratamientos con un primer refinador de disco y
con un segundo refinador de disco es 10 veces 0 mas, en el que se repite 5 veces 0 mas una operacién en la que
tras realizar una vez de dicho tratamiento con el primer refinador de disco, se realiza una vez de dicho tratamiento
con el segundo refinador de disco.

(9) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin (7) u (8) anterior, en el que dicho primer
refinador de disco y dicho segundo refinador de disco son del mismo tipo.

(10) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun (7) u (8) anterior, en el que dicho
primer refinador de disco y dicho segundo refinador de disco son diferentes en al menos uno seleccionado de un
grupo que consiste en la anchura de paleta, la anchura de ranura y la razén de anchura de paleta con respecto a
anchura de ranura de placa de disco.

(11) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun uno cualquiera de (1) a (10) anteriores,
en el que como dicho refinador de disco, se emplea un refinador de disco que tiene una placa de disco de 3,0 mm o
menos de anchura de paleta 'y 1,0 o menos de razon de anchura de paleta con respecto a anchura de ranura.

(12) Un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin (10) anterior, en el que como dicho
primer refinador de disco, se emplea un refinador de disco que tiene una placa de disco de 2,5 mm o menos de
anchura de paleta y 1,0 o menos de razon de anchura de paleta con respecto a anchura de ranura y como dicho
segundo refinador de disco, se emplea un refinador de disco que tiene una placa de disco de 2,5 mm o0 mas de
anchura de paleta y 1,0 0 mas de razon de anchura de paleta con respecto a anchura de ranura.

(13) Fibras de celulosa microfibrilada que pueden obtenerse mediante el método para la fabricacion de fibras de
celulosa microfibrilada segin uno cualquiera de (1) a (12) anteriores, en las que la longitud de fibra promedio en
namero es de 0,2 mm o menos y la retencién de agua que indica el volumen de agua que puede retenerse por fibras
de celulosa de un peso unitario es de 10 mL/g o mas.

(14) Un aparato para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada segun (13) anterior, dotado de
un dispositivo de desfibracién,
un bafio de circulacion conectado a dicho dispositivo de desfibracion,

un refinador de disco que tiene una entrada y una salida estando dicha entrada conectada a dicho bafio de
circulacion, y

un bafio de dep0sito conectado a dicha salida de dicho refinador de disco,

estando la salida de dicho refinador de disco también conectada a dicho bafio de circulacion,

en el que dicho dispositivo de desfibracion desfibra laminas de pasta suministradas para dar una suspension,
dicho bafo de circulaciéon almacena temporalmente la suspension,

dicho refinador de disco trata dicha suspension suministrada desde dicho bafio de circulacion,

dicha suspension tratada con dicho refinador de disco se suministra a dicho bafio de circulacion, y luego dicha
suspensién se suministra a dicho refinador de disco, mediante lo cual el tratamiento con dicho refinador de disco se
realiza ciclicamente, y tras realizar el tratamiento 10 veces 0 mas, dicha suspension se suministra a dicho bafio de
depdsito en un momento establecido.

(15) Un aparato para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada segun (13) anterior, dotado de
un dispositivo de desfibracion,

un refinador de disco que tiene una entrada y una salida estando dicha entrada conectada a dicho dispositivo de
desfibracion, y

un bafio de depésito conectado a dicha salida de dicho refinador de disco,

estando la salida de dicho refinador de disco también conectada a dicho dispositivo de desfibracion,

en el que dicho dispositivo de desfibracion desfibra laminas de pasta suministradas para dar una suspension,
dicho refinador de disco trata dicha suspensién suministrada desde dicho dispositivo de desfibracién,

dicha suspension tratada con dicho refinador de disco se suministra a dicho dispositivo de desfibracion, y luego
dicha suspension se suministra a dicho refinador de disco, mediante lo cual el tratamiento con dicho refinador de
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disco se realiza ciclicamente, y tras realizar el tratamiento 10 veces o més, dicha suspension se suministra a dicho
bafio de depdsito en un momento establecido.

Mediante un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invencion, pueden
fabricarse de manera estable y eficaz fibras de celulosa microfibrilada de buena calidad.

Ademas, un aparato para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invencion es muy
adecuado para un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invencion.

Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacién entre el nUmero de pases del DDR y la carga y
holgura del DDR.

La figura 2 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacion entre el nimero de pases del DDR y el refino de
las fibras de celulosa obtenidas.

La figura 3 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacién entre el nimero de pases del DDR y la longitud de
fibra promedio en ndmero de las fibras de celulosa obtenidas.

La figura 4 es un diagrama que muestra otro ejemplo de la relacién entre el nimero de pases del DDR vy la longitud
de fibra promedio en nimero de las fibras de celulosa obtenidas.

La figura 5 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacion entre el nimero de pases del DDR vy la retencién
de agua de las fibras de celulosa obtenidas.

La figura 6 es un diagrama que muestra otro ejemplo de la relacion entre el nimero de pases del DDR y la retencidon
de agua de las fibras de celulosa obtenidas.

La figura 7 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacion entre el nUmero de pases del DDR y la viscosidad
del liquido de dispersion de agua de las fibras de celulosa obtenidas.

Las figuras 8 (A) a (G) son ilustraciones que muestran diversas disposiciones de aparatos de fabricacion respectivos
segun la presente invencion.

La figura 9 es un diagrama que muestra la relacion entre el nimero de pases del DDR y la longitud de fibra promedio
en numero de las fibras de celulosa obtenidas en el ejemplo 2.

Mejor modo para llevar a cabo la invencién
La presente invencién se explicara en detalle a continuacion:
<Suspensién>

En un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin la presente invencion, se usa una
suspension que contiene una pasta cuya concentracion de componente sélido es del 1 al 6% en peso como materia
prima.

La pasta contenida en la suspensidn no tiene limitacion particular, pero se usa preferiblemente una pasta de madera
de uso general.

La pasta de madera se clasifica ampliamente en pasta de conifera (madera N) de longitudes de fibra relativamente
largas y pasta del arbol de hojas anchas (madera L) de longitudes de fibra relativamente cortas. En la presente
invencién puede usarse cualquiera de estas pastas, pero es preferible la pasta de madera L de longitudes de fibra
mas cortas. Especificamente, se usa mas preferiblemente la LBKP (pasta kraft de hoja ancha).

Ademas, la pasta de madera se clasifica ampliamente en cuanto a si se bate y se fibrila 0 no, y se clasifica en pasta
no batida tal como pasta virgen y batida y fibrilada. En la presente invencion, puede usarse cualquiera de estas
pastas. Como pasta batida y fibrilada, también puede usarse una pasta de papel de desecho hecha de un papel de
desecho como materia prima, pero preferiblemente no debe contener ni tinta de impresién ni agente de encolado.
Una pasta batida y fibrilada preferible es, por ejemplo, una pasta batida y fibrilada para papel tisu facial y papel
higiénico.

La suspension contiene una de las pastas antes mencionadas cuya concentracién de componente sélido es del 1 al
6% en peso. En el presente documento, la expresidn “concentracion de componente sdlido” significa la razén en
peso de la pasta con respecto a toda la suspension. La expresion “concentracion de componente solido” también
puede denominarse “concentracion”.

Si se realiza un tratamiento en una suspension usando un refinador de disco tal como se describe mas adelante, la
viscosidad de la suspension se aumenta de 10 a 20 veces antes de realizarse tal tratamiento. Si la viscosidad es
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demasiado alta, el aire atrapado por la agitacion o circulacion del liquido permanece como burbujas de aire, que, si
aumentan en volumen, pueden hacer que una bomba cavite. Ademas, es probable que se produzcan problemas
tales como acumulacion de calor por friccién y problemas en la transferencia de la bomba. Por tanto, en la presente
invencion, la concentracion de la suspension es del 6% en peso o menos, preferiblemente del 5% en peso o menos
y mas preferiblemente del 4,5% en peso 0 menos.

Por otro lado, si la concentracion de la suspension es demasiado baja, la friccion entre las fibras se hace pequefia, y
se reduce la eficacia del tratamiento con un refinador de disco, y como resultado, la eficacia del tratamiento de todo
el equipo también se reduce, por tanto en la presente invencion, la concentracion de la suspension es del 1% en
peso 0 mas, preferiblemente del 1,5% en peso 0 mas y mas preferiblemente del 2% en peso o mas.

Los métodos para la preparacion de una suspensién no estan particularmente limitados, pero puesto que en general
esta disponible una pasta comercial en forma de lamina, preferiblemente se desfibra tal pasta en primer lugar.

Las desfibracion es un tratamiento para dispersar una lamina de pasta en agua. Para la desfibracion, en la presente
invencion puede usarse un dispositivo de desfibracién tal como el usado generalmente en la industria de fabricacion
de papel. En la presente invencion puede usarse como tal dispositivo de desfibracién, por ejemplo, un desintegrador,
gue es un dispositivo de desfibracién dotado de un agitador fuerte, y un batidor, que es un dispositivo de
desfibracion que puede desfibrar asi como batir y fibrilar al mismo tiempo.

La desfibracion mediante un desintegrador se realiza preferiblemente con la condicién de que la concentracién de la
suspension tiene que ser del 5 al 10% en peso. Por tanto, para obtener una suspensién cuya concentracion es del 1
al 6% en peso, uno de los modos preferidos es que el liquido de dispersion de agua obtenido por desfibracion se
diluya para su uso. El liquido de dispersién de agua se diluye preferiblemente hasta del 1 al 4% en peso.

Especificamente, en caso de que se use un desintegrador, es preferible un método mediante dilucion y agitacion. En
este caso, como desintegrador, puede usarse un aparato de gran capacidad para la cantidad de suspension que va
a desfibrarse, y puede usarse un aparato preparado modificando un desintegrador de capacidad habitual de manera
gue se proporcione un espacio de dilucién por ejemplo encima del desintegrador.

Para el uso de un liquido de dispersion de agua obtenido por desfibracién, el liquido usado para la dilucién no sélo
puede ser agua, sino que también puede usarse etanol o un liquido de mezcla de etanol y agua. Si la dilucion se
realiza usando etanol o un liquido de mezcla de etanol y agua, la viscosidad puede reducirse y en el ultimo
tratamiento descrito con un refinador de disco, puede mejorarse la capacidad de transferencia mediante una bomba.
Ademas, pueden obtenerse efectos antiespumantes.

El liquido de mezcla de etanol y agua no esta particularmente limitado en cuanto a la razén de mezclado, y por
ejemplo, las razones de mezclado pueden ser etanol/agua= de 50/50 a 80/20.

Mediante la dilucién con etanol o un liquido de mezcla de etanol y agua, se requiere que la razén de etanol con
respecto a agua en la suspensién sea menor que el limite de inflamacion. Especificamente, se prefiere que la razén
de etanol sea del 50% en peso o menos 0 mas, preferiblemente del 30% en peso 0 menos basandose en el total de
etanol y agua.

<Tratamiento con refinador de disco>

En un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invencion, se repite un
tratamiento con un refinador de disco 10 veces o méas. En algunos casos, es preferible repetir el tratamiento 20
veces 0 mas y de manera mas preferible repetir el tratamiento de 30 a 90 veces.

Un refinador de disco tiene placas de disco que tienen paletas para el batido y la fibrilaciéon orientadas entre si a una
distancia muy préxima en el que una de las placas de disco gira 0 ambas placas giran en un sentido inverso entre si,
y la suspension que contiene pasta pasa entre ambas paletas para batirse y fibrilarse a presion.

Como refinador de disco, esta disponible un refinador de disco Unico con una Unica holgura para batir y fibrilar
formada por las placas de disco y un refinador de disco doble con dos holguras para batir y fibrilar formadas por las
placas de disco. En la presente invencion, puede usarse un refinador de disco convencional bastante conocido.
Obseérvese que en general, en el caso de que se use un DDR, el nimero de tratamientos es aproximadamente la
mitad que en el caso de que se use un refinador de disco Unico, y esto hace que el uso del DDR sea eficaz.

En el tratamiento con un refinador de disco, es suficiente un refinador de disco, pero pueden usarse varios
refinadores de disco del mismo tipo y pueden usarse varios refinadores de disco de diferente tipo.

Por ejemplo, es preferible usar una combinacion de un primer refinador de disco y un segundo refinador de disco.
Especificamente, por ejemplo, estq disponible un método en el que, en primer lugar, se realiza uno o mas
tratamientos con un primer refinador de disco, y luego se realiza uno o mas tratamientos con el segundo refinador de
disco, realizandose de ese modo el tratamiento con el refinador de disco 10 veces 0 mas en total y un método en el
gue la operacion del tratamiento con el primer refinador de disco que se realiza una vez seguido por el tratamiento
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con el segundo refinador de disco que se realiza una vez se repite 5 veces 0 mas, realizandose de ese modo el
tratamiento con el refinador de disco 10 veces 0 més en total.

Las condiciones para el tratamiento con un refinador de disco se seleccionan apropiadamente dependiendo de las
caracteristicas de las fibras de celulosa microfibrilada que se explicaran. Tales condiciones son, por ejemplo, los
tipos de placas de disco usadas, las concentraciones de las suspensiones, las velocidades de flujo, las presiones de
entrada y las presiones de salida, las posiciones de paleta (holgura) y la carga. La carga, sin embargo, se reduce
cuando aumenta el nimero de veces de tratamiento y avanza el grado de microfibrilacion, y si el nimero de veces
de tratamiento alcanza cierto nivel, la carga se hace idéntica a en el caso de que se operen las placas de disco en el
estado liberado. Obsérvese que la indicacion de las cargas de los refinadores de disco depende de los tipos de
aparatos, expresandose o bien en potencia eléctrica (kW) o bien en corriente eléctrica (A).

La figura 1 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacién entre el nimero de veces de pases del DDR y la
carga y la holgura del DDR (la figura 1 indica los resultados del ejemplo 4 que se recogen mas tarde). Tal como se
muestra en la figura 1, la carga se hace idéntica a en el caso de que se aumenten las placas de disco operadas en
el estado liberado cuando aumenta el nimero de veces de tratamiento. En otras palabras, cuando aumenta el
numero de veces de tratamiento, no puede aplicarse corriente eléctrica por encima de un valor determinado aunque
la holgura se haga pequefia. Por tanto, es dificil controlar el grado de microfibrilacién de las fibras basandose en el
valor de la carga.

Por otro lado, segun un estudio realizado por los inventores, se hall6 que cuando aumenta el nimero de veces de
pases de DDR, avanza el grado de microfibrilacion de las fibras aunque la carga permanezca igual.

Los inventores suponen que esto implica que, cuando aumenta el numero de pases del DDR y por tanto avanza la
microfibrilacion de las fibras, no s6lo se produce el corte de las fibras y la microfibrilacion resultante de las fibras
cuando las fibras entran en contacto con las placas de disco de un refinador de disco, sino también debido al
cizallamiento provocado por las fibras que entran en contacto entre si cuando se hace pasar la suspension a una
velocidad alta a través del espacio estrecho, haciéndose avanzar adicionalmente la microfibrilacion de las fibras. Y
este cizallamiento puede controlarse ajustando la holgura.

Por tanto, en la presente invencion, el grado de microfibrilacion de las fibras se controla preferiblemente no por la
carga del refinador de disco sino por la holgura (indicada en el refinador de disco).

Entre las condiciones mencionadas anteriormente, para obtener las caracteristicas deseadas de las fibras de
celulosa microfibrilada, son importantes la anchura de paleta, la anchura de ranura y la razén de anchura de paleta
con respecto a anchura de ranura de la placa de disco.

Por ejemplo, en caso de que se pretenda obtener de manera eficaz fibras de celulosa de forma corta y fina, es
preferible una placa de disco con una anchura de paleta estrecha y una anchura de ranura amplia. Especificamente,
la anchura de paleta es preferiblemente de 3,0 mm o menos, la anchura de ranura es preferiblemente de 3,0 mm o
mas, y la razén de anchura de paleta con respecto a anchura de ranura (a continuacion en el presente documento
denominada también “razon de anchura de paleta/anchura de ranura”) es preferiblemente de 1,0 o menos.

Por otro lado, en caso de que sea un objetivo realizar una molienda por friccién y gelacién de manera eficaz, una
placa de disco tiene preferiblemente una anchura de paleta amplia y una anchura de ranura estrecha.
Especificamente, la anchura de paleta es preferiblemente de 3,0 mm o mas, la razén de anchura de paleta con
respecto a anchura de ranura es preferiblemente de 1,0 0 mas, y la anchura de ranura es preferiblemente de 2,5 mm
0 menos.

En caso de que se use un refinador de disco o varios refinadores de disco del mismo tipo, por ejemplo, la anchura
de la paleta es preferiblemente de 1,0 a 4,0 mm y la anchura de ranura es preferiblemente de 2,0 a 8 mm.

Ante todo, cuando se usa un refinador de disco y se realiza el tratamiento durante un periodo relativamente largo de
tiempo, por ejemplo, se realiza el tratamiento durante de 4 a 5 horas 30 veces 0 mas, si, por ejemplo, se selecciona
una placa de disco con 1,5 mm de anchura de paleta y 3,0 mm de anchura de ranura y con la condicién que la
holgura sea relativamente grande, esto puede llevar un periodo de tiempo relativamente largo pero puede
controlarse de manera relativamente facil.

En caso de que se usen dos refinadores de disco, es decir, un primer refinador de disco y un segundo refinador de
disco, si los refinadores de disco son del mismo tipo, aunque los nimeros de veces de tratamientos puedan
aumentarse, las condiciones de tratamiento pueden controlarse facilmente y los aparatos pueden mantenerse
facilmente, y tiene la ventaja de requerir s6lo un pequefio nimero de tipos de piezas de repuesto.

Por otro lado, en caso de que se usen dos refinadores de disco, es decir, un primer refinador de disco y un segundo
refinador de disco, el primer refinador de disco y el segundo refinador de disco son diferentes en al menos una
condicion seleccionada de un grupo que consiste en la anchura de paleta, la anchura de ranura y la razén de
anchura de paleta con respecto a anchura de ranura de la placa de disco, aunque seria complicado con las
necesidades del control de la condicion, el mantenimiento del aparato y las piezas de repuesto requeridas, el
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namero de tratamientos puede reducirse ventajosamente cambiando apropiadamente tales necesidades.

En este Ultimo caso, especificamente, se usa preferiblemente un refinador de disco con placas de disco de 2,5 mm o
menos de anchura de paleta y 1,0 o menos de razén de anchura de paleta con respecto a anchura de ranura como
un primer refinador de disco y un refinador de disco con placas de disco de 2,5 mm o mas de anchura de paleta y
1,0 o mas de razén de anchura de paleta con respecto a anchura de ranura como segundo refinador de disco.
Ademas, las placas de disco del primer refinador de disco tienen preferiblemente 3,0 mm o mas de anchura de
ranura, y la placa de disco del segundo refinador de disco tiene preferiblemente 2,5 mm o menos de anchura de
ranura. Por ejemplo, estan disponibles las combinaciones que se facilitan en la tabla 1:

Tabla 1
Placas de disco
Anchura de paleta Anchura de ranura Razon de anchura de paleta
(mm) (mm) con respecto a anchura de
ranura
Primer refinador de disco 2,0 3,0 0,67
Segundo refinador de disco 3,5 2,0 1,75

Como resultado de realizar el tratamiento con un refinador de disco 10 veces o mas, pueden obtenerse fibras de
celulosa microfibrilada de 0,2 mm o menos de longitud de fibra promedio en nimero y 10 mL/g o mas de retencion
de agua.

Las figuras 2 a 7 son diagramas que muestran las relaciones entre el nimero de tratamientos (nimeros de pases)
por DDR y las caracteristicas de las fibras de celulosa obtenidas en caso de que se use DDR como refinador de
disco. (obsérvese que las figuras 2, 3 y 5 muestran los resultados del ejemplo 1 que van a comentarse mas adelante
y que las figuras 4, 6 y 7 muestran los resultados del ejemplo 3 que van comentarse mas adelante.) Cada una de
ellas se explicara a continuacion:

La figura 2 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacion entre el nimero de pases del DDR vy el refino de
las fibras de celulosa obtenidas. El refino puede medirse segun la norma T-227 de TAPPI.

Tal como se muestra en la figura 2, el refino es aproximadamente de 100 mL cuando el nimero de pases es de 10.
Si el nimero de pases es superior a 10, la gelaciéon avanza por lo que la filtracién no puede realizarse y una parte de
las fibras que se estd acortando pasa por la malla de un aparato de prueba de refino, por lo que el refino apenas
puede medirse. Por tanto, el refino no es un indicador preferible para las caracteristicas de las fibras de celulosa
microfibrilada obtenidas segun la presente invencion.

La figura 3 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacion del nimero de pases del DDR vy la longitud de
fibra promedio en namero de las fibras de celulosa obtenidas. La longitud de fibra promedio en ndmero puede
medirse segin el Paper and Pulp Testing Methods N.° 52 “Pulp and Paper - Fiber Length Testing Method -
Automated Optical Measuring Method” de JAPAN TAPPI. Especificamente, por ejemplo, puede usarse para este fin
un aparato de medicién de la distribucion de la longitud de fibra de Kajaani disponible de Kajaani, Finlandia.

Tal como se muestra en la figura 3, la longitud de fibra promedio en nimero es aproximadamente de 0,5 mm cuando
el nimero de pases es cero (es decir, no se realiza ningun tratamiento), y la longitud de fibra promedio en nimero es
aproximadamente de 0,2 mm cuando el nUmero de pases es diez. Desde cero hasta diez pases, la longitud de fibra
promedio en nimero se acorta rapidamente. Cuando el nimero de pases es mas de diez, a medida que avanza la
gelacién, la longitud de fibra promedio en nimero se disminuye gradualmente hasta de 0,1 a 0,2 mm. Con mas de
diez pases, tiene lugar principalmente la microfibrilacion de las fibras (fenédmeno en el que las fibras de celulosa se
ramifican en fibras microfibriladas), en lugar del acortamiento de las fibras, que podria haber producido la gelacién.

La figura 4 es un diagrama que muestra otro ejemplo de la relacién entre el nimero de pases del DDR vy la longitud
de fibra promedio en nimero de las fibras de celulosa obtenidas. Tal como se muestra en la figura 4, la longitud de
fibra promedio en nimero se acorta hasta un nivel determinado (en este caso aproximadamente 0,15 mm), pero
dificilmente disminuye mas.

La figura 5 es un diagrama que muestra un ejemplo de la relacién entre el nUmero de pases del DDR vy la retencion
de agua de las fibras de celulosa obtenidas. En la presente invencién, la “retencion de agua” es un valor que
expresa el volumen de agua que puede retenerse por un peso unitario de fibras de celulosa, y especificamente
puede obtenerse como sigue:

Es decir, la retenciéon de agua es un valor obtenido por la siguiente férmula (1) cuando se introducen 50 mL de
liquido de dispersion de agua de las fibras de celulosa cuya temperatura es de 20°C y cuya concentracion es del
1,5% en peso en un tubo de ensayo de centrifuga (30 mm de diametro interno x 100 mm de longitud, escala de
volumen de 50 mL), se centrifugan durante 10 minutos a 2000 G (3300 rpm) y se lee el volumen del precipitado.
Obsérvese que el peso seco absoluto de las fibras de celulosa se obtiene pesando el precipitado cuando alcanza un
peso constante tras secarse térmicamente.
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Retencion de agua (mL/g) = volumen de precipitado (mL) / peso seco absoluto de fibras de celulosa (g) (1)

Tal como se muestra en la figura 5, la retencion de agua es de 10 mL/g o menos cuando el nimero de pases del
DDR es cero, y supera los 10 mL/g cuando el nimero de pases es diez. Desde cero a diez pases, el cambio de la
retencion de agua es menos que el del refino y la longitud de fibra promedio en ndmero. Esto probablemente se
debe a que principalmente las fibras se convierten en fibras mas cortas y no se microfibrilan mucho. Y
posteriormente, incluso cuando el nimero pases es mas de 10, la retencion de agua continla aumentandose. Esto
probablemente se debe a que las fibras se estan microfibrilando.

La figura 6 es un diagrama que muestra otro ejemplo de la relacion entre el nimero de pases del DDR y la retencidon
de agua de las fibras de celulosa. Ademas, en un caso mostrado en la figura 6, cuando se aumenta el numero de
pases, se aumenta la retencién de agua y cuando el numero de pases es 80, la retencién de agua supera 30 mL/g,
pero la tasa creciente de retencion de agua se reduce en torno al niimero de pases de 80.

Los inventores consideraron que seria adecuado usar la retencion de agua mencionada anteriormente ademas de
una longitud de fibra promedio en nimero usada generalmente como indicador para expresar el grado de
microfibrilacion de las fibras, y por tanto definieron las fibras de celulosa microfibrilada usando la longitud de fibra
promedio en nimero y la retencién de agua.

Obsérvese que esta retencion de agua tiene una tendencia a ser idéntica a la de la viscosidad (viscosidad de
rotacion) del liquido de dispersion de agua de las fibras de celulosa. La figura 7 es un diagrama que muestra un
ejemplo de la relacion entre la viscosidad del liquido de dispersién de agua de las fibras de celulosa obtenidas, que
es el mismo ejemplo que se muestra en la figura 6. Aparentemente a partir de la comparacién de las figuras 6 y 7, la
viscosidad del liquido de dispersion de agua de las fibras de celulosa cambia exactamente igual que la retencién de
agua cuando aumenta el nimero de pases. La medicion de viscosidad, sin embargo, es mas complicada que la de la
retencion de agua, por lo que al llevar a cabo el método de fabricacion segun la presente invencion, el proceso de
fabricacién se controla preferiblemente usando la retencién de agua.

Ademas, tal como se describio anteriormente, repitiendo el tratamiento con un refinador de disco méas de 10 veces o
preferiblemente mas de 20 veces, pueden obtenerse fibras de celulosa microfibrilada de 0,2 mm o menos de
longitud de fibra promedio en nimero y 10 mL/g o mas de retencion de agua.

<Fibras de celulosa microfibrilada>

Mediante el método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invencion, pueden
obtenerse las fibras de celulosa microfibrilada de la presente invencion.

Las fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invenciéon son de 0,2 mm o menos en longitud de fibra
promedio en nimero y preferiblemente de 0,1 a 0,2 mm en longitud de fibra promedio en nimero. Ademas, la
retencién de agua de las fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invencion es de 10 mL/g o mas y
preferiblemente de 20 mL/g o mas y mas preferiblemente de 25 a 35 mL/g.

Si la longitud de fibra promedio en nimero y la retencién de agua de las fibras de celulosa microfibrilada estan
dentro de los intervalos mencionados anteriormente, tales fibras son tan estables que si se permite que su liquido de
dispersidon de agua permanezca incluso durante una semana a una temperatura ambiente, no se produciria una
separacion de fases (liquido y solido) debido a la precipitacion de fibras de celulosa microfibrilada.

<Aparato para fabricar fibras de celulosa microfibrilada>

Puede llevarse a cabo un método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la presente invencién
usando cualquier refinador de disco convencional conocido. Por ejemplo, el método puede llevarse a cabo usando
aparatos para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin la presente invencidn (a continuacién en el
presente documento “el aparato de fabricacion de la presente invencion”) descrito a continuacion.

En una primera realizacion, el aparato de fabricacion de la presente invencién estd dotado de un dispositivo de
desfibracion, un bafio de circulacion conectado a dicho dispositivo de desfibracién, un refinador de disco que tiene
una entrada y una salida estando conectada dicha entrada a dicho bafio de circulacién y un bafio de depdsito
conectado a dicha salida de dicho refinador de disco.

El dispositivo de desfibracion es para desfibrar laminas de pasta suministradas y convertirlas en una suspension.
Los detalles del dispositivo de desfibracion son tal como se describieron anteriormente.

El bafio de circulacién es para almacenar temporalmente la suspensién. Como bafio de circulacion, puede usarse un
tanque convencional conocido.

El refinador de disco es para tratar la suspension suministrada desde el bafio de circulacion. Los detalles del
refinador de disco son tal como se describieron anteriormente.

La salida del refinador de disco esta conectada al bafio de circulacion y al bafio de depdsito.
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Obsérvese que el refinador de disco tiene una entrada y una salida, estando conectada la entrada al bafio de
circulacion y estando conectada la salida al bafio de depdsito y al bafio de circulacion, y si varios refinadores de
disco estan dispuestos en serie, sélo la entrada de un refinador de disco dispuesto en el lado mas aguas arriba
puede conectarse al bafio de circulacion y sélo la salida de un refinador de disco dispuesto en el lado mas aguas
abajo puede conectarse al bafio de depésito y al bafio de circulacion.

Asimismo, en caso de que varios bafios de circulacion y varios refinadores de disco estén dispuestos de manera
respectiva, las combinaciones del bafio de circulacion y el refinador de disco pueden disponerse en serie, en la que
sélo el bafio de circulacion en el lado més aguas arriba puede conectarse al dispositivo de desfibracion y sélo la
salida del refinador de disco en el lado méas aguas abajo puede conectarse al deposito.

La suspension tratada con un refinador de disco se suministra en primer lugar a un bafio de circulacion y luego a un
refinador de disco. Por tanto, el refinador de disco trata la suspension de manera circular.

Una vez que el niumero de veces de tratamiento sea 10 o méas, en un momento establecido, por ejemplo, en el
momento en que las fibras de celulosa contenidas en la suspension tratada hayan obtenido una longitud de fibra
promedio en nimero establecido y/o una retencién de agua establecida, la suspension tratada se suministra al bafio
de depdsito en el que se almacena la suspension.

Como bafio de depdsito, puede usarse cualquier tanque convencional conocido.

En una segunda realizacion, el aparato de fabricacion de la presente invencién estd dotado de un dispositivo de
desfibracion, un refinador de disco que tiene una entrada y una salida estando conectada dicha entrada a dicho
dispositivo de desfibracion y un bafio de depésito conectado a dicha salida de dicho refinador de disco.

La segunda realizacién del aparato de fabricacion de la presente invencién es igual a la primera realizacion descrita
anteriormente del aparato de fabricacién de la presente invencién, excepto en que el dispositivo de desfibracion sirve
tanto como dispositivo de desfibracion como bafio de depdsito de la primera realizacién del aparato de fabricacién
de la presente invencién. Como dispositivo de desfibracion, puede usarse un dispositivo de desfibracién igual al
usado en la primera realizacion del aparato de fabricacion de la presente invencion, y se usa preferiblemente un
aparato de gran capacidad con respecto a la cantidad de la suspension cuando se desfibra porque en tal aparato de
gran capacidad es posible obtener particularmente la alta concentracion en el momento de la desfibracion del 5 al
10% en peso y diluir la suspension hasta la concentraciéon del 1 al 6% en peso usando el mismo dispositivo de
desfibracion tras la operacion de desfibracion.

Las figuras 8 (A) a (G) muestran ilustraciones de diversas realizaciones del aparato de fabricacién de la presente
invencion. Las realizaciones de las figuras 18 (A), (B), (C), (F) y (G) corresponden a la primera realizacion descrita
anteriormente del aparato de fabricacion de la presente invencion, y las de las figuras 18 (D) y (E) corresponden a la
segunda realizacion descrita anteriormente del aparato de fabricacion de la presente invencion. El aparato de
fabricacién de la presente invencién se explica a continuacién en referencia a las figuras 18, pero la presente
invencién no se limita a esas realizaciones. Por ejemplo, puede usarse un refinador de disco Unico en vez de un
DDR.

En las figuras 8 (A), (B) y (C), se usa como dispositivo de desfibraciéon un desintegrador convencional conocido.

En la figura 8 (A), se proporcionan dos DDR en paralelo entre el bafio de circulacién y el bafio de depdsito cuando
estan conectados a ambos bafios. Proporcionando asi varios DDR en paralelo, puede aumentarse la cantidad de
fibras de celulosa microfibrilada fabricadas por unidad de tiempo.

En la figura 8 (B), se proporcionan dos DDR en serie entre el bafio de circulacién y el bafio de depédsito cuando
estan conectados a ambos bafios. Proporcionando asi varios DDR en serie, puede reducirse el nUmero de veces de
circulacion de la suspension a través de los DDR. Especificamente, por ejemplo, para realizar 10 veces el
tratamiento con un DDR, es suficiente hacer circular la suspensién a través de los DDR cinco veces. Como
resultado, puede aumentarse la cantidad de fibras de celulosa microfibrilada fabricadas por unidad de tiempo.

En la figura 8 (C), entre el desintegrador y el bafio de depdésito estan conectados alternativamente dos bafios de
circulacion (1) y (2) y dos DDR (1) y (2). La suspension que se ha tratado en el DDR (1) puede suministrase al bafio
de circulacion (1) y la suspension que se ha tratado en el DDR (2) puede suministrarse al bafio de circulacion (2).
Por tanto, proporcionando varios bafios de circulacion y varios DDR alternativamente, las condiciones de tratamiento
para cada uno de los DDR pueden ser diferentes de modo que puedan obtenerse fibras de celulosa microfibrilada de
caracteristicas deseadas.

En las figuras 8 (D) y (E), como dispositivo de desfibracion se usa un desintegrador dotado de una seccién de
dilucion. El desintegrador dotado de una seccién de dilucion puede ser de gran capacidad con respecto a la cantidad
de suspensién en el momento de la desfibracién, tal como se comentd anteriormente, y puede ser un desintegrador
convencional modificado para tener un espacio para dilucion.

En la figura 8 (D), entre el desintegrador dotado de una seccién de dilucién y el bafio de depdsito, esta previsto un
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DDR conectado al desintegrador y al bafio de depdésito. Por tanto, en caso de que se use un DDR, el tiempo de
tratamiento se alarga mas que en caso de que se usen varios DDR, pero el aparato puede ser de tamafio pequefio y
el coste para la inversién de capital puede ser mas pequefio.

En la figura 8 (E), estan previstos dos DDR en serie conectados entre el desintegrador con la seccion de dilucion y el
bafio de depdsito. Como en la figura 8 (B), proporcionando varios DDR en serie, puede reducirse el nimero de
veces de circulacion de la suspension a través de los DDR.

En las figuras 8 (F) y (G), se usa un batidor convencional y conocida como dispositivo de desfibracion.

En la figura 8 (F), estan previstos dos DDR en serie conectados entre el bafio de circulacion y el bafio de depdsito.
Como en la figura 8 (B), proporcionando varios DDR en serie, puede reducirse el nimero de veces de circulacion de
la suspension a través de los DDR.

En la figura 8 (G), un DDR esta conectado entre el bafio de circulacion y el bafio de depésito. Como en la figura 8
(D), el tamafio del aparato puede hacerse mas pequefio y por consiguiente el coste para la inversion de capital
puede hacerse mas pequefio.

Ejemplos

La presente invencion se explicard especificamente a continuacién con los ejemplos mostrados, pero no se limita a
los siguientes ejemplos.

(Ejemplo 1)
1. Fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada

Mediante el uso del aparato de fabricacién de la presente invencién que comprende un desintegrador, un bafio de
circulacion y dos DDR previstos en serie tal como se muestra en la figura 8 (B), se fabricaron fibras de celulosa
microfibrilada.

(1) Etapa de desfibracion

Un desintegrador de 6 m® de capacidad (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.) se llen6 con agua a 5,5 m? y cuando
se hizo circular el agua, se colocé en el desintegrador una lamina de LBKP (fabricada por Domtar Inc., EE.UU. con
la marca comercial “St. Croix") de 400 kg (siendo 354 kg el peso seco absoluto) cuyo contenido en agua es del
11,5% en peso.

Luego, se afiadieron 0,1 m? de agua para ajustar la concentracién de la suspension al 5,9% en peso y luego se
realizo la desfibracién. En ese momento, la temperatura de la suspension fue de 18°C.

Tras continuar con la desfibracion durante 15 minutos, se transfirid la suspension al bafio de circulacion. Se realizd
la transferencia del liquido mientras que se afiadia agua al desintegrador.

(2) Etapa de tratamiento con el refinador de disco
(i) Ajuste de concentracion de la suspension

Se afladi6 agua para hacer que la concentracion de la suspension en el bafio de circulacion fuera del 4,0% en peso.
En otras palabras, se hizo que el volumen de la suspensién en el bafio de circulacion fuera de 8,85 m?.

(i) Especificaciones del DDR

(a) Cuerpo del DDR

DDR (1): modelo AWN 20 de 190 kW (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.).
DDR (2): modelo AWN 20 de 190 kW (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.).
(b) Placa de disco

DDR (1): anchura de paleta 2,0 mm, anchura de ranura 3,0 mm, razén de anchura de paleta con respecto a anchura
de ranura 0,67.

DDR (2): anchura de paleta 3,5 mm, anchura de ranura 2,0 mm, razén de anchura de paleta con respecto a anchura
de ranura 1,75.

(iii) Condiciones de tratamiento

Usando los DDR de las especificaciones mencionadas anteriormente, se realizé el tratamiento de la suspension con
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un refinador de disco. Para el tratamiento, el flujo se establecié a 0,80 m*/min., y las condiciones de carga se
cambiaron dependiendo del tiempo de tratamiento tal como se muestra en la tabla 2 a continuacién. El nUmero de

veces de pases a través de los DDR se calculé a partir del flujo y el tiempo de tratamiento.

Tabla 2
Tiempo de tratamiento (min.) de0a?275 de 27,5 a 5,55 de 55 a 165 de 165 a 275
N.° de pases a través de los DDR delas de 6a 10 de 11 a 20 de 21 a 30
(veces)

40 40

Cargas del DDR (1) (kW) 165 160 Placa de disco en | Placa de disco en
estado liberado estado liberado

Cargas del DDR (2) (kW) 160 155 155 150

2. Evaluacion de las fibras de celulosa microfibrilada

Cuando el numero de pases de los DDR fue 0, 5, 10, 15 y 30, respectivamente, se midié una suspension de muestra
de 1 L tomada cada una de las suspensiones obtenidas mediante el tratamiento en cuanto a longitud de fibra
promedio en nimero, retencion de agua y refino.

Asimismo, se midi6 la muestra tomada de la suspension en el nimero de pases de 30 en cuanto a distribucion de la
longitud de fibra y viscosidad y estabilidad con el tiempo del liquido de dispersién de agua ademas de la longitud de
fibra promedio en ndmero, retencion de agua y refino.

A continuacion se describen los métodos de medicion:
(1) Longitud de fibra promedio en nimero y distribucion de la longitud de fibra

A partir de las muestras mencionadas anteriormente, se tomd una cantidad extremadamente pequefia de
suspensién con una espatula y se afadié agua de intercambio i6nico hasta obtener una suspensién diluida de
aproximadamente el 0,03% en peso. Esta suspensién diluida se introdujo en un vaso de precipitados de 500 mL de
capacidad para obtener una muestra de prueba.

Se midieron la longitud de fibra promedio en nimero y la distribucién de la longitud de fibra usando el aparato de
medicién de distribucion de la longitud de fibra de Kajaani (fabricado por Kajaani, Finlandia) segun Paper and Pulp
Testing Methods N.° 52 “Pulp and Paper - Fiber Length Testing Method - Automated Optical Measuring Method” de
JAPAN TAPPI".

Se obtuvo la longitud de fibra promedio en nimero sumando las longitudes de todas las fibras de celulosa existentes
en una muestra y dividiendo la suma por el nimero de fibras.

Ademas, se calcularon los porcentajes de fibras asi sumados con un paso de 0,10 mm entre 0,00 mmy 3,00 mm, y
se calcularon las razones del nimero de fibras de celulosa cuya longitud de fibra promedio en ndmero es de 0,30
mm o mas larga y del nimero de fibras de celulosa cuya longitud de fibra promedio en nimero es de 0,20 mm o mas
corta frente al nimero total de fibras de celulosa, respectivamente.

(2) Retencion de agua

La suspensién de aproximadamente 200 mL se tom6 de la muestra mencionada anteriormente, y se afiadié agua de
intercambio i6nico hasta obtener una suspensién diluida del 1,5% en peso. Esta suspension diluida se introdujo en
un vaso de precipitados de 500 mL de capacidad y se ajustd a la temperatura de 20°C, que se us6 como la muestra
de prueba.

Se midieron 50 mL de la muestra de prueba y se introdujeron en un tubo de ensayo de centrifuga (30 mm de
diametro interior x 100 mm de longitud, escala de volumen de 50 mL), se centrifugaron durante 10 minutos a 2000 G
(3000 rpm) y luego se ley6 el volumen del precipitado, y se obtuvo la retencion de agua usando la formula (1)
anterior. Obsérvese que el peso seco absoluto de fibras de celulosa se obtuvo pesando el precipitado cuando
alcanza un peso constante tras secarse térmicamente.

(3) Refino

Se tomaron aproximadamente 100 mL de suspension de la muestra mencionada anteriormente, y se afiadié el agua
de intercambio idnico hasta obtener una suspension diluida del 0,3% en peso. Se midi6 de manera precisa esta
suspensién diluida de 1000 mL y se introdujo en un cilindro de mediciéon de 1000 mL de capacidad para obtener una
muestra de prueba. La muestra de prueba se midi6 para determinar la temperatura con la precision de 0,5°C

Se midio el refino de la muestra de prueba segun la norma T-227 de TAPPI. Especificamente, la cantidad de agua
descargada del tubo lateral se midié con un cilindro de medicién, que se corrigié para las condiciones normales de
temperatura de 20°C segun la temperatura de la muestra de prueba, que se entendi6 que era el refino (mL).
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(4) Viscosidad del liquido de dispersion de agua

Se tomé una suspension de aproximadamente 60 mL de la muestra mencionada anteriormente, y se afiadié agua de
intercambio i6nico hasta obtener una suspension diluida del 0,50% en peso. Esta suspension diluida de 500 mL se
introdujo en un vaso de precipitados de 200 mL de capacidad y se ajust6 a 20°C para obtener la muestra de prueba.

Se midi6é la viscosidad de la muestra de prueba con un viscosimetro rotatorio de tipo Brookfield que es un
viscosimetro rotatorio de tipo de cilindro Unico tal como se define en el documento JIS Z8803 “Viscosity Measuring
Methods”. Las mediciones se realizaron usando un rotor n.° 2 que rota a 12 rpm y el valor a 30 segundos tras el
comienzo de la rotacién se tomé como la viscosidad (mPa.s). Las mediciones se repitieron cinco veces y se calculd
su promedio.

(5) Estabilidad con el tiempo del liquido de dispersion de agua

Se tomé una suspension de aproximadamente 30 mL de la muestra mencionada anteriormente, y se afiadié agua de
intercambio iénico hasta obtener una suspension diluida del 0,50% en peso. Se midieron de manera precisa 200 mL
de esta suspension diluida y se introdujeron en un cilindro de medicion de 200 mL de capacidad. La parte de
abertura del cilindro de medicion se sell6 para evitar que el agua se evaporara. Posteriormente, se colocé el cilindro
de medicion y se dejé reposar en un bafio controlado a 20°C para ajustar la temperatura del cilindro de medicion.

Tras 24 horas, se leyd visualmente el volumen (h) del liquido sobrenadante transparente y mediante la siguiente
férmula (2) se obtuvo la tasa de precipitacion. Cuanto menores sean las tasas de precipitacién, mejor sera la
estabilidad con el tiempo.

Tasa de precipitacion (%) = h (mL) / 200 (mL) x 100 2)
Los resultados de la evaluacion se muestran en las figuras 2, 3y 5y en la tabla 3.

Tal como se muestra claramente en las figuras 2, 3y 5y en la tabla 3, llevando a cabo el método de fabricacion de
la presente invencion, pudieron obtenerse fibras de celulosa microfibrilada cuya longitud de fibra promedio en
ndmero es de 0,2 mm o menos y cuya retencién de agua es de 10 mL/g o mas.

Ademas, el 95% o mas de las fibras de celulosa microfibrilada obtenidas mediante el método de fabricacion de la
presente invencion (siendo 30 el nimero de pases de los DDR) tienen 0,20 mm de longitud de la fibra, o que
demuestra que la presente invencion puede producir fibras cortas de manera estable. Ademas, la viscosidad de su
liquido de dispersion de agua es de 150 mPa.s en la condicién en que la dispersion se haya diluido hasta el 0,50%
en peso, lo que demuestra que tales fibras obtenidas se han hecho altamente viscosas. Ademas, la estabilidad con
el tiempo de tal liquido de dispersién de agua es del 2,0% en cuanto a precipitacion tras 24 horas, lo que demuestra
que la estabilidad es extremadamente alta.

Tabla 3

Longitud de fibra promedio en nimero (mm) 0,16

0,30 mm o mas: 1% o menos

Distribucion de la longitud de fibra 0.20 mm 0 menos: 95% o MAs

Retencién de agua (mL/g) 31

Viscosidad del 0,50% en peso del liquido de dispersion de agua (20°C) mPa.s 150

Estabilidad con el tiempo del liquido de dispersion de agua (20°C)
T 2,0
(tasa de precipitacion (%))

(Ejemplo 2)
1. Fabricacioén de fibras de celulosa microfibrilada

Se fabricaron fibras de celulosa microfibrilada usando el aparato de fabricacion de la presente invencion que
comprende un desintegrador dotado de una seccién de dilucién, un DDR y un bafio de depdsito, tal como se
muestra en la figura 8 (D).

(1) Etapa de desfibracion

Un desintegrador (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.) de 9 m® de capacidad total cuyo niimero de rotaciones de
agitacion puede controlarse mediante un inversor que tiene una seccion de desintegrador de 6 m? de capacidad y
una seccion de dilucion de 3 m® de capacidad se llené con agua a 5,6 m?, y cuando se hizo circular el agua, se
colocaron en el desintegrador 409 kg (siendo 354 kg el peso seco absoluto) de reserva de papel higiénico (fabricado
por Oji Paper Mfg. Co., Ltd.), que era una pasta batida y fibrilada que tiene un contenido en agua de 13,4% en peso,
y se desfibraron en el mismo. La agitacion en la operacion de desfibracion fue al nimero maximo de revoluciones.
La concentracion de la suspension fue del 5,9% en peso y la temperatura fue de 18°C.

Tras realizar la operacion de desfibracion durante 15 minutos, el agua de dilucion se coloc6 en la suspension para
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ajustar la concentracion al 4,5% en peso.

(2) Etapa de tratamiento con el refinador de disco

(i) Especificaciones del DDR

(a) Cuerpo principal del DDR

Modelo AWN 20 de 190 kW (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.)
(b) Placa de disco

Anchura de paleta 2,5 mm, anchura de ranura 2,5 mm, y razén de anchura de paleta con respecto a anchura de
ranura 1,00.

(i) Condiciones de tratamiento

Usando el DDR de las especificaciones descritas anteriormente, se realizé el tratamiento con refinador de disco de
la suspension. Para este tratamiento, se establecio la velocidad de flujo a 0,80 m¥min., y las condiciones de carga
se cambiaron dependiendo del tiempo de tratamiento tal como se muestra en la tabla 4 a continuacioén. Los nUmeros
de pases del DDR proporcionados en la tabla 4 se calcularon a partir de la velocidad de flujo y el tiempo de
tratamiento.

Tabla 4
Tiempo de tratamiento (min.) de 0a49 de 49 a 98 de 98 a 295
N.° de pases del DDR (veces) delab de6al0 de 11 a 30
Cargas del DDR (kW) 165 160 155

2. Evaluacioén de las fibras de celulosa microfibrilada

Cuando el nimero de pases de los DDR fue 0, 5, 10, 15 y 30, respectivamente, se midié una suspension de muestra
de 1 L tomada cada una de las suspensiones obtenidas mediante el tratamiento en cuanto a longitud de fibra
promedio en numero.

Asimismo, se midi6 la muestra tomada de la suspension en el nimero de pases de 30 en cuanto a distribucién de la
longitud de fibra y retenciéon de agua, asi como la viscosidad y estabilidad con el tiempo del liquido de dispersion de
agua ademas de la longitud de fibra promedio en namero.

Los métodos de medicion son los mismos que se aplicaron en el ejemplo 1 anterior.
Los resultados de la evaluacién se muestran en la figura 9 y en la tabla 5.

Tal como se muestra claramente en la figura 9 y en la tabla 5, llevando a cabo el método de fabricacion de la
presente invencion, pudieron obtenerse fibras de celulosa microfibrilada cuya longitud de fibra promedio en niumero
es de 0,2 mm o menos y cuya retencion de agua es de 10 mL/g 0 mas.

Ademas, el 95% o mas de las fibras de celulosa microfibrilada obtenidas mediante el método de fabricacion de la
presente invencién (siendo 30 el nimero de pases de los DDR) tiene 0,20 mm de longitud de la fibra, lo que
demuestra que la presente invencion puede producir fibras cortas de manera estable. Ademas, la viscosidad de su
liquido de dispersion de agua es de 140 mPa.s en la condicion en que la dispersion se haya diluido hasta el 0,50%
en peso, lo que demuestra que tales fibras obtenidas se han hecho altamente viscosas. Ademas, la estabilidad con
el tiempo de tal liquido de dispersién de agua es del 2,0% en cuanto a precipitacion tras 24 horas, lo que demuestra
gue es extremadamente estable.

Obsérvese que el niumero de pases de los DDR incluso en el caso de la pasta ya batida y fibrilada (ejemplo 2) no fue
muy diferente de en el caso de una pasta no batida (ejemplo 1), en cuanto al nimero de pases del DDR en el
momento en que la longitud de fibra promedio en nimero alcanzé 0,2 mm o0 menos.

Tabla 5

Longitud de fibra promedio en nimero (mm) 0,15

o . ) 0,30 mm o mas: 1% o menos
Distribucion de la longitud de fibra 0.20 mm o Menos: 95% 0 MAs
Retencion de agua (mL/g) 31
Viscosidad del 0,50% en peso del liquido de dispersion de agua (20°C) 140
(mPa.s)
Estabilidad con el tiempo del liquido de dispersion de agua (20°C) (tasa de 20
precipitacion (%)) '
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(Ejemplo 3)
1. Fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada

Se fabricaron fibras de celulosa microfibrilada con el aparato de fabricacién de la presente invencién que comprende
un desintegrador dotado de una seccion de dilucion, dos DDR dispuestos en serie y un bafio de deposito, tal como
se muestra en la figura 8 (E).

(1) Etapa de desfibracion

Un desintegrador (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.) de 8 m® de capacidad total cuyo nimero de rotaciones de
agitacion pueden controlarse mediante un inversor que tiene una seccion desintegrador de 6 m? de capacidad y una
seccion de dilucion de 2 m® de capacidad se llen6 con agua a 2,77 m?, y mientras se hizo circular agua, se colocaron
en el desintegrador 200 kg (siendo 177 kg el peso seco absoluto) de lamina de LBKP (fabricada por Domtar, Inc.,
EE.UU., con la marca comercial “St. Croix”), cuyo contenido en agua es del 11,5% en peso, y se desfibraron en el
mismo a la concentracién de la suspensién del 6,0% en peso. La temperatura de la suspension en ese momento fue
de 20°C.

Tras realizar la operacion de desfibracion durante 15 minutos, se afiadié agua para ajustar la concentracion de la
suspension al 2,95% en peso. El volumen total de la suspensién en el desintegrador fue de 6,0 m?.

(2) Etapa de tratamiento con el refinador de disco
(i) Especificaciones del DDR

El DDR (1) y el DDR (2) tenian la misma especificacion que se indican a continuacién en cuanto al cuerpo principal
del DDR y el disco.

(a) Cuerpo principal del DDR
Modelo AWN 14 de 75 kW (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.)
(b) Placa de disco

Anchura de paleta 2,0 mm, anchura de ranura 3,0 mm, y razén de anchura de paleta con respecto a anchura de
ranura 0,67.

(i) Condiciones de tratamiento

Usando los DDR de las especificaciones descritas anteriormente, se realizé el tratamiento con refinador de disco de
la suspensién. Para este tratamiento, se establecio la velocidad de flujo a 0,50 m¥min., y la holgura (tal como se
indica) se aument6é dependiendo del tiempo de tratamiento tal como se muestra en la tabla 6 a continuacion. Esto
fue para el fin de aplicar una cizalla apropiada a las fibras de celulosa teniendo en cuenta una posible expansion
térmica producida por la elevacion en la temperatura. El nUmero de pases de los DDR proporcionados en la tabla 6
se calcularon a partir de la velocidad de flujo y el tiempo de tratamiento.

Tabla 6
o
N.° de pases de de 1a10 de11la22 de 21 a80
los DDR
Tiempo de
. de 120 a de 150 a de 250 a
tratan_"nento de 0 a 60 de60a80 | de 80a 95 |de 95a 120 150 250 480
(min.)
Holgura entre
DDR(1) y (2) 0,18 0,20 0,22 0,24 0,24 0,27 0,30
(mm)
ler‘;ﬂiraggg?éﬂe 22 (comienzo) 39 48 55 60 66 (Zgo
(Opc) 32 (60 min.) (80 min.) (95 min.) (220 min.) | (150 min.) | (250 min.) min.)

2. Evaluacioén de las fibras de celulosa microfibrilada

Cuando el nimero de pases de los DDR fue 0, 20, 40, 60 y 80, respectivamente, se midié una suspension de
muestra de 1 L tomada cada una de las suspensiones obtenidas mediante el tratamiento en cuanto a longitud de
fibra promedio en nimero, retencién de agua y viscosidad de liquido de dispersién de agua.

Los métodos de medicidn son los mismos que se aplicaron en el ejemplo 1 anterior.

Los resultados de la evaluacién se muestran en las figuras 4,6 y 7.
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Tal como se muestra claramente en las figuras 4 y 6, llevando a cabo el método de fabricacion de la presente
invencién, pudieron obtenerse fibras de celulosa microfibrilada cuya longitud de fibra promedio en niumero es de 0,2
mm 0 menos Yy cuya retencion de agua es de 10 mL/g 0 mas.

En este ejemplo, la longitud de fibra promedio en nimero se acort6 rapidamente hasta que el nimero de pases de
los DDR se aument6 hasta 20 veces, pero mas alla de eso, la longitud de fibra promedio en nimero no se acorté
significativamente y se mantuvo casi constante en aproximadamente 0,15 mm (véase la figura 4) .

Asimismo, la retencion de agua y la viscosidad de liquido de dispersion de agua mostraron una tendencia similar, y
aumentaron gradualmente dependiendo del nUmero de pases de los DDR. (véanse las figuras 6 y 7).

(Ejemplo 4)
1. Fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada

Se fabricaron fibras de celulosa microfibrilada con el aparato de fabricacién de la presente invencién que comprende
un desintegrador dotado de una seccion de dilucién, un DDR y un bafio de depdsito, tal como se muestra en la figura
8 (D).

(1) Etapa de desfibracion

Un desintegrador (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.) de 3,5 m® de capacidad total cuyo numero de rotaciones
de agitacion puede controlarse mediante un inversor que tiene una seccion de desintegrador de 2 m® de capacidad y
una seccién de dilucién de 1,5 m® de capacidad se llen6 con agua a 1,79 m?, y cuando se hizo circular el agua, se
colocaron en el desintegrador 102 kg (siendo 90 kg el peso seco absoluto) de lamina de LBKP (fabricada por
Domtar, Inc., EE.UU., con la marca comercial “St. Croix”), cuyo contenido en agua es del 12,0% en peso, y se
desfibraron en el mismo a la concentracion de la suspensién del 5,0% en peso. La temperatura de la suspensién en
ese momento fue de 21°C.

Tras realizar la operacion de desfibracion durante 15 minutos, se afiadié agua para ajustar la concentracion de la
suspension al 3,0% en peso. En otras palabras, la cantidad de la suspension en el desintegrador fue de 3,0 m?.

(2) Etapa de tratamiento con el refinador de disco

(i) Especificaciones del DDR

(a) Cuerpo principal del DDR

Modelo AWN 14 de 75 kW (fabricado por Aikawa Tekkou Co., Ltd.)
(b) Placa de disco

Anchura de paleta 2,0 mm, anchura de ranura 3,0 mm, y razén de anchura de paleta con respecto a anchura de
ranura 0,67.

(ii) Condiciones de tratamiento

Usando el DDR de las especificaciones descritas anteriormente, se realizé el tratamiento con refinador de disco de
la suspensién. Para este tratamiento, se establecié la velocidad de flujo a 0,50 m*min., y se cambi6 la holgura (tal
como se indica) dependiendo del tiempo de tratamiento tal como se muestra en la tabla 7 a continuacién. El DDR
durante la operacién en el estado liberado tuvo una holgura de 11,2 mm y una carga de 130 A. Los numeros de
pases del DDR proporcionados en la tabla 7 se calcularon a partir de la velocidad de flujo y el tiempo de tratamiento.

Tabla 7
N.° de pases
del DDR dela?20 de 21 a 55 de 56 a 90
(veces)
Tiempo de
tratamiento de0a 120 de 120a 150 | de 150a280 | de280a330 | de330a410 | de 410 a 540
(min.)
Holgura del
DDR (mm) 0,12 0,12 0,15 0,18 0,21 0,24
Cargas del (corﬁillesnzo) 140 130 130 130 130
DDR (A) 150(120 min.) (150 min.) (280 min.) (330 min.) (410 min.) (540 min.)
Temperatura
de la 20(comienzo) 52 57 64 68 72
suspension 45(120 min.) (150 min.) (280 min.) (330 min.) (410 min.) (540 min.)
(&)
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2. Numero de pases del DDR

En la tabla 7 se muestra el nimero de pases del DDR, el tiempo de tratamiento, la holgura del DDR, la carga del
DDR vy la temperatura de la suspension.

Tal como se muestra en la tabla 7, cuanto mas aumenté el numero de pases del DDR, més fuerte fue la aplicacion
de la carga, y especificamente cuando el nimero de pases del DDR fue superior a 50, solo pudo aplicarse la misma
carga que se aplicé durante la operacion en el estado liberado de placas de disco, pero el control del procedimiento
para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada con el método de la presente invencion pudo realizarse
facilmente controlando de manera apropiada la holgura teniendo en cuenta el grado de microfibrilacion de las fibras
de celulosa, la expansion térmica de la placa de disco y similares.

3. Evaluacion de las fibras de celulosa microfibrilada

Cuando el nimero de pases de los DDR fue 0, 20, 40, 60 y 80, respectivamente, se midié una suspension de
muestra de 1 L tomada cada una de las suspensiones obtenidas con el tratamiento en cuanto a longitud de fibra
promedio en numero, retencion de agua y viscosidad de liquido de dispersion de agua.

Los métodos de medicion son los mismos que se aplicaron en el ejemplo 1 anterior.

No se muestran los resultados de la evaluacion, pero fueron casi idénticos a los mostrados en el ejemplo 3 anterior
en las figuras 4,6y 7.
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REIVINDICACIONES

Método para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada de 0,2 mm o menos en cuanto a la longitud
de fibra promedio en nimero y de 10 mL/g o mas en cuanto a la retenciéon de agua que indica el volumen
de agua que puede retenerse por un peso unitario de fibras de celulosa, sometiendo la suspensién que
contiene una pasta con una concentracion de componente solido del 1 al 6% en peso a tratamiento con un
refinador de disco 10 veces o mas.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la reivindicaciéon 1, en el que dicho
tratamiento con un refinador de disco se realiza de 30 a 90 veces.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la reivindicacion 1 6 2, en el que la
longitud de fibra promedio en nimero de dichas fibras de celulosa microfibrilada es de 0,1 a 0,2 mm y la
retencion de agua de dichas fibras de celulosa microfibrilada es de 25 a 35 mL/g.

Método para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada seguin una cualquiera de las reivindicaciones
1 a 3, en el que la concentracion de componente sélido de dicha suspensién es del 1 al 4% en peso.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la reivindicacion 4, en el que dicha
suspensién es una suspension obtenida por dilucién con etanol o una mezcla de etanol y agua.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin una cualquiera de las reivindicaciones
1 a5, en el que se emplea un refinador de disco.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun una cualquiera de las reivindicaciones
1 a 5, en el que se emplean dos refinadores de disco y el niUmero total de tratamientos con un primer
refinador de disco y con un segundo refinador de disco es 10 veces o0 mas, en el que tras realizar una vez o
mas dicho tratamiento con el primer refinador de disco, se realiza una vez o mas dicho tratamiento con el
segundo refinador de disco.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin una cualquiera de las reivindicaciones
1 a 5, en el que se emplean dos refinadores de disco y el nimero total de tratamientos con un primer
refinador de disco y con un segundo refinador de disco es 10 veces 0 mas, en el que se repite 5 veces o
mas una operacion en la que tras realizar una vez dicho tratamiento con el primer refinador de disco, se
realiza una vez dicho tratamiento con el segundo refinador de disco.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la reivindicaciéon 7 u 8, en el que dicho
primer refinador de disco y dicho segundo refinador de disco son del mismo tipo.

Método para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada segun la reivindicaciéon 7 u 8, en el que dicho
primer refinador de disco y dicho segundo refinador de disco son diferentes en al menos uno seleccionado
de un grupo que consiste en la anchura de paleta, la anchura de ranura y la razén de anchura de paleta con
respecto a anchura de ranura de la placa de disco.

Método para la fabricacién de fibras de celulosa microfibrilada segun una cualquiera de las reivindicaciones
1 a 10, en el que como dicho refinador de disco, se emplea un refinador de disco que tiene una placa de
disco de 3,0 mm o menos de anchura de paleta 'y 1,0 0 menos de razén de anchura de paleta con respecto
a anchura de ranura.

Método para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin la reivindicaciéon 10, en el que como
dicho primer refinador de disco, se emplea un refinador de disco que tiene una placa de disco de 2,5 mm o
menos de anchura de paleta y 1,0 o menos de razén de anchura de paleta con respecto a anchura de
ranura y como dicho segundo refinador de disco, se emplea un refinador de disco que tiene una placa de
disco de 2,5 mm o méas de anchura de paleta y 1,0 o mas de razén de anchura de paleta con respecto a
anchura de ranura.

Fibras de celulosa microfibrilada que pueden obtenerse mediante el método para la fabricacion de fibras de
celulosa microfibrilada segin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, en las que la longitud de fibra
promedio en namero es de 0,2 mm o menos Yy la retencion de agua que indica el volumen de agua que
puede retenerse por fibras de celulosa de un peso unitario es de 10 mL/g o mas.

Aparato para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segin la reivindicacion 13, dotado de
un dispositivo de desfibracion,
un bafio de circulacion conectado a dicho dispositivo de desfibracion,

un refinador de disco que tiene una entrada y una salida estando dicha entrada conectada a dicho bafio de
circulacion, y
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un bafio de depésito conectado a dicha salida de dicho refinador de disco,
estando la salida de dicho refinador de disco también conectada a dicho bafio de circulacion,

en el que dicho dispositivo de desfibracion desfibra laminas de pasta suministradas para dar una
suspension,

dicho bafio de circulacion almacena temporalmente la suspension,
dicho refinador de disco trata dicha suspensién suministrada desde dicho bafio de circulacion,

dicha suspension tratada con dicho refinador de disco se suministra a dicho bafio de circulacion, y luego
dicha suspension se suministra a dicho refinador de disco, mediante lo cual el tratamiento con dicho
refinador de disco se realiza ciclicamente, y tras realizar el tratamiento 10 veces o mas, dicha suspensién
se suministra a dicho bafio de depdsito en un momento establecido.

Aparato para la fabricacion de fibras de celulosa microfibrilada segun la reivindicacién 13, dotado de
un dispositivo de desfibracién,

un refinador de disco que tiene una entrada y una salida estando dicha entrada conectada a dicho
dispositivo de desfibracion, y

un bafio de deposito conectado a dicha salida de dicho refinador de disco,
estando la salida de dicho refinador de disco también conectada a dicho dispositivo de desfibracion,

en el que dicho dispositivo de desfibracion desfibra ldminas de pasta suministradas para dar una
suspension,

dicho refinador de disco trata dicha suspension suministrada desde dicho dispositivo de desfibracién,

dicha suspensién tratada con dicho refinador de disco se suministra a dicho dispositivo de desfibracién, y
luego dicha suspensién se suministra a dicho refinador de disco, mediante lo cual el tratamiento con dicho
refinador de disco se realiza ciclicamente, y tras realizar el tratamiento 10 veces o mas, dicha suspension
se suministra a dicho bafio de depdsito en un momento establecido.
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