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DESCRIPCION
Composicioén para recubrimiento de papel de impresién

Campo de la invencién

La presente invencién se refiere a composiciones para reducir la tendencia a la formacién de pelusa y polvo del
papel de impresién durante la impresion. Ademas, la invencion se refiere a un papel recubierto, que comprende
dicha composicion y al uso del mismo.

Antecedentes

La formacion de pelusa y la formacién de polvo son términos utilizados para definir la tendencia de una superficie de
papel a desprender particulas sueltas y débilmente unidas, que se acumulan en la mantilla de impresion durante la
impresion offset.

La formacion de pelusa es un fenédmeno de eliminacion de fibras, fragmentos de fibras, célula de los radios o
elementos vasculares relacionado con las propiedades tanto de la pasta como del papel asi como con las
condiciones de impresion. La formaciéon de polvo es el resultado de la pérdida de material de relleno u otros
materiales finos que no estan firmemente unidos a la superficie del papel. Cuando se retira durante la impresion, los
materiales producidos por la formacion de pelusa y polvo se acumulan facilmente en la mantilla de impresion,
especialmente en la primera unidad de impresién cuando se utilizan multiples unidades de impresion.

El mecanismo de formacion de pelusa no se entiende por completo y la resolucion de los problemas relacionados
con la formacién de pelusa puede ser un procedimiento complicado. EI mecanismo de la formacién de pelusa se
puede atribuir en general a la fuerza de unién entre fibras sobre la superficie del papel. Es decir, se desprenden
pelusas y polvo de la superficie del papel cuando las fuerzas externas superan a las fuerzas que mantienen la hoja
unida.

El desprendimiento de fibras es otro aspecto a tener en cuenta en relacién con la capacidad de impresion del papel.
El desprendimiento se refiere a la extraccion de fibras o de pequefios grupos de fibras. El desprendimiento puede en
casos extremos provocar la deslaminacioén de la hoja, por el que areas uniformes de gran tamario se levantan de la
superficie del papel. El desprendimiento se produce cuando la resistencia al frote de la tinta y por consiguiente, la
tension perpendicular a la superficie del papel supera a la resistencia local de la superficie de papel en la salida del
rodillo de compresion. El desprendimiento puede dar lugar a la formacién de pelusa.

El material eliminado de la superficie del papel consiste en su mayor parte en fibras mal fibriladas, materiales
celulares no fibrosos (tales como células de los radios, vasos, bagazo, etc.), asi como fragmentos, finos y desechos
de fibras. Es bien conocido que fibras gruesas y rigidas requieren un aporte de energia mas alto durante el refinado
con el fin de minimizar la formacién de pelusa. Por lo tanto el aporte de energia es probablemente uno de los
parametros mas importantes que afectan a la formacion de pelusa.

El apresto superficial es un procedimiento conocido para aliviar la tendencia a la formacion de pelusa del papel de
periddico. La patente US 6.183.596 divulga un procedimiento de la técnica anterior para la produccion de un papel
recubierto mediante la adicion de un material de recubrimiento de apresto a la superficie del papel. Sin embargo, no
se puede considerar que el problema de la formacion de pelusa sea Unicamente un problema relacionado con la
fabricacion de papel. Las variables relacionadas con las prensas de impresion influyen en gran medida sobre el
comportamiento de formacion de pelusa del papel y deben ser controladas cuidadosamente. Entre los factores mas
importantes de la sala de prensas se incluyen el tamafio de edicion, la configuracion de la bobina a través de la
prensa (angulo de salida, etc.), las propiedades de la tinta (viscosidad y pegajosidad) y la solucion de mojado
(cantidad y calidad). Las pelusas también pueden ser causadas por un equilibrio tinta/agua incorrecto. A partir de
estudios anteriores, se puede concluir que varias variables relacionadas con las prensas a menudo contribuyen a la
formacion de pelusa.

La formacién de pelusa se traduce en el deterioro de la calidad de impresion hasta el punto en el que es necesario
detener y limpiar la prensa. Este procedimiento de limpieza es tanto pesado como costoso. Por tanto la tendencia a
la formacion de pelusa del papel puede tener un gran efecto sobre la eficiencia de la sala de impresion, en particular
en las operaciones de impresion de alto volumen tales como la produccion de periddicos. La tendencia continua
hacia una mayor utilizacion de la impresion offset en operaciones de impresion multicolor de alto volumen ha
convertido a la formacién de pelusa en un problema econémico considerable y en una fuente de frecuentes quejas
por parte de los clientes. En consecuencia, existe una necesidad de hojas de papel mejoradas con propension
reducida a la formacion de pelusa y de polvo y ademas de composiciones que permitan lograr dichas mejoras.

Breve descripcion de la invencion

En un primer aspecto de la presente invencién, se proporciona una composicion para recubrimiento de papel de
impresion de acuerdo con las reivindicaciones adjuntas, comprendiendo dicha composicion del 25 % al 90 % en
peso de celulosa microfibrilada (denominada en adelante en este documento CMF), comprendiendo el resto
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hidrocoloide(s) polisacarido(s) para reducir la propension a la formacién de pelusa y de polvo de dicho papel durante
la impresioén. El hidrocoloide polisacarido puede ser cualquier almidén o goma. Las gomas que se utilizan de forma
adecuada de acuerdo con la presente invencion estan ejemplificadas por el grupo que comprende goma garrofin,
goma de karaya, goma xantana, goma arabiga, goma ghatti, goma de agar, pectina, goma de tragacanto, alginatos,
goma guar, goma de tamarindo y carragenina.

En un modo de realizacién de la invencién, el hidrocoloide polisacarido es almidén. El almidon usado puede ser
cualquier almidén disponible comercialmente, comprendiendo cualquier combinacién de los dos polimeros de
almidon amilasa y amilopectina. El almidon puede ser utilizado en su forma nativa o en una forma anionica o
catiénica. El almidon puede estar modificado utilizando cualquiera de los siguientes tratamientos; enzimas,
tratamiento térmico, persulfato de amonio, perdxido, eterificacion, esterificacion, oxidacion (p. €j., hipoclorito),
hidrélisis acida, dextrinosa, catioinizacion, hidroxietilacion, carboximetilacion y acetilacion. Ademas, otros
hidrocoloides de polisacaridos seleccionados del grupo que consiste en guar, tamarindo, garrofin, karaya éter de
celulosa, xantana, pectina, alginatos, carragenina o agar pueden formar parte del aglutinante de la formulaciéon de
almidoén.

La composicion puede consistir exclusivamente en CMF e hidrocoloide(s) polisacarido(s), tal(es) como el almidon.

Como ejemplos de plantas a partir de las que se puede obtener almidén se encuentran las patatas, la mandioca, la
cebada, el trigo, el maiz, el arroz, la tapioca, el arruruz y el sagd. Aunque es posible usar una diversidad de
diferentes almidones, los expertos en la materia reconoceran que las diferencias en contenido de amilosa,
ramificacion, peso molecular y contenido de lipidos nativos entre las diversas variedades de almidén tendran como
resultado diferentes propiedades quimicas y fisicas y de ese modo, influiran en las caracteristicas del recubrimiento.

Los procedimientos para la fabricacion de CMF se divulgan en, por ejemplo, el documento WO2007/091942 y en la
solicitud de patente sueca SE 0800807-0.

Dicha celulosa microfibrilada (también referida comiunmente como nanocelulosa, celulosa nanofibrilada, nanofibras,
microfibras) se puede fabricar a partir de cualesquiera fibras que contengan celulosa, que se pueden encontrar en la
pasta quimica, en la pasta mecanica, en la pasta termomecanica o en la pasta quimico(termo)mecanica (PQM o
PQTM). La pasta utilizada puede consistir en pasta de madera dura, pasta de madera blanda o pasta de una
combinacion de ambos tipos de madera. La pasta puede contener, por ejemplo, una mezcla de pino y picea o una
mezcla de abedul y picea. Las pastas quimicas que se puede usar de acuerdo con la presente invencion incluyen
todos los tipos de pastas quimicas a base de madera, tales como pastas de sulfito, Kraft y sosa, blanqueadas,
semiblanqueadas y sin blanquear y mezclas o combinaciones de estas.

La pasta puede, durante la fabricacion de CMF, tener cualquier consistencia, variando entre consistencia baja,
consistencia media y consistencia alta. El origen de la fibra puede ser madera o cualquier otra planta que contenga
celulosa. Normalmente, dichas fibras se tratan en suspensién con la ayuda de un dispositivo de trituracion mecanica
y dicho dispositivo puede ser por ejemplo un refinador, un fluidizador, un homogeneizador o un microfluidizador.
Asimismo, se puede realizar un pretratamiento de las fibras antes del tratamiento en dicho dispositivo.

De las partes componentes de la composicion, el hidrocoloide polisacarido tiene una mayor capacidad que la CMF
para penetrar en el papel durante el recubrimiento, mientras que la parte superior del recubrimiento consta en mayor
medida de CMF. La CMF como tal tiene problemas para penetrar en el papel, debido a su alta capacidad de
retencion de agua y a su tamario de particula. En consecuencia, existe un gran efecto sinérgico de la composicion
divulgada.

La ventaja de la composicion de CMF y el hidrocoloide polisaccaridico es triple: ofrece una capa que mantiene las
particulas de pelusa en su sitio, ancla parcialmente las particulas internamente en la hoja y fija la capa de CMF a la
hoja.

El hidrocoloide polisacarido usado puede ser ramificado o no ramificado y puede ser nativo o modificado, tal como
éteres no idnicos, modificados anidnicamente o catidnicos.

Al elegir la combinacion de CMF e hidrocoloide polisacarido, se debe prestar atencion a reducir la propension a
aglomeracion de la combinaciéon. Esto se puede ver mediante ajuste del pH o del contenido en sales de la
combinacion. El ajuste de dichas variables se encuentra perfectamente dentro de las competencias de los expertos
en la materia.

Una de las medidas para reducir la propension a aglomeracion consiste en garantizar que la CMF y el hidrocoloide
polisacarido usados tengan sustancialmente la misma carga. Por ejemplo, una CMF anidnica se puede combinar
con un hidrocoloide polisacarido aniénico para minimizar la aglomeracion.

En un modo de realizacion de la invencion, la composicién que comprende CMF y el hidrocoloide polisacarido
comprende del 50 % al 90 % en peso de CMF, comprendiendo el resto un hidrocoloide polisacarido.

El % en peso como se utiliza en este documento se calcula basado en el peso total de la composicion o de la mezcla
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respectiva, a menos que se defina lo contrario.

Las composiciones de la invencién son adecuadas tanto para aplicaciones de recubrimiento como de apresto
superficial.

En un modo de realizacion, se proporciona un papel recubierto con la composicion que comprende CMF y el
hidrocoloide polisacarido. Este papel posee una reducida propension a la formacion de pelusa, conservando al
mismo tiempo una capacidad de absorcion de tinta aceptable. La capacidad de absorcién de tinta puede ser del
mismo orden de magnitud que la de un papel convencional, sin recubrimiento.

En un segundo aspecto de la invencion, se proporciona un papel recubierto, que comprende una primera capa del
hidrocoloide polisacarido y una segunda capa de CMF. El nimero de capas puede variar en funcion de las
preferencias. La(s) capa(s) de polisacarido hidrocoloide forma(n) una base, a la(s) que la CMF esta suficientemente
unida. El hidrocoloide polisacarido mejora la interfase entre la(s) capa(s) de CMF y la superficie del papel. De esta
manera, se reduce la propension a la formacion de pelusa y de polvo del papel final. La CMF se puede usar para por
ejemplo reforzar las caracteristicas superficiales de por ejemplo una hoja de papel de periédico comercial.

La(s) capa(s) de polisacarido hidrocoloide del papel recubierto en un modo de realizacion comprende(n) almidon
seleccionado de entre el grupo que consiste en almidén nativo ramificado o no ramificado, almidén aniénico y
almidén catidnico, almidén peroxidado, almidéon eterificado, almidén esterificado, almidén oxidado, almidén
hidrolizado, almidén dextrinizado, almidén hidroxietilado y almidén acetilado, respectivamente. El almidon usado
puede ser cualquier almidén disponible comercialmente, comprendiendo cualquier combinacién de los dos polimeros
de almidén amilasa y amilopectina.

En otro modo de realizaciéon de la invencion, el hidrocoloide polisacarido se selecciona de entre el grupo que
consiste en goma garrofin, goma karaya, goma xantana, goma arabiga, goma ghatti, pectina, goma de tragacanto,
alginatos, gomas de celulosa, goma guar, goma de tamarindo.

En un modo de realizacion, el papel recubierto tiene una cantidad de CMF en la regién de 0,1-60 g/m2 del producto
de papel. En otro modo de realizacion, el papel recubierto tiene una cantidad de CMF en la region de 0,5-40 g/m2
del gapel. En otro modo de realizacion adicional, el papel recubierto tiene una cantidad de CMF en la region de 1-30
g/m” del papel. En ain otro modo de realizacion, el papel recubierto tiene una cantidad de CMF en la region de 3-20
g/m2 del papel.

En un tercer aspecto de la invencion se proporciona el uso de la composicion que comprende almidon y CMF para
proporcionar una barrera en un papel.

En un cuarto aspecto de la invencion, se proporciona el uso del papel recubierto con la composicién que comprende
CMF y almidén como una barrera.

En un quinto aspecto de la invencién, se proporciona un procedimiento para reducir la formacion de pelusa y/o polvo
de un papel, que comprende el recubrimiento de un papel con cualquier composicién segun se describe en este
documento.

«Papel» como se usa en este documento, comprende cualquier tipo de papel, hoja de papel y cualquier otro
producto a base de fibra de madera.

La presente invencion se describira ahora con referencia a los dibujos adjuntos. Los modos de realizacion y los
ejemplos deberan ser interpretados meramente como una ilustracion del espiritu y del alcance de la presente
invencion y en modo alguno como una limitacion.

Breve descripcion de las figuras

La figura 1 muestra la tendencia de formacién de pelusa de las hojas de referencia con diferentes cantidades de
almidén C para los tratamientos internos.

La figura 2 muestra la tendencia a la formacion de pelusa de hojas (con 2 % de almidon C, tratamiento interno), que
recibieron un tratamiento superficial usando diferentes productos quimicos a concentraciones de recubrimiento
similares.

La figura 3 muestra la tendencia a la formacion de pelusa de hojas (con 5 % de almidon C, tratamiento interno), que
recibieron un tratamiento superficial usando diferentes productos quimicos a concentraciones de recubrimiento
similares.

La figura 4 muestra las imagenes en el disco de impresion al final de la velocidad de impresion = 3,18 m/s, por medio
de la que las hojas de referencia fueron tratadas sin ningun tipo de producto quimico de superficie.

La figura 5 muestra las imagenes en el disco de impresion a la velocidad de impresion critica de deslaminacion =
4,64 m/s, por medio de la que las hojas de referencia se recubrieron con CMF a 2,1 g/mz.
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La figura 6 muestra la propensioén a la formacién de pelusa de hojas de blanco con diferentes tratamientos quimicos
a la misma concentracion de adicion (1 %).

La figura 7 muestra la propensioén a la formacién de pelusa de hojas de blanco con diferentes tratamientos quimicos
a la misma concentracion de adicion (2 %).

La figura 8 muestra el volumen de la gota de aceite frente al tiempo, por medio del que se han realizado diferentes
tratamientos quimicos.

La figura 9 muestra la capacidad de absorcion de aceite (se muestra como una disminucion del volumen de la gota
de aceite entre 1y 5 segundos de tiempo de contacto) de hojas con diferentes tratamientos quimicos.

La figura 10 muestra la tendencia a la formacion de pelusa de papel de periédico comercial con diferentes niveles de
recubrimientos de CMF.

La figura 11 muestra los resultados de la tendencia al levantamiento de las fibras (TLF) de papel de periddico
comercial con diferentes cantidades de tratamiento superficial con CMF.

La figura 12 muestra micrografias ESEM de superficies de hojas con diferentes recubrimientos.
La figura 13 muestra micrografias ESEM de secciones transversales de hojas con diferentes recubrimientos.

Descripcion detallada de la invencion

Material
Materiales de pasta y papel

En los experimentos de formacion de pelusa, se utilizd una pasta termomecanica (PTM) de picea (Picea abies)
comercial nunca secada de la fabrica de papel de Hallsta (Holmen Paper, Suecia). Por razones de conservacion, la
pasta se congeld y se descongeld. Una vez descongelada la pasta, el grado de refino en agua desionizada fue de
173 CSF (norma ISO 5267-2). El grado de refino medido en la fabrica fue 102 CSF. En otra serie de experimentos
de formacion de pelusa se uso6 un papel de periédico comercial (papel de periddico mejorado, gramaje = 60 g/mz,
rugosidad superficial Bendtsen = 150-230 ml/min) (fabrica de papel de Hallsta, Holmen Paper, Suecia). En la
fabricacion de la CMF, se usé una pasta soluble de madera blanda al sulfito comercial (Domsjoé Disolver Plus;
Domsjoé Fabriker AB, Suecia), de 60 % de picea de Noruega (Picea abies) y 40 % de pino de Valsain (Pinus
sylvestris), con un contenido de hemicelulosa del 4,5 % (medido como solubilidad en NaOH al 18 %) y un contenido
de lignina del 0,6 %. La pasta se lavé a fondo con agua desionizada y se utilizé en su forma nunca secada.

Productos quimicos de tratamiento interno
Almidén catiénico (almidén C)

Para los tratamientos internos, se utilizé un almidén C de patata comercial (Amylofax PW, grado de sustitucion (GS)
= 0,035, Avebe, Paises Bajos). Con el fin de gelatinizar el almidén C, el almidén C se mezclé con 200 ml de agua
desionizada a una concentracion de alrededor del 1,5 % en peso y se calenté a 90-95 °C y se mantuvo a esta
temperatura durante 15 minutos. Después de enfriar, la solucién se diluyé hasta un volumen de 1 1.

Poliacrilamida aniénica (PAM-A)

Se usé PAM-A (PL156, densidad de carga anidnica: 40 % en moles, Ciba, Reino Unido) como adyuvante para
retener el almidon C (por complejacion) a altas dosis de almidén C. Con el fin de preparar una solucién de PAM-A,
se empaparon 0,125 g de PAM-A en 1,5 ml de etanol durante 2 minutos. Tras una adicion de 50 ml de agua
desionizada, la composicion se mezclé concienzudamente durante 2 minutos. A continuacién, la composicion se
agitd durante 2 horas y se dejo reposar durante la noche sin agitacion.

Productos quimicos de tratamiento superficial
Almidén aniénico (almidén A)

En los tratamientos de apresto superficial, se utilizé un almidon de patata oxidado aniénico (Perlcoat 158, densidad
de carga = 153,2 peq/g, Lyckeby Industrial AB, Suecia). Con el fin de gelatinizar el almidon A, el almidon A se
mezcld con agua desionizada a una concentracion de alrededor del 10 % en peso y seguidamente, se calent6 a 95
°C y se mantuvo a esta temperatura durante 15 minutos. El pH se ajusté a pH 8 antes de los experimentos de
apresto.

Celulosa microfibrilada (CMF)

La pasta soluble de madera blanda se carboximetilé primero hasta un GS de aproximadamente 0,1 después de un
procedimiento descrito en otro documento (Wagberg, L., Decher, G., Norgren, M. Lindstrom, T., Ankerfors, M. y
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Axnas, K.. Langmuir (2008), 24(3), 784-795.). Posteriormente, la pasta se elabor6 para dar una CMF haciendo pasar
una vez la pasta carboximetilada a una concentracion del 2 % en peso a través de un homogeneizador de alta
presiéon (microfluidizador M-110EH, Microfluidics Corp., EE. UU.) equipado con dos camaras de diferente tamafio
(diametro de 200 um y 100 ym conectadas en serie) con 170 MPa como presiéon de funcionamiento. La CMF
formada, que era un gel altamente viscoso, se diluyd con agua desionizada hasta el 0,56 % en peso y luego se
dispers6 con un paso a través del homogeneizador de alta presion de la misma manera que antes.

Formulaciones de CMF/almidén A

Basandose en las concentraciones de CMF y almidon A, se prepararon mezclas de CMF y almidon A (50 %: 50 %,
proporcién en masa) de la siguiente manera: Una composicion de CMF y almidén A se hizo pasar una vez a través
de un homogeneizador de alta presion (microfluidizador M-110EH, Microfluidics Corp., EE. UU.) equipado con dos
camaras de diferente tamarfio (diametro de 200 um y 100 pm conectadas en serie) con 170 MPa como presion de
funcionamiento. Después de ello, la composicion se tratd usando un bafio de ultrasonidos (limpiador ultrasénico
Bransonic 5510E-MT, Bransonic Ultrasonics Corp., EE. UU.) durante 10 minutos y luego se colocé en una mesa
vibratoria durante 40 minutos para eliminar las burbujas de aire atrapadas en el gel.

Procedimientos
Hojas de mano y tratamientos internos

La pasta PTM liofilizada se descongel6 y se desintegré por tratamiento térmico a 85-95 °C a 1200 rpm durante 10
minutos con el fin de reducir la latencia de la pasta. Para los tratamientos internos, la pasta se tratd con 1%, 2 % y
5 % de almidon C durante 10 minutos antes de la formacién de la hoja. Cuando se utilizé el 5 % de almidén C, se
utilizé el 0,1 % PAM-A como adyuvante (agente complejante) para garantizar un depdsito casi cuantitativo del
almidén C en la PTM de partida. En este caso la PAM-A se afiadié 10 s después del almidén C y seguidamente se
dejo 10 minutos antes de la formaC|on de la hoja. Se utilizé agua del grifo y el pH se ajusté a pH = 8. Se elaboraron
hojas con un gramaje de 100 + 2 g/m? en un formador Formette Dynamique Sheet (CTP, Grenoble Francia) (Sauret
y cols. 1969). Las hojas se prensaron conjuntamente con papel secante a 8,1 kg/cm durante 5,5 minutos y a
continuacion, los papeles secantes fueron reemplazados por otros nuevos y la hoja se prensé a la misma presion
durante 2 minutos mas. El secado de las hojas se llevo a cabo contra un secador de papel fotografico satinado
caliente.

Tratamientos superficiales

El apresto superficial se realizdé con una recubridora de banco (recubridora KCC M202, RK Print-coat Instruments
Ltd., Reino Unido) equipada con varillas de alambre enrollado. El apresto se realizé a una velocidad de movimiento
de la varilla de aprox. 5 m/min. La operacion de apresto superficial se llevé a cabo solamente en el lado superior de
las hojas formadas en el Formette Dynamique y a lo largo de la direccion MD.

Las hojas se presecaron a temperatura ambiente hasta que desaparecio la pegajosidad y finalmente se secaron
contra un secador de papel fotografico satinado caliente. Todas las hojas aprestadas superficialmente se secaron
durante el mismo tiempo. Se IIevaron a cabo operaciones de apresto superficial repetidas y en Earalelo El peso
base del papel fue de 100 g/m mientras que el peso del recubrimiento se varié hasta 5 g/m”. Los siguientes
productos quimicos se aplicaron como apresto superficial: almidén A, CMF y una composicion al 50/50 % en peso de
almidén A /CMF. En los experimentos, se utilizaron al menos 3 niveles de apresto superficial diferentes. Todas las
muestras, incluyendo las hojas de blanco o de referencia, las hojas sometidas a tratamientos internos y las hojas
sometidas a tratamientos superficiales, se prepararon de acuerdo con la matriz mostrada en la tabla 1.

Tabla 1: Matriz experimental

Tratamiento interno PTM (sin PTM PTM PTM

productos (1% de (2% de (5 % de almidon C
Producto quimico de quimicos) almidén C almidén C  |+0,1 % de PAM-A)
recubrimiento +0,1 % de +0,1 % de

PAM-A) PAM-A)

Referencia * * * *
Almidon A * * * *
CMF * * * *

Almidén A + CMF

Calandrado
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Precalandrado

Todas las hojas se precalandraron en una calandria de laboratorio de rodillo de compresién blando (DT Laboratory
Calender, DT Paper Science Oy, Finlandia), sometidas a una presion de linea de 16 kN/m, a una temperatura del
rodillo de 22 °C durante una hora. A continuacion, las hojas se calandraron dos veces en cada lado de las hojas, lo
que dio una rugosidad superficial Bendtsen de alrededor de 200 + 50 ml/min (ver mas abajo). Este es un valor
normal para hojas de papel de periddico comerciales.

Poscalandrado

Las hojas con apresto superficial también se calandraron después del tratamiento de apresto superficial. En primer
lugar, las hojas con apresto superficial se acondicionaron de acuerdo con el procedimiento estandar SCAN-P 2:75
(Comité escandinavo de pruebas en pasta, papel y cartén) durante al menos 48 horas. Seguidamente las hojas se
calandraron una vez en la calandria de laboratorio de rodillo de compresion blando con una presion de linea de 12
kN/m a una temperatura del rodillo de 22 °C, antes de realizar mas analisis de superficie y pruebas de impresion.

Analisis
Gramaje y rugosidad superficial

El gramaje y el peso de la capa de recubrimiento se determiné segun el procedimiento estandar SCAN-P 6:75
(Comité escandinavo de pruebas en pasta, papel y cartén). Se utilizdé el procedimiento de Bendtsen (norma I1SO
8791-2) para la determinacion y el control de la rugosidad superficial.

Prueba de tendencia a la formacion de pelusa-recogida de pelusa

En este procedimiento, desarrollado en STFI-Packforsk AB, Suecia, se coloca una muestra de papel en un aparato
de evaluacion de la capacidad de impresion IGT y se presiona contra el papel el disco de acero, hecho pegajoso por
la presencia de una capa fina de aceite para la prueba de recogida. Seguidamente se lleva a cabo una impresion a
una velocidad creciente. Seguidamente el disco se fotografia con una camara CCD en un estereomicroscopio. El
disco se divide en 20 segmentos, que corresponden a cada foto tomada por la camara. Como la aceleracion no es
lineal, los cuatro primeros y los dos ultimos segmentos del disco se quedaron fuera del analisis. Por lo tanto, las
mediciones se llevan a cabo en los segmentos 5-18. Las fotografias de estos segmentos se analizan y se cuenta (en
particulas/cmz) la cantidad de particulas presentes (las particulas que han sido retiradas de la superficie de las
hojas). El resultado es un nimero de particulas que se han desprendido de la superficie a una velocidad especifica.
El recuento de particulas se realizé usando un software de analisis de imagenes (Linting Large Part, STFI-Packforsk
AB, Suecia). Este software distingue entre cuatro grupos diferentes de particulas en las imagenes: fibras, grupos,
particulas y particulas pequefas. Los criterios para los grupos son:

» Fibra: La circunferencia del objeto es > 2 mm y su ortogonalidad es < 0,3 es decir el objeto es largo.
* Grupo: el area del objeto es > 0,3 mm? o su circunferencia es > 2 mm y su ortogonalidad es > 0,3.

* Particula: el area del objeto es de 0,02-0,3 mm?.

* Particulas pequefas: si no se cumple ninguna de las anteriores, el objeto es una particula pequefia.

Las mediciones de PDP (prueba de desprendimiento de pelusa) en este trabajo se basaron en el procedimiento de
resistencia al desprendimiento IGT (norma ISO 3783) utilizando un probador de capacidad de impresion IGT (IGT
AIC 2-5, Reprotest b.v., Paises Bajos). El disco de acero se hizo pegajoso utilizando 13,7 + 1,1 mg de aceite de
prueba de desprendimiento (aceite de prueba de desprendimiento IGT (404.004.020) de viscosidad media, Paper
Test Equipment, Suecia).

En lugar de detectar el inicio del desprendimiento en la tira de prueba, las particulas recogidas en el disco de
impresion se detectaron utilizando una camara CCD (Modelo ICD 700, lkegami, Japodn, con una resolucion =
15 um/pixel) conectada a un estereomicroscopio (Modelo SZ-CTV, Olympus Sverige AB, Suecia). La velocidad
maxima de impresién medida fue de 5,0 m/s.

El probador de levantamiento de fibras (PLF) es un procedimiento desarrollado por STFI-Packforsk en el comienzo
de la década de 1990 (Hoc 2005). La tendencia de levantamiento de las fibras (TLF) se define como la cantidad y el
tamafio de las fibras que se levantan de la superficie del papel cuando el papel se humedece, se seca y
seguidamente se transporta sobre un rodillo delgado. Este procedimiento proporciona informacién de la forma en la
que las uniones entre las fibras superficiales pueden resistir al levantamiento de fibras inducido por la humectacion.
También es posible medir la formacién de polvo seco con solo desactivar el procedimiento de humectacién. El
principio es que una muestra de papel se humedece con una cierta cantidad de agua y después se seca con el
elemento de calefaccion IR. La cantidad de fibra y el aumento de la rugosidad se registra de forma continua por una
camara CCD mientras la muestra se dobla sobre un rodillo delgado.

Anadlisis de las imagenes grabadas en la humectacion y secado
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Cuando el papel se expone a la humedad y el calor, se pueden producir en la superficie diferentes tipos de cambios
estructurales. El PLF evalua la muestra en base a dos tipos de cambios, conocidos como levantamiento de fibras
largas y levantamiento de fibras cortas. Las fibras largas estan unidas solamente en un extremo y tiene una
extension superior a 0,1 mm en la superficie, mientras que las fibras cortas estan unidas a lo largo de la mayor parte
de su longitud y tienen una extension de no mas de 0,1 mm en la superficie. Las fibras largas son las que pueden
causar problemas de formacién de pelusa debido a sus extremos libres relativamente largos que se expresan como
longitud total en milimetros.

Los cambios en la estructura de la superficie aparecen cuando la red de fibras del papel en la superficie entra en
contacto con el agua y el calor. Estos cambios dan lugar a dos efectos distintos, rugosidad y levantamiento de las
fibras. Ambos de estos efectos pueden ser descritos por la mediciéon de cuatro parametros:

* CLL (componente de levantamiento largo) es un parametro que describe la extension de la fibra levantada como la
longitud medida total de todas las fibras que se levantan de la superficie del papel después del tratamiento de la
superficie.

* ALC (area de levantamiento corto) es un parametro que describe el aumento de la rugosidad superficial
(engrosamiento) como la medida de la superficie total de todas las particulas que se han levantado de la superficie
del papel, pero que no se pueden identificar como fibras ya que la altura de cada una de estas particulas es menor
de 0,1 mm.

* ALT (area de levantamiento total) es un parametro que se define como el area total de todas las fibras levantadas
incluyendo el area de todas las particulas que se han levantado de la superficie del papel, pero que no son fibras.

» C (cantidad de fibra) es el numero de fibras identificadas, es decir, las particulas cuya longitud es superior a
0,1 mm. En este trabajo, las muestras se cortaron en tiras de 4,0 cm de ancho y al menos 10 cm de largo. Se pego
papel de copia ordinario en los extremos de las tiras para ahorrar material en la prueba (el PLF necesita una muestra
mas grande que la zona que realmente se necesitaba para realizar la prueba). La muestra se coloco en el PLF
(FIBRO 1000, Fibro System AB, Suecia) y se probé en la direccion de maquina (DM). La muestra se humedecié con
6,0 g/m2 de agua. Después se seco el papel usando elemento de calefaccion IR hasta que la superficie del papel
alcanzo6 una temperatura de 110 °C. A continuacion la muestra se transporté sobre el rodillo delgado y una camara
CCD registro el levantamiento de las fibras y la rugosidad. El equipo analizé 100 imagenes en total. Se midieron tres
muestras por cada muestra de hoja.

Capacidad de absorcién de aceite

Para estimar la capacidad de absorcion de tinta de las hojas, se realizaron mediciones del angulo de contacto
utilizando un probador dinamico de angulo (DAT 1100, Fibro System AB, Suecia). Las mediciones se realizaron
dejando caer una gota de aceite de ricino (aceite de ricino segun USP, densidad = 0,96 g/cm®, Sigma-Aldrich Inc.,
EE.UU.) en el lado superior de las hojas. El volumen de la gota inicial fue de 7,0 ul y se midieron el cambio de
volumen de la gota en el tiempo (periodo de tiempo de 0-12 s), el diametro de la base de la gota y el angulo de
contacto. Para cada muestra de hoja, se midieron 8 tiras paralelas de papel (8 gotas/tira de papel) para obtener un
valor medio.

Microscopio electrénico de barrido ambiental-pistola de emisién de campo (ESEM-FEG)

Se tomaron micrografias con ESEM de las superficies y secciones transversales de las hojas para estudiar la
morfologia de la superficie y la estructura de capas de las hojas. Las micrografias con ESEM se capturaron
utilizando el ESEM Modelo XL30 ESEM-FEG (microscopio electrénico de barrido ambiental-pistola de emision de
campo) de Philips, Paises Bajos. Las condiciones de trabajo fueron las siguientes: voltaje de aceleracion = 10 kV,
DT = 9 mm (distancia de trabajo), modo de vacio bajo con detector de ERD (electrones retrodispersados) y presion
en la camara de la muestra = 0,1 kPa. También se tomaron micrografias con ESEM de las superficies del papel en el
modo de vacio alto usando un detector de ES (electrones secundarios) al mismo voltaje de aceleracion de 10 kV. La
DT fue algo mas corta, en torno a 8,5 mm. Para el modo de vacio alto las superficies de las hojas se revistieron con
una capa conductora delgada de oro para evitar que se cargaran. Las micrografias con ESEM de las secciones
transversales, que proporcionan informacion de la direccion z de la estructura de la hoja, se obtuvieron a partir de
papeles impregnados. Las muestras de papel se impregnaron en resina epoxi Spurr, posteriormente se molieron y a
continuacion, se pulieron para obtener una superficie lisa.

Resultados
Analisis de tendencia a la formacion de pelusa

En comparacion con el procedimiento convencional de resistencia al desprendimiento IGT, de acuerdo con el que se
registra el inicio del desprendimiento en la tira de prueba, las particulas recogidas en el disco de impresion se
evaluaron con un analisis de imagen con respecto a la clasificacion de cobertura de area, niumero y tamafio del
procedimiento STFI-LPT. Ademas, la PDP describe la tendencia de un papel a desprender particulas como una
funcion de la velocidad de impresién. Por lo tanto, los resultados de la PDP se cree que son una buena
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cuantificacion de la tendencia a la formacién de pelusa. Para simplificar el resultado del analisis, a continuacion se
aborda el area de cobertura de las particulas recogidas en los resultados de la PDP como una funciéon de la
velocidad de impresion.

Tendencia a la formacion de pelusa de las hojas con tratamientos de apresto internos

Las hojas de PTM se fabricaron con una hoja de referencia y con la adicion de almidén C (1%, 2% y 5% de
almidon C + 0,1 % de PAM-A) a la pasta humeda. PAM-A se utilizd como un coaditivo con el fin de retener el
almidon C extrano no adsorbido en el nivel de adicion mas alto. Basicamente, la retencién del almidon C en las
fibras fue cuantitativo. Los resultados de la PDP de estas hojas aprestadas internamente se muestran en la figura 1.
Se observo claramente que, con la misma tendencia a la formacion de pelusa, puede incrementarse la velocidad de
impresion al afiadir almidon C. En otras palabras, la resistencia de la superficie de las hojas se increment6 mediante
la adicion de almidon C. No obstante, fue necesario un exceso de mas del 1 % de almidon C con el fin de mejorar de
manera significativa la tendencia a la formacion de pelusa de las hojas de PTM.

Tendencia a la formacion de pelusa de las hojas con diferentes tratamientos superficiales

En la figura 2, se aprest6 superficialmente una hoja de referencia (aprestada internamente con 2 % de almidon C)
con almidéon A, CMF y una mezcla de CMF y almidén A (50 %: 50 %, proporcion en masa), respectivamente, en un
nivel de adicion similar. En la figura 2 esta claro que tanto el apresto superficial con almidon A como con CMF
reduce eficazmente la tendencia a la formacion de pelusa de las hojas. En segundo lugar, se muestra también que
hay un efecto sinérgico de la adicion de CMF y almidén A a la superficie de los papeles.

La figura 3 muestra una serie similar de experimentos, en los que una hoja de referencia (aprestada internamente
con 5 % de almidon C) se aprestd superficialmente utilizando almidon A, CMF y una mezcla de CMF y almidén A
(50 %: 50 %, proporcién en masa) en niveles de adicion similares. En esta serie de experimentos se realiz6 una
observacion importante. A pesar de la cobertura de la superficie del papel con una pelicula continua de CMF, la hoja
recubierta utilizando CMF se deslaminé facilmente cuando se excedié una determinada velocidad de impresién
critica. Cuando se examino el disco de impresion (véanse las figuras 7 y 8) se observé que el disco de impresion
estaba mas limpio antes de la deslaminacion y que cuando la hoja se deslaminé se encontraron trozos de residuos
(pelicula mas residuos). La CMF tiene una capacidad muy alta de retenciéon de agua, por lo que no penetrara en la
hoja y se forma una zona débil en la interfase entre la pelicula de CMF y la superficie del papel. Esto explica el papel
sinérgico de usar CMF y almidén A juntos. El almidon A simplemente mejorara la interfase entre pelicula de CMF y la
superficie del papel, disminuyendo notablemente la propension a la formacién de pelusa de la hoja.

A continuacion se realizaron varias series de experimentos con diferentes niveles de adiciones de apresto interno y
superficial utilizando CMF, almidén A y almidén C con PTM. Con el fin de corregir niveles de adicion ligeramente
diferentes en los diversos experimentos se utilizé un software (DataFit 7.0) para calcular los valores interpolados en
los niveles de adicion del 1, 2 y 5 %. Los resultados asi obtenidos se muestran en las figuras 9, 10 y 11. Por lo tanto,
la figura 6 muestra los efectos de la adicion de 1 % de almidon C internamente y 1 % de CMF, almidén A y una
mezcla de CMF/almidon A (50/50 %) a la superficie. El efecto de la adicion interna de almidon C fue de nuevo
pequefio, mientras que tanto el almidén A como la CMF produjeron reducciones significativas en la tendencia a la
formacioén de pelusa. La sinergia de la adicion de una mezcla de almidén A y CMF fue de nuevo clara. La figura 7
muestra los resultados con una adicion del 2 %, resultados que son esencialmente similares a los de la figura 8, pero
la resistencia superficial de las hojas es, por supuesto, mas fuerte.

Los efectos del apresto interno y superficial sobre la capacidad de absorcion de aceite de las hojas de PTM

El tratamiento superficial de una hoja de papel de periédico puede poner en peligro la capacidad de absorcion de
tinta de la hoja, lo que resulta en marchas de tinta y un secado lento de la tinta. Por lo tanto, las hojas tratadas se
probaron con respecto a la capacidad de absorcidon de aceite después de los tratamientos de apresto internos o
superficiales. En la prueba de capacidad de absorcion de aceite se registra el volumen de una gota de aceite en la
superficie de una hoja de papel en funcién del tiempo y los resultados tipicos se muestran en la figura 8. Los datos
también se mostraron como una disminucion de la gota de aceite en funcién del tiempo como se muestra en la figura
9. Tanto el tratamiento de apresto interno como un tratamiento superficial resultaron en una absorciéon de aceite
ligeramente inferior. Los tratamientos superficiales dan lugar a una absorcion retardada de tipo de barrera, mientras
que un tratamiento interno produce una hoja mas consolidada que resulta en el retraso de la absorcion de aceite. Sin
embargo, en comparacion con la hoja de blanco, la tendencia decreciente de absorcion de aceite es limitada.

Prueba de aplicacion en una hoja de papel de periodico comercial

Las hojas de papel de laboratorio Formette Dynamique utilizadas en la parte anterior del informe, se caracterizan por
tener caracteristicas de formacion superiores y en una serie de experimentos, también se revistié papel de periédico
comercial con CMF para comparacion. Los resultados se muestran en la figura 10. Los recubrimientos con CMF
reducen la propension a la formacion de pelusa de las hojas de papel de periédico comercial al igual que de las
hojas de laboratorio.

También se investigo la absorcion de aceite. Todos estos experimentos demuestran la eficacia de la CMF para
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reforzar las caracteristicas de la superficie de una hoja de papel de periédico comercial.

Tendencia al levantamiento de las fibras del papel de periéodico comercial usando tratamientos superficiales
de CMF

El levantamiento de las fibras se define como la cantidad y el tamafio de las fibras que se levantan de la superficie
del papel cuando la hoja se humedece, se seca y luego se transporta sobre un rodillo delgado. Se tratoé la superficie
de papel de peridédico comercial con CMF y los resultados de la TLF se muestran en la siguiente figura 11. La figura
11 muestra que el contenido de levantamiento de fibras largas (CLL) se redujo después del tratamiento superficial
con CMF. Sin embargo, el aumento del area de fibras cortas (ALC) y el aumento de la superficie total de
levantamiento de fibras (ALT) se redujeron en primer lugar pero aumentaron cuando la cantidad de recubrimiento de
CMF superdé un cierto punto.

Analisis con ESEM

Los ejemplos de imagenes de ESEM de hojas recubiertas de almidén, CMF y CMF/almidén ilustran una apariencia
tanto de las superficies (figuras 16a-d) como de las secciones transversales (figuras 17a-d) de las hojas. Como
puede verse en la hoja de referencia antes del recubrimiento (figura 12a) la superficie es bastante rugosa. El
recubrimiento resulta en una superficie mas lisa (figuras 16b-d). El recubrimiento con CMF resulta en una superficie
mas lisa que el almidon A. Esto probablemente es un resultado de una mejor formacion de pelicula en el caso de la
CMF. Esta diferencia también se puede ver en las imagenes de seccion transversal si se compara la figura 13b
(almidén A) con la figura 13c (CMF). La CMF parece formar una pelicula relativamente gruesa que se deposita en la
parte superior de la superficie de la hoja mientras que el almidon A forma una pelicula mas fina que también penetra
en la hoja de una manera diferente. Como se ha divulgado anteriormente, la debilidad de la pelicula de CMF es que
parece estar menos anclada a la hoja lo que causa deslaminacion entre la capa de CMF y la hoja (véase la figura 5).
La debilidad con el almidén A es en cambio que no es tan eficaz en la disminucién de la formacién de pelusa. Esto
podria deberse a que el almiddn A forma una pelicula peor como se ve en la figura 13b. Mediante la combinacion de
almidon A y CMF todavia es posible formar una pelicula en la parte superior de la hoja (véase la figura 13d). Esta
pelicula esta probablemente compuesta principalmente de CMF. El almidon A, en su lugar puede penetrar en la hoja
de una manera mejor. Basado en los resultados de formacion de pelusa que se han mostrado anteriormente, se
podria especular que una combinaciéon de CMF y almidon A es beneficiosa ya que ofrece una posibilidad tanto de
revestir la hoja con una pelicula que no permite el desprendimiento de las particulas de pelusa, asi como del anclaje
parcial de las particulas internamente en la hoja asi como del anclaje de la pelicula de CMF a la hoja.

Ventajas de la invencion

La tendencia a la formacion de pelusa de papel de periédico se puede reducir a través de tratamientos de apresto
superficial con CMF, almidén o una mezcla de los dos aditivos. En comparaciéon con el tratamiento meramente
interno con almidén C, el tratamiento superficial es mas eficiente en la disminucién de la tendencia a la formacion de
pelusa. El gel de CMF no penetra facilmente en la hoja base, debido a su alta capacidad de retenciéon de agua. Por
lo tanto, una hoja recubierta con CMF puede deslaminarse a velocidades de impresion mas altas que una hoja
recubierta con almidéon A o CMF + almidon A. Se encontrd que existe una sinergia en el uso de una mezcla de CMF
y almidén A, que disminuye la propension a la formacién de pelusa mas que la aplicacién de CMF o almidon A. El
almidon A funciona para reforzar el limite de fase entre la CMF y la hoja base. También se encontré que la tendencia
de levantamiento de las fibras largas disminuyd notablemente con aplicaciones superficiales de CMF. Se encontré
que la capacidad de absorcion de aceite disminuia ligeramente con el aumento de cantidad de productos quimicos
de recubrimiento.
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REIVINDICACIONES

1. Composicion para recubrimiento de papel de impresion, comprendiendo dicha composicion del 25 % al 90 % en
peso de celulosa microfibrilada (CMF) comprendiendo el resto hidrocoloide(s) polisacarido(s), en la que el
hidrocoloide polisacarido es almidén seleccionado entre el grupo que consiste en almidon nativo, almidon anidnico,
almidén catidnico, almidén peroxidado, almidéon eterificado, almidén esterificado, almidén oxidado, almidén
hidrolizado, almidén dextrinizado, almidén hidroxietilado y almidén acetilado o en la que el hidrocoloide polisacarido
se selecciona de entre el grupo que consiste en goma garrofin, goma karaya, goma xantana, goma arabiga, goma
ghatti, pectina, goma de tragacanto, alginatos, goma guar, goma de agar, carragenina y goma de tamarindo.

2. Composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, en la que la composicion comprende del 50 % al 90 % en peso
de CMF, comprendiendo el resto hidrocoloide(s) polisacarido(s).

3. Papel recubierto con la composiciéon de una cualquiera de las reivindicaciones 1-2.
4. Papel recubierto, que comprende

(a) una primera capa de hidrocoloide(s) polisacarido(s)

(b) una segunda capa de CMF.

5. Papel recubierto de acuerdo con la reivindicacion 4, en el que el(los) hidrocoloide(s) polisacarido(s) presente(s) en
la capa (a) se selecciona(n) de entre el grupo que consiste en almidén nativo, almidén aniénico, almidén catiénico,
almidén peroxidado, almidén eterificado, almidon esterificado, almidon oxidado, almidéon hidrolizado, almidén
dextrinizado, almidén hidroxietilado y almidén acetilado.

6. Papel recubierto de acuerdo con la reivindicacion 4, en el que el hidrocoloide polisacarido se selecciona de entre
el grupo que consiste en goma garrofin, goma karaya, goma xantana, goma arabiga, goma ghatti, pectina, goma de
tragacanto, alginatos, gomas de celulosa, goma guar, goma de agar, carragenina y goma de tamarindo.

7. Papel recubierto de acuerdo con la reivindicacion 4, en el que la cantidad de CMF en (b) esta en la region de 0,1—
60 g/m? de la hoja de papel.

8. Papel recubierto de acuerdo con la reivindicacion 7, en el que la cantidad de CMF en (b) esta en la region de 0,5—
40 g/m? de la hoja de papel.

9. Papel recubierto de acuerdo con la reivindicacion 8, en el que la cantidad de CMF en (b) esta en la region de 1-30
g/m? de la hoja de papel.

10. Papel recubierto de acuerdo con la reivindicacion 9, en el que la cantidad de CMF en (b) esta en la regién de 3—
20 g/m? de la hoja de papel.

11. Uso de la composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-2 para proporcionar una barrera
en una hoja de papel.

12. Procedimiento para reducir la formacion de pelusa y/o polvo de un papel, que comprende el recubrimiento de un
papel con la composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-2.
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