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DESCRIPCION
Composicion del relleno y método de produccion de materiales compuestos
Referencia cruzada con una solicitud relacionada

Esta solicitud es una solicitud no provisional, y reivindica el beneficio de prioridad, de la solicitud de patente provisional
de Estados Unidos con numero de serie 61/393.373, presentada el 15 de octubre de 2010, de los mismos inventores
mencionados. El contenido completo de esa solicitud de prioridad se incorpora aqui como referencia.

Antecedentes de la invencion
1. Campo de la invencion.

La presente invencion se refiere a composiciones de materia. En particular, la presente invencién se refiere a materiales
de relleno combinados con otros materiales para formar composiciones. Aun mas particularmente, la presente invencion
se refiere a composiciones de relleno y a métodos para fabricar tales materiales para su uso en la industria de la
fabricaciéon de papel, pero no se limita a la misma.

2. Descripcion de la técnica anterior.

Los rellenos o pigmentos a menudo se incorporan en materiales compuestos, tales como papel, cartén o plasticos, para
mejorar las propiedades fisicas u Opticas y/o para reducir los costes del material. Los rellenos, y mas especificamente
los pigmentos inorganicos, a menudo se agregan a los compuestos de papel para mejorar la suavidad de la superficie,
la calidad de impresion, la opacidad y el brillo y para reemplazar la fibra mas costosa, reduciendo asi el coste de
fabricacion de dichos productos. Sin embargo, es bien sabido que los rellenos también reducen la resistencia del papel y
son dificiles de retener en el proceso de formacion de la banda debido a su pequefio tamafio fisico con relacién a las
fibras comunes de fabricacién de papel. Estas limitaciones a menudo reducen la cantidad de relleno que se puede
incorporar en las formulaciones de papel.

Se han realizado esfuerzos considerables para producir rellenos que impartan las propiedades 6pticas deseadas en
papel y carton mientras se minimiza la pérdida de resistencia del papel o carton asi producido. Se ha descrito un método
que implica la fabricacion de rellenos modificados para uso en un proceso de fabricacién de papel, y rellenos
modificados y papel producido con ellos. El método incluye preparar un relleno modificado aplicando almidon a una
mezcla de reaccion que comprende al menos un acido graso, acido de colofonia o sulfato de amonio, y aplicar un
relleno a la mezcla de reaccién, formando asi un relleno modificado.

Otro método permite la produccion de papeles que contienen relleno y productos de papel que contienen relleno
mediante la adicidon de una suspension acuosa de al menos un hibrido de polimero-pigmento finamente dividido a una
existencia de papel y el drenaje de la existencia de papel para formar una hoja de papel. El hibrido de polimero-
pigmento se obtiene moliendo una suspension acuosa de al menos un pigmento inorganico en presencia de al menos
un aglutinante y, si es apropiado, secando la suspensién acuosa que puede ser obtenida de esta manera y dispersando
nuevamente el hibrido de polimero-pigmento seco en agua. Se entiende que los hibridos de polimero-pigmento pueden
usarse como rellenos para la produccién de papel que contiene relleno o productos de papel que contienen relleno.

Aunque estos ejemplos ilustran que se han considerado los rellenos modificados para uso en la fabricacion de papel,
existe una necesidad continua de rellenos que puedan utilizarse para producir papeles rellenos y otros tipos de
productos finales, que tengan las propiedades Opticas deseadas para tales productos al mismo tiempo que se
mantienen caracteristicas de resistencia adecuadas a un costo econémicamente viable. Hasta la fecha, los rellenos que
se han usado en papel y otros productos generan pérdida de resistencia y otras deficiencias caracteristicas de retencion
que simplemente no son satisfactorias y, como resultado, los rellenos y composiciones basadas en relleno que de otra
forma podrian generar ahorros no pueden implementarse de manera significativa.

Lo que se necesita es un material de relleno o una composicién basada en relleno para usar en combinaciéon con un
material estructural primario que no disminuya las caracteristicas Opticas, fisicas y de procesamiento deseadas del
material primario a un nivel que haga que el producto final contenga ese material primario inadecuado para su proposito
previsto. Lo que también se necesita es un material de relleno y/o una composicion basada en relleno que reduzca el
coste total del producto final o que al menos no lo incremente.

Resumen de la invencién

Un objetivo de la presente invencién es proporcionar una composicion de relleno modificada para usar en combinacion
con un material estructural primario que no disminuya las caracteristicas Opticas, fisicas y de procesamiento deseadas
del material primario hasta un nivel que haga que el producto final contenga ese material primario inadecuado para su
proposito previsto. También es un objetivo de la invencion proporcionar una composicion de relleno modificada de este
tipo que reduzca el coste total del producto final o que al menos no lo incremente. Ademas, es un objetivo de la presente
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invencion proporcionar uno o mas métodos para fabricar dicha composicion de relleno modificada. Aan mas, un objetivo
de la invencién es proporcionar una o mas aplicaciones para el uso de la composicion de relleno modificada.

Estos y otros objetivos de la presente invencion se logran mediante la formacién de una composicién de relleno
modificada que puede usarse para productos de papel, otras formas de productos basados en celulosa y otros
productos para los cuales es deseable un material de relleno, uno que no disminuya significativamente las
caracteristicas deseadas de los productos que lo contienen, lo que reduce el costo asociado con dichos productos y/o
puede incorporarse en los procesos existentes de elaboracion de productos. La composicion de relleno modificada esta
configurada para ser un componente viable del producto. Incluye la combinacion de un material de relleno seleccionado
con un aglutinante y un material reactivo y posiblemente uno o mas de otros componentes que tienen las caracteristicas
deseadas. Por ejemplo, para un producto basado en papel, el relleno puede ser fibra y el aglutinante puede ser almidén.
El material reactivo modifica el material de relleno lo suficiente como para permitir su combinacion eficaz con el
aglutinante, un material estructural primario y/o con uno o mas de otros componentes. Como resultado, se puede usar
mas del material de relleno con el material estructural primario sin provocar una disminucién inadecuada de las
caracteristicas deseadas del material estructural primario que incluye, pero no se limita a, la resistencia del producto
final. La invencion incluye el establecimiento de un conjunto de etapas de procesamiento para producir la composicion
de relleno modificada, compuestos y productos finales que incluyen las composiciones de relleno modificados y/o
compuestos que incluyen la composicion de relleno modificada.

La invencion se define mas particularmente en las reivindicaciones adjuntas 1 a 13.

Especificamente, la invenciéon proporciona una composicién de relleno modificada para uso en combinacién con un
material estructural primario en la fabricacién de uno o mas productos finales, consistiendo la composicion
esencialmente en:

a. un material de relleno para suplementar un material estructural primario;
b. un material aglutinante para unirse con el material estructural primario; y
c. un material reactivo para unir quimicamente el material de relleno y el material aglutinante,

en la que el reactivo se selecciona para reaccionar con el material aglutinante para encapsular o aislar el material de
relleno en la composicion y en la que esta presente menos del 10% en peso del material aglutinante en un filtrado
después de pasar una suspension de la composicién a través de un papel filtro estandar, en la que la suspension
contiene menos de 2% de solidos y el papel filtro estandar es papel Whatman # 4, y en la que la composicion
comprende ademas agua, en la que el agua comprende aproximadamente 80% de la composicion.

También, la invencion proporciona un método para fabricar una composicion de relleno modificada como se definid
anteriormente, en el que el método comprende las etapas de:

a. dispersar un material de relleno y un material aglutinante juntos para formar una composicion de relleno-aglutinante,
en la que el aglutinante y el relleno se combinan juntos en una proporciéon en un intervalo de aproximadamente 300
partes de aglutinante por aproximadamente una parte de relleno por aproximadamente 0,05 partes de aglutinante por
aproximadamente una parte del relleno, expresandose las proporciones con base en el peso seco;

b. calentar la composicion de relleno-aglutinante a una temperatura de aproximadamente 82,2222°C (180°F);

c. afadir un reactivo a la composicién de relleno-aglutinante para formar una composicion de relleno-aglutinante-
reactivo, en la que la combinacién de relleno-aglutinante y el reactivo se combinan juntos en una relacién en un intervalo
de aproximadamente 9 partes de reactivo por aproximadamente 100 partes de aglutinante por aproximadamente 0,05
partes de reactivo por aproximadamente 100 partes de aglutinante, expresandose las relaciones con base en el peso
seco; y

d. calentar la composicion de relleno-aglutinante-reactivo a una temperatura en el intervalo de aproximadamente
48,8889°C (120°F) hasta aproximadamente 165,556°C (330°F) para preparar la composicion de relleno modificada,

en la que el reactivo se selecciona para reaccionar con el material aglutinante para encapsular o aislar el material de
relleno en la composicion y en la que menos del 10% en peso del material aglutinante esta presente en un filtrado
después de pasar una suspension de la composicién a través de un papel filtro estandar, en la que la suspension
contiene menos del 2% de solidos y el papel filtro estandar es el papel Whatman # 4.

El uso de la composicién de relleno modificada de la presente invencion permite la fabricacion de productos finales
viables a un coste reducido. Estas y otras ventajas de la presente invencion se haran mas evidentes tras la revision de
la siguiente descripcion detallada, los dibujos adjuntos y las reivindicaciones adjuntas.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 es un grafico que muestra la ganancia en resistencia a la traccion de un producto de papel obtenido por la
inclusién del relleno modificado para un primer ejemplo de la presente invencion en el que el contenido en peso del
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relleno en el producto de papel se denomina ceniza, siendo la ceniza o bien el relleno convencional de carbonato de
calcio Omyafil® o el relleno modificado de la presente invencion que incluye el producto Omyafil®.

La Figura 2 es un grafico que muestra la ganancia en la resistencia a la traccion de un producto de papel obtenido por la
inclusion del relleno modificado para un cuarto ejemplo de la presente invencion en el que el contenido en peso del
relleno en el producto de papel se denomina ceniza, siendo la ceniza o bien el relleno convencional de arcilla de caolin o
el relleno modificado de la presente invencion que incluye el producto de arcilla de caolin.

La Figura 3 es un grafico que muestra la ganancia en la fuerza de union del producto de papel del cuarto ejemplo de la
presente invencion.

Descripcion detallada de la invencion

La presente invencion es una composicion de relleno modificada que contiene un relleno, un aglutinante y un reactivo.
Los tres componentes son preferiblemente menos costosos que un componente de material estructural primario que se
usarian como reemplazo. La composicién permite la formaciéon de particulas de relleno modificadas que se pueden
agregar directamente a otros componentes para elaborar materiales compuestos modificados. Un ejemplo de dicho
material compuesto modificado es una suspension de fibras que forma la base de productos de papel y de carton.

El aglutinante se elige de materiales que se sabe que se unen con uno o mas de los componentes individuales de un
material compuesto modificado deseado. Un ejemplo de un componente individual principal de interés para fines de
aglutinacion puede ser un material estructural primario de un producto final. Para el caso del papel y el cartén como
producto final, el componente principal es generalmente fibra de celulosa. Los aglutinantes adecuados para productos a
base de celulosa incluyen, pero no se limitan a, almidones naturales y modificados, gomas, latex u otros productos de
celulosa. Los almidones se pueden aislar de maiz, maiz ceroso, patata, tapioca, trigo o arroz. El almidéon puede
modificarse adicionalmente en almidones oxidados, catidnicos, anionicos, diluidos en acido, etilados y de aldehido.

El relleno es cualquier material que se considere adecuado como relleno para suplementar un material estructural
primario. El relleno se proporciona preferiblemente en forma de particulas, pero no se limita a la misma. Se eligen entre
materiales que incluyen, entre otros, fibra, carbonato de calcio molido, carbonato de calcio precipitado, arcilla de caolin,
arcilla calcinada, arcilla lavada con agua, dioxido de titanio, mica, talco, granulos de almidén crudos, granos secos de
destileria, cascaras de arroz, cascaras de nuez trituradas, salvado de avena o materiales similares y mezclas de los
mismos. Si se selecciona una fibra como material de relleno, puede ser cualquiera de una o mas fibras celuldsicas,
cualquier pulpa, incluida la pulpa mecanica, quimica o reciclada.

El reactante es cualquier material adecuado para unir quimicamente el aglutinante y el material de relleno entre si y se
selecciona para que sea lo suficientemente compatible con el material estructural primario y otros materiales del
producto final para minimizar el impacto negativo sobre las caracteristicas deseadas del producto final que incluye
dichos componentes. En particular, el reactivo se selecciona para que reaccione con el material aglutinante para
encapsular el material de relleno de modo que se reduzca cualquier impacto adverso que pueda tener el relleno en el
material estructural primario del producto final incluyendo, por ejemplo, fibras de productos a base de papel. Antes de la
presente invencion, los materiales de relleno tienen tendencia a interrumpir el proceso de unién de las fibras y los
materiales estructurales. El reactivo de la presente invencion actia para encapsular o aislar el relleno de modo que no
cause dicha interrupcion. El reactivo se selecciona de materiales que incluyen, pero no se limitan a, aldehidos,
dialdehidos (que incluyen, sin limitacién, etanodial, también denominado glioxal, incluidos insolubilizadores a base de
glioxal, bloqueados y lineales o no bloqueados), resinas epodxicas alifaticas, resinas de melamina formaldehido,
carbonatos de amonio y zirconio, carbonato de zirconio y potasio, isocianatos bloqueados y mezclas de los mismos.

El proceso de fabricacion de la composicion de relleno modificada de la presente invencion incluye calentar el
aglutinante a una temperatura en el intervalo de aproximadamente 140°F hasta aproximadamente 320°F. El aglutinante
puede calentarse en una estufa por tandas o en una estufa de chorro continuo, en el caso de que el aglutinante sea un
almidon u otro polisacarido. El aglutinante se combina con las particulas de relleno antes, durante o después de calentar
el aglutinante hasta una temperatura de aproximadamente 180°F. El aglutinante y el relleno se combinan juntos en un
intervalo de relaciones desde una relacion final relativamente alta de aproximadamente 300 partes de aglutinante por
aproximadamente una parte del relleno con una relacion final relativamente baja de aproximadamente 0,05 partes de
aglutinante por aproximadamente una parte del relleno, expresandose las relaciones con base en el peso seco.

En la siguiente etapa del proceso, el reactivo se agrega luego a la combinacion de aglutinante y relleno y los tres
componentes se mezclan entre si a una temperatura que puede seleccionarse en el intervalo de aproximadamente
120°F hasta aproximadamente 330°F. la combinacién de aglutinante-relleno y el reactivo se combinan juntos en un
intervalo de proporciones desde una relacién final relativamente alta de aproximadamente nueve partes de reactivo por
aproximadamente 100 partes de aglutinante hasta una relacion final relativamente baja de aproximadamente 0,05 partes
de reactivo por aproximadamente 100 partes de aglutinante, expresandose las proporciones con base en el peso seco.
La dispersion de aglutinante, relleno y reactivo se mezcla a continuacion hasta que la reaccion se haya completado
suficientemente. Lo que constituye una reaccion suficientemente completa de la combinacién de tres componentes
depende de los materiales particulares elegidos para cada componente y la temperatura de mezcla seleccionada. Por
ejemplo y de ninguna manera limitante, si los tres componentes son fibra de celulosa, almidén y glioxal combinados y
mezclados a una temperatura de aproximadamente 180°F, la reaccion esta suficientemente completa en
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aproximadamente un minuto. Las caracteristicas de la composicion de relleno modificada que la identifican como una
reaccion suficientemente completa incluyen que el relleno esta suficientemente encapsulado o atrapado por el
aglutinante. La reaccion se considera completa si menos del 10% en peso del aglutinante esta presente en el filtrado
después de pasar una suspension diluida (menos de 2% de sdlidos) de la composicion a través de un papel filtro
estandar (por ejemplo, papel filiro Whatman # 4). En ese contexto, cuando la composicion esta gelificada o casi
gelificada, la reaccion debe estar suficientemente completa para garantizar que el relleno esté adecuadamente
encapsulado y esté listo para combinarse con componentes adicionales para formar un producto final.

Se prepararon cinco ejemplos de la composicion de la presente invencion y se usaron en la fabricacion de productos de
papel. Los productos de papel fabricados se probaron en comparacién con productos de papel fabricados de forma
similar en los que los productos de papel fabricados de forma similar no incluian la composicion de relleno modificada
de la presente invencion. Los resultados de la prueba indicaron que la composicién de relleno modificada era un
componente eficaz del producto fabricado y permitia el uso de una cantidad reducida del componente estructural
primario del producto sin una reduccion significativa de las propiedades de interés, incluidas las propiedades fisicas y
opticas. Los ejemplos y los resultados de las pruebas correspondientes se describen en este documento.

Ejemplo |

En un primer ejemplo de la invencién, una dispersion de almidén de maiz perla cocido y una dispersion de carbonato
calcico molido se afiaden juntas en un recipiente en la misma proporcion en peso seco. La dispersion de la combinacion
se ajusta por aproximadamente el 20% del contenido total de soélidos mediante la adicion de agua al recipiente en una
relacion en volumen de aproximadamente cuatro partes de agua por aproximadamente una parte de la mezcla de
dispersién de dos componentes. La mezcla liquida se calienta a una temperatura de aproximadamente 140°F. Se
agrega reactivo de glioxal, tal como Glioxal con 40% de sdlidos disponible a través de BASF, a una concentracion de
aproximadamente tres partes del reactivo por aproximadamente 100 partes de almidén con base en el peso seco, al
recipiente y se mezcla periddicamente durante aproximadamente tres horas mientras se mantiene sustancialmente la
temperatura a aproximadamente 140°F.

La composicion de relleno modificada resultante se combiné con un material estructural primario, fibra de celulosa en el
caso de un producto de papel, y se evalud. Se observd que mostraba caracteristicas de uniéon mejoradas y una
distribucién de tamario de particula mas facilmente retenida con respecto al material de fibra. También se observé que
la composicion de relleno modificada que se fabricé podria usarse como una suspension, u opcionalmente secarse y
proporcionarse como un material de relleno seco utilizado en el procesamiento de componentes adicionales, incluidas
fibras de celulosa, en una redispersion posterior, para producir papel o compuestos de carton. Es decir, la composiciéon
de relleno modificada de la presente invencion se puede proporcionar en una forma licuada para la introduccién en un
proceso de fabricacién de producto en una etapa del proceso, o se puede proporcionar en forma de un compuesto en
particulas secas para su introduccion en una etapa diferente del proceso de fabricacion del producto. Por ejemplo, la
composicion de relleno modificada puede agregarse en el extremo hiumedo de un proceso de fabricacion de papel en
forma humeda o seca. En esta forma de su uso, la composiciéon de relleno modificada puede usarse para fabricar
materiales compuestos por lo que la composicién de relleno modificada se dispersa con otros componentes y se fabrica
en forma de un material compuesto. Alternativamente, se puede usar como un componente de un recubrimiento y ese
recubrimiento modificado se puede aplicar a la superficie de un material compuesto o sustrato.

La resistencia de un producto compuesto puede aumentarse con el uso de la composicién de relleno modificada si se
usa como reemplazo de un relleno convencional existente. El ejemplo de realizacion descrito anteriormente se uso6 en el
proceso de fabricacion de un producto de papel usando un molde estandar de hoja de prueba de acuerdo con el método
estandar T-205 de la Asociacién Técnica de la Industria de Pulpa y Papel (TAPPI) y se probaron sus propiedades de
resistencia de acuerdo con los métodos T-569 de prueba estandar de TAPPI "Resistencia de union interna (tipo Scott)
del papel" y T-404 "Resistencia a la rotura por traccion y elongacion del papel”. El papel a ensayar se elaboré usando el
relleno convencional, carbonato de calcio molido, tal como el producto de carbonato de calcio Omyafil® disponible a
través de la compafia Omya de Proctor, Vermont, y la composicion de relleno modificada descrita anteriormente. El
relleno convencional se incorporé con fibra de celulosa y otros componentes estandar del producto de papel en
proporciones de aproximadamente 10%, aproximadamente 20% y aproximadamente 30% en peso del peso total del
producto de papel. Incluso se incorporé mas de la composicion de relleno modificada de la presente invencién con la
fibra de celulosa y otros componentes estandar del producto de papel en proporciones de aproximadamente 12,5%,
aproximadamente 22,5% y aproximadamente 32,5% en peso del peso total del papel. Se hubiera esperado con un
relleno convencional que la adicién de mas relleno hubiera reducido mas la resistencia a la traccion del papel.

Como se ilustra en la FIG. 1, en la que se hace referencia al contenido de relleno como el contenido de "ceniza", la
resistencia a la traccidon del papel con la composiciéon de relleno modificada de la presente invencién es
significativamente mayor que la resistencia a la traccion del papel con el relleno convencional. Especificamente, el papel
con 12,5% de la composicion de relleno modificada es aproximadamente 20% mas resistente que el papel con solo 10%
de relleno convencional, papel con 22,5% de la composicion de relleno modificada es aproximadamente 25% mas fuerte
que papel con solo 20% de relleno convencional y papel con 32,5% de la composicion de relleno modificada es
aproximadamente un 20% mas resistente que el papel con solo un 30% de relleno convencional. Estos resultados
muestran claramente que al menos un producto final a base de celulosa puede fabricarse con mas de un relleno que
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sea menos costoso que uno o mas de otros componentes del producto final que pueden usarse para reemplazar sin
disminuir, y realmente mejorar, la resistencia de ese producto final.

Ejemplo Il

En un segundo ejemplo de la composiciéon de relleno modificada de la presente invencion, se elaboré una muestra de
fibra comercial reciclada (grado para impresion y escritura de fibra reciclada fabricada por Fibrek, Inc. de Montreal,
Quebec, Canada) en hojas de prueba de acuerdo con el método estandar T-205 de TAPPI y se analizaron las
propiedades de resistencia de acuerdo con los métodos de prueba estandar T-569 de TAPPI "Resistencia de unién
interna (tipo Scott) del papel" y T-404 "Resistencia a la rotura por traccién y elongacion del papel”. Estos papeles se
identifican como "Control" en la Tabla 1. Se preparé y probd de forma similar un segundo conjunto de hojas de prueba
con la adicion de un 10% de fibra reciclada tratada. Se prepararon tres versiones de fibra reciclada tratada, cada una
incluyendo un reactivo diferente de la composicion de relleno modificada de la presente invencion. Las fibras tratadas se
prepararon cocinando almidén de maiz sin modificar con 10% de sélidos a 190°F durante 30 minutos y luego afiadiendo
una cantidad igual, sobre una base seca, de la fibra reciclada no tratada a la pasta de almidén cocida. Se afiadié 3% de
un reactivo (en base seca con base en sélidos de almiddn) a la suspensién bajo agitacion vigorosa. Esta suspension de
fibra tratada se afnadié después a una muestra de fibra reciclada no tratada con una carga del 10%, sobre una base de
sélidos secos. Los resultados de la prueba se presentan en la Tabla 1 para composiciones de aditivos de resistencia
que contienen tres reactivos diferentes. Los tres reactivos diferentes usados en la fabricacion de las diferentes hojas de
prueba de fibras recicladas tratadas fueron: A - el Glioxal con 40% de sdlidos utilizado en la formacién de la composicion
de relleno modificada del Ejemplo |I; B - carbonato de amonio y zirconio en la forma proporcionada bajo el nombre
comercial Bacote 20 disponible a través de Mel Chemicals, Inc., de Flemington, Nueva Jersey); y C - carbonato de
zirconio y potasico en la forma proporcionada bajo el nombre comercial Zirmel 1000, también disponible a través de Mel
Chemicals, Inc. Como se puede ver en la Tabla 1, todas las condiciones de fibras tratadas muestran una mejora
significativa en la resistencia a la traccion y de unién Scott en comparacioén con el Control.

Tabla 1
Mejora de la resistencia del papel - fibra reciclada
Condicion Reactivo|indice de traccion Unién Scott
Nm/g pies Ibs/1000 pulgadas?
Control - Fibra reciclada sin tratamiento  |Ninguno 29,6 80
Fibra reciclada 90% sin tratar 10% tratada A 40,0 164
Fibra reciclada 90% sin tratar 10% tratada B 39,2 128
Fibra reciclada 90% sin tratar 10% tratada C 36,5 113

Ejemplo lll

En un tercer ejemplo de la composicion de relleno modificada de la presente invencion, se preparé una muestra de
pulpa comercial kraft de madera dura blanqueada del norte (NBSK) (pulpa St. Felicien NBSK fabricada por Fibrek, Inc.
de Montreal, Quebec, Canada) en hojas de prueba de acuerdo con el método estandar T-205 de TAPPI y se probé para
las propiedades de resistencia de acuerdo con los métodos de prueba estandar T-569 de TAPPI "Resistencia de union
interna (tipo Scott) del papel" y T-404 " Resistencia a la rotura por traccion y elongacion del papel". Estos papeles se
identifican como "Control" en la Tabla 2. Se prepard y probd de manera similar un segundo juego de hojas de prueba en
tres versiones diferentes. La primera version se formé con un 95% de NBSK sin tratar y un 5% de NBSK tratada con una
forma de la composicion de relleno modificada de la presente invencion. La segunda version era 90% de NBSK sin
tratar y 10% de NBSK tratada con la misma forma de la composicion de relleno modificada. La tercera version era 80%
de NBSK y 20% de NBSK tratada con la misma forma de la composicién de relleno modificada. Las fibras de NBSK
tratadas se prepararon cocinando almidén de maiz sin modificar con 10% de solidos a 190°F durante 30 minutos y luego
afadiendo una cantidad igual, sobre una base seca, de la fibra de NBSK sin tratar a la pasta de almidén cocida. Se
afadio 3% de un reactivo (en base seca con base en sdlidos de almidon) a la suspension bajo agitacion vigorosa. El
reactivo en este ejemplo fue el mismo Glioxal con 40% de sdlidos usado en el Ejemplo I. Esta suspension de fibras
tratadas se afiadidé después a una muestra de fibra de NBSK sin tratar con una carga del 5%, 10% y 20%, sobre una
base de solidos secos. Los resultados de las pruebas se presentan en la Tabla 2. Todas las condiciones de fibra tratada
muestran una mejora significativa en la resistencia a la traccion y a la unién Scott en comparacion con el Control.

Tabla 2
Mejora de la resistencia del papel - NBSK
Condicion indice de traccién Unién Scott
Nm/g pies Ibs/1000 pulgadas?
Control - Pulpa NBSK sin tratar 21,8 40
Pulpa NBSK 95% sin tratar 5% tratada 30,0 57
Pulpa NBSK 90% sin tratar 10% tratada 31,5 59
Pulpa NBSK 80% sin tratar 20% tratada 445 121
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Ejemplo IV

En un cuarto ejemplo de la composicion de relleno modificada de la presente invencion, se preparé una suspension de
fibra que comprende una mezcla de 25% en peso de pulpa NBSK, 45% en peso de madera molida y 30% en peso de
pulpa termomecanica y diversas cantidades de arcilla de caolin (tanto tratadas como no tratadas usando la composicion
de relleno modificada de la presente invencién) y se afadieron adyuvantes de procesamiento convencionales a la
suspension de fibra antes de la formacion en hojas de prueba de acuerdo con el método estandar T-205 de TAPPI. Se
afnadieron los siguientes adyuvantes al proceso a cada alicuota de la suspension antes de formar las hojas de prueba
(Tabla 3).

Tabla 3
Adyuvantes de procesamiento agregados a todas las hojas de prueba
Material Lb/ton de papel, en base seca
Almidoén catidnico 10
Poliacrilamida anidnica 0,5
Coagulante catidnico 6
Silice coloidal 0,75

La arcilla de caolin no tratada se afadio a la suspension de fibra a razén de 100, 200 y 400 Ib/ton de papel y se
produjeron conjuntos de hojas de prueba a partir de la mezcla resultante.

El relleno tratado se prepard cocinando almidén de maiz sin modificar con 10% de sélidos a 190°F durante 30 minutos y
luego afiadiendo una cantidad igual, sobre una base seca, de arcilla de caolin sin tratar a la pasta de almidén cocida. A
continuacién se afadio a la mezcla un 3% (en base seca con base en solidos de almidén) del reactivo de Glioxal con
40% de solidos bajo agitacion vigorosa. El relleno tratado se afiadié a la suspension de fibra a razén de 200 Ib/tonelada
de papel junto con arcilla de caolin sin tratar a razén de 0, 100 y 300 Ib/tonelada de papel en tres versiones diferentes
del producto de ejemplo. Los juegos de hojas de prueba se produjeron a partir de las mezclas resultantes. Se probaron
las propiedades de resistencia de cada conjunto de hojas de prueba de acuerdo con los métodos de prueba estandar T-
569 de TAPPI "Resistencia de unién interna (tipo Scott) del papel", T-404 "Resistencia a la rotura y elongacion del
papel" y T-211 "Contenido de cenizas del papel - combustion a 525°C". Los resultados se presentan en la Tabla 4 y las
Figs. 2 y 3, en el que todas las composiciones de relleno tratadas muestran una mejora significativa en la resistencia a
la traccion y a la uniéon Scott en comparacion con las versiones de relleno sin tratar del producto.

Tabla 4
Mejora de la resistencia del papel - relleno de arcilla de caolin

Condicion Indlcg ,de Unién Scott Contemdo de

traccion cenizas

Nm/g p'gzlgzsélggo % de cenizas

Arcilla de caolin sin tratar, 100 Ib/ton 35,3 120 4,0%
Arcilla de caolin sin tratar, 200 Ib/ton 31,4 110 7,1%
Arcilla de caolin sin tratar, 400 Ib/ton 28,9 94 11,9%
Arcilla de caolin tratada, 200 Ib/ton + arcilla de caolin sin tratar, 0 Ib/ton 40,6 158 3,9%
Arcilla de caolin tratada, 200 Ib/ton + arcilla de caolin sin tratar, 100 Ib/ton 37,0 132 6,1%
Arcilla de caolin tratada, 200 Ib/ton + sin tratar 29,8 145 10,7%
Arcilla de caolin, 300 Ib/ton

Ejemplo V

En un quinto ejemplo de la composicion de relleno modificada de la presente invencion, se us6 una suspension de fibra
que comprende una mezcla de 30% en peso de pulpa NBSK 'y 70% en peso de pulpa kraft de madera dura blanqueada
del norte para producir un papel sin recubrimiento con un peso base nominal de 75 g (+/- 6 g) usando una maquina
piloto de papel en la Universidad de Maine en Orono, Maine. El pigmento de carbonato de calcio molido (GCC)
Omyafil® se afiadié a la reserva de fabricacion de papel para ajustar el contenido de relleno desde aproximadamente
10% a 17% en peso. Estos papeles se identifican como Condiciones A, B 'y C en las Tablas 5 y 6. Los siguientes
aditivos para la fabricacion de papel se afiadieron a la composicion para ayudar en la producciéon del papel; (1) un
almidon catidnico cocido (Sta-Lok 160 disponible a través de Tate & Lyle de Decatur, lllinois), (2) un coagulante
cationico (Nalco 7607 disponible a través de Nalco Chemical Co. de Naperville, lllinois), (3) un adyuvante de retencion
(Telioform disponible a través de BASF) y (4) un auxiliar de drenaje (Bentonita, también disponible a través de BASF).
Un resumen de los aditivos y las dosificaciones se presenta en la Tabla 5.
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Tabla 5
Aditivos para elaboracion de papel
Aditivo
GCC |GCC tratado|Almidén catidnico|Coagulante Catidnico Adyuvan'tfe de Adyuvan@e de
retencion drenaje
Ib/ ton de papel, base seca
Condiciéon A | 200 0 15 1 1 3
Condiciéon B | 300 0 15 1 1 3
Condiciéon C | 400 0 15 1 1 3
Condicion D | 200 60 15 1 1 3
Condicién E | 200 200 0 1,5 1 6
Condicion F | 200 300 0 0,5 1 6

Nota: se afiadié un relleno tratado como recubrimiento usando una maquina de recubrimiento a presién de tamario
convencional a ambos lados del papel en la Condicién D.

El pigmento de GCC también se modificd de acuerdo con la presente invencion para crear una composicion de relleno
modificada. Se prepararon tres versiones de ejemplos de productos de papel que incorporan el relleno de GCC tratado y
denominados en este documento como Condiciones D, E y F de papel como se muestra en la Tabla 5. El relleno tratada
usada en papel de la Condicién D se prepard cociendo almidéon de maiz etilado (Ethylex 2026 disponible a través de
Tate & Lyle) por aproximadamente 10% de sdlidos a 190°F durante 30 minutos y luego afiadiendo una cantidad igual,
en una base seca, de GCC no tratado a la pasta de almidén cocida. Después se afiadié 2% en peso (en base seca con
base en solidos de almidén) del reactivo Glioxal con 40% de solidos a la mezcla bajo agitacion vigorosa. La suspensién
de relleno tratada se afadio a las superficies de una banda de papel (a un 3% en peso, o 60 Ib/ton, afiadido) como un
recubrimiento usando una maquina de recubrimiento a presién de tamafio convencional.

El relleno tratado usado en el papel de la Condicién E se preparé cocinando una mezcla de 30% del almidon de maiz
catiénico Sta-Lok 160 y 70% de almidon de maiz no modificado, tal como almidon de maiz Perla disponible a través de
Tate & Lyle, por aproximadamente 10% de sélidos a 190°F por 30 minutos y luego afiadiendo una cantidad igual, en
base seca, de GCC no tratado a la pasta de almidén cocida. Después se afiadié 2% en peso (en base seca con base en
solidos de almidon) del reactivo Glioxal 40% de sélidos a la mezcla bajo agitacion vigorosa. La suspension de relleno
tratada se afiadiod a continuacion a la suspensién de fibra a una dosificacion de 200 Ib/ton de papel antes de formar la
suspension en una banda de papel.

El relleno tratado utilizado en la Condicién F se prepar6 cocinando una mezcla del almidén de maiz cationico al 30%
Sta-Lok 160 y un 70% de almidon de patata no modificado identificado con el nombre comercial Potato Starch
disponible de Aroostook Starch de Ft. Fairfield, Maine, por aproximadamente 10% de solidos a 190°F durante 30
minutos y luego agregando 1,5 veces de GCC no tratado, en base seca, a la pasta de almidén cocida. Después se
afnadio 2% en peso (en base seca con base en sélidos de almidén) del reactivo Glioxal con 40% de sdlidos a la mezcla
bajo agitacion vigorosa. La suspension del relleno tratada se afiadié luego a la suspension de fibra a una dosificacion de
300 Ib/ton de papel antes de formar la suspensiéon en una banda de papel.

Se probaron las muestras de papel de cada condiciéon para determinar las propiedades de resistencia de acuerdo con
los métodos de prueba estandar T-569 de TAPPI "Resistencia de unién interna (tipo Scott) del papel", T-404
"Resistencia a la rotura y elongacion del papel" y T-211 "Contenido de cenizas del papel - combustion a 525°C". Los
resultados se presentan en la Tabla 6. Todos los productos de papel de relleno tratados (Condiciones D, E y F)
muestran una mejora significativa en la resistencia, medida por la resistencia a la traccion y la resistencia de unién Scott
en comparacion con los productos de papel de relleno sin tratar (Condiciones A, By C).

Tabla 6
Mejora de la resistencia del papel - relleno de carbonato de calcio
indice de traccién |Unién Scott| Contenido de cenizas
MD CD
Nm/g pies lbs/1 090 % de cenizas
pulgadas

Condicion A GCC sin tratar 200 Ib/ton 59,4 25,5 146 10,9%
Condicion B GCC sin tratar 300 Ib/ton 53,9 23,8 134 14,4%
Condicion C GCC sin tratar 400 Ib/ton 49,2 22,4 125 17,8%
Condicion D'GQC sin tratar 200 Ib/ton + GCC tratado 60 Ib/ton 74.6 28.9 234 12.6%
como recubrimiento
Condicion E GCC sin tratar 200 Ib/ton + GCC tratado 200 Ib/ton| 70,4 31,5 252 13,7%
Condicion F GCC sin tratar 200 Ib/ton + GCC tratado 300 Ib/ton| 83,3 34,7 397 15,3%
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La composicion de relleno modificada de la presente invencion se puede proporcionar como un producto terminado en
el que las etapas para elaborarlo tal como se describié anteriormente se han completado antes de la transferencia para
uso en la fabricacion de un producto final. Opcionalmente, los tres componentes principales del material de relleno, el
material aglutinante y el material reactivo pueden proporcionarse como componentes separados e instrucciones
proporcionadas para llevar a cabo las etapas descritas en la presente memoria para preparar la composicion de relleno
modificada. Ademas, el material de relleno y el material aglutinante se pueden combinar para formar la composicion de
relleno-aglutinante descrita en la presente memoria antes de la adicién del material reactivo y las instrucciones
proporcionadas para completar las etapas de union del material reactivo y la composicion de relleno-aglutinante para
formar la composicién de relleno modificada.

La composicion de relleno modificada se puede combinar con componentes adicionales usados para formar un producto
final deseado, tal como un producto de papel, como parte del proceso de fabricacion de ese producto final.
Alternativamente, la composicion de relleno modificada se puede combinar con uno o mas de otros componentes para
formar un recubrimiento. Ese recubrimiento se puede aplicar entonces a un producto final, tal como un producto de
papel, que ya se ha fabricado. Por ejemplo, pero de ninguna manera con la intencién de ser limitante, la composicion de
relleno modificada puede incorporarse en, o puede ser, un producto de recubrimiento utilizado en una aplicacién de
recubrimiento con una prensa de tamafno convencional.

La composiciéon de relleno modificada de la presente invencién se puede usar ademas en combinaciéon con otros
materiales para mejorar la eficacia de dichos otros materiales en la mejora de las caracteristicas de otros productos. Por
ejemplo, la composicion de relleno modificada se puede usar en combinacién con los materiales descritos en las
patentes de Estados Unidos Nos. 5.928.474, 5.859.128, 6.699.363, 6.048.929, cuyos contenidos completos se
incorporan aqui como referencia, para producir uno o0 mas productos a base de celulosa que tienen caracteristicas
mejoradas.

Aunque esta invencion se ha descrito con respecto a varios ejemplo de realizaciones de la composicion de relleno
modificada, métodos para preparar tales composiciones y aplicaciones para el uso de tales composiciones, seran
evidentes para los expertos en la técnica que pueden crear alternativas, modificaciones y variaciones sin desviarse de la
invencion como se describié expresamente. De acuerdo con esto, las realizaciones preferidas de la invenciéon como se
expuso anteriormente estan destinadas a ser ilustrativas, no limitativas. Se pueden hacer diversos cambios sin
apartarse del espiritu y alcance de la invencion.
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Reivindicaciones

1. Una composicion de relleno modificada para uso en combinacién con un material estructural primario en la fabricacion
de uno o mas productos finales, consistiendo la composiciéon esencialmente en:

a. un material de relleno para suplementar un material estructural primario;
b. un material aglutinante para unirse con el material estructural primario; y
c. un material reactivo para unir quimicamente el material de relleno y el material aglutinante,

en la que el reactivo se selecciona para reaccionar con el material aglutinante para encapsular o aislar el material de
relleno en la composicion y en la que esta presente menos del 10% en peso del material aglutinante en un filtrado
después de pasar una suspension de la composicién a través de un papel filtro estandar, en la que la suspension
contiene menos de 2% de solidos y el papel filtro estandar es papel Whatman # 4, y en la que la composicion
comprende ademas agua, en la que el agua comprende aproximadamente 80% de la composicion.

2. La composicion de la reivindicacion 1, en la que una relacion en peso de material aglutinante con respecto al material
de relleno esta en un intervalo de aproximadamente 300 partes de material aglutinante por aproximadamente una parte
de material de relleno por aproximadamente 0,05 partes de material aglutinante por aproximadamente una parte de
material de relleno.

3. La composicion de la reivindicacion 1, en la que una relaciéon en peso de material reactivo con respecto al material
aglutinante esta en un intervalo de aproximadamente nueve partes de reactivo por aproximadamente 100 partes de
material aglutinante por aproximadamente 0,05 partes de reactivo por aproximadamente 100 partes de material
aglutinante.

4. La composicion de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en la que:

a. el material de relleno se selecciona del grupo que consiste en fibra, carbonato de calcio molido, carbonato de calcio
precipitado, arcilla de caolin, arcilla calcinada, arcilla lavada con agua, dioxido de titanio, mica, talco, granulos de
almidon no cocidos, granos de destileria secos, cascarilla de arroz, cascaras de nuez molidas, salvado de avena o
materiales similares y mezclas de los mismos;

b. el material aglutinante se selecciona del grupo que consiste en almidones naturales y modificados, gomas, latex u
otros productos de celulosa, en el que los almidones modificados y naturales se seleccionan del grupo que consiste en
almidones aislados de maiz, maiz ceroso, patata, tapioca, trigo o arroz y almidones modificados en almidones oxidados,
catidnicos, anionicos, diluidos en acido, etilados y de aldehido; y

c. el material reactivo se selecciona del grupo que consiste en glioxales, insolubilizadores basados en glioxal, bloqueado
y lineal o no blogueado, resinas epoxicas alifaticas, resinas de formaldehido y melamina, carbonatos de zirconio y
amonio, carbonato de zirconio y potasio, isocianatos bloqueados y mezclas de los mismos.

5. La composicion de la reivindicacion 4, en la que el material de relleno es fibra de celulosa, el material aglutinante es
almidon y el reactivo es glioxal.

6. La composicion de cualquier reivindicacion precedente, combinada ademas con fibras de celulosa para formar un
producto de papel.

7. Un método de fabricacion de una composicion de relleno modificada de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, en el que el método comprende las etapas de:

a. dispersar un material de relleno y un material aglutinante juntos para formar una composicion de relleno-aglutinante,
en la que el aglutinante y el relleno se combinan juntos en una proporciéon en un intervalo de aproximadamente 300
partes de aglutinante por aproximadamente una parte de relleno por aproximadamente 0,05 partes de aglutinante por
aproximadamente una parte del relleno, expresandose las proporciones con base en el peso seco;

b. calentar la composicion de relleno-aglutinante a una temperatura de aproximadamente 82,2222°C (180°F);

c. afadir un reactivo a la composicién de relleno-aglutinante para formar una composicion de relleno-aglutinante-
reactivo, en la que la combinacién de relleno-aglutinante y el reactivo se combinan juntos en una relacién en un intervalo
de aproximadamente 9 partes de reactivo por aproximadamente 100 partes de aglutinante por aproximadamente 0,05
partes de reactivo por aproximadamente 100 partes de aglutinante, expresandose las relaciones con base en el peso
seco; y

d. calentar la composicion de relleno-aglutinante-reactivo a una temperatura en el intervalo de aproximadamente
48,8889°C (120°F) hasta aproximadamente 165,556°C (330°F) para preparar la composicion de relleno modificada,

en la que el reactivo se selecciona para reaccionar con el material aglutinante para encapsular o aislar el material de
relleno en la composicion y en la que menos del 10% en peso del material aglutinante esta presente en un filtrado
después de pasar una suspension de la composicién a través de un papel filtro estandar, en la que la suspension
contiene menos del 2% de solidos y el papel filtro estandar es el papel Whatman # 4.

10
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8. El método de la reivindicacion 7, que comprende ademas la etapa de combinar la composicién de relleno modificada
con uno o mas componentes adicionales adecuados para fabricar un producto final a base de celulosa.

9. El método de la reivindicacion 8, en el que la etapa de combinacion incluye la etapa de dispersar la composicion de
relleno modificada con uno o mas componentes adicionales antes de fabricar el producto final a base de celulosa.

10. El método de la reivindicacion 8, que comprende ademas la etapa de formar un recubrimiento que incluye la
composicion de relleno modificada, y en el que la etapa de combinacion incluye la etapa de aplicacién del recubrimiento
al producto final que contiene uno o mas componentes adicionales.

11. El método de cualquiera de las reivindicaciones 7 a 10, que comprende ademas la etapa de calentar el material
aglutinante antes de dispersar el material de relleno y el material aglutinante juntos.

12. El método de cualquiera de las reivindicaciones 7 a 11, que comprende ademas la etapa de afiadir agua a la
composicion de relleno-aglutinante-reactivo antes de la segunda etapa de calentamiento.

13. El método de cualquiera de las reivindicaciones 7 a 12, en el que el material de relleno es fibra, el material
aglutinante es almidén y el material reactivo es glioxal.

11
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Figura 1
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Figura 2

indice de Traccién, Nm/g

Resistencia a la Traccion

14.0%

45
a0 LN
35 -
30
25 +—] —&— Arcilla sin tratar (100, 200, & 400 ppt)
== Arcilla tratada (200 ppt) + Arcilla sin tratar (0, 100, 300 ppt)
20
15 T Ll L T ¥ T —
0.0% 2.0% 4.0% 6.0% 8.0% 10.0% 12.0%
% de ceniza

13




ES 2 682 080 T3

Figura 3
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