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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "PRO-
CESSO PARA APRIMORAR OS ATRIBUTOS OTIMIZADORES DE
RESISTENCIA DE CELULOSE MICROFIBRILADA E PRODUTO DE

PAPEL”.
CAMPO DA TECNICA
[001] A presente invencao refere-se a um processo para modifi-

car os atributos otimizadores de resisténcia a ruptura de papel de celu-
lose microfibrilada, a uma suspensdo aquosa que compreende a dita
celulose microfibrilada, e a composicdes de fabricagcao de papel e pro-
dutos de papel que compreendem a dita celulose microfibrilada.
ANTECEDENTES DA INVENCAO

[002] Na fabricagcdo de papel, cargas minerais sdo comumente

adicionadas. Embora isto possa, em algumas circunstancias reduzir a
resisténcia mecanica do papel, isto €, em relagdo a um papel feito pu-
ramente a partir de uma polpa fibrosa, que é tolerada, pois a resistén-
cia mecanica (embora reduzida) ainda é aceitavel e ha um beneficio
de custo, qualidade e ambiental por ser capaz de reduzir a quantidade
de fibra no papel. Uma propriedade comum para avaliar a resisténcia
mecanica de papel € a resisténcia a ruptura do papel. Tipicamente, um
papel feito puramente a partir de uma polpa fibrosa tera uma resistén-
cia a ruptura de papel maior que um papel comparavel em que uma
porcao da polpa fibrosa foi substituida por uma carga mineral. A resis-
téncia a ruptura do papel do papel carregado pode ser expressa como
uma porcentagem da resisténcia a ruptura do papel do ndo carregado.
[003] WO-A-2010/131016 descreve um processo para a prepara-
cdo de celulose microfibrilada que compreende microfibrilar, por
exemplo, por moagem, um material fibroso que compreende celulose,
opcionalmente na presengca de um meio de moagem e material parti-
culado inorganico. Quando usada como uma carga em papel, por

exemplo, como uma substituicdo ou substituicao parcial de uma carga
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mineral convencional, a celulose microfibrilada obtida pelo dito proces-
so, opcionalmente em combinagdo com o material particulado inorga-
nico, foi inesperadamente identificada por aprimorar as propriedades
de resisténcia a ruptura do papel. Isto é, em relagcdo a um papel carre-
gado com carga exclusivamente mineral, o papel carregado com a ce-
lulose microfibrilada foi identificado por ter resisténcia a ruptura apri-
morada. Em outras palavras, a carga de celulose microfibrilada foi
identificada por ter atributos otimizadores de resisténcia a ruptura do
papel. Em uma modalidade particularmente vantajosa daquela inven-
cao, o material fibroso que compreende celulose foi moido na presen-
¢a de um meio de moagem, opcionalmente em combinagao com mate-
rial particulado inorgénico, para obter celulose microfibrilada com uma
inclinacéo de fibra a partir de 20 a cerca de 50.

[004] Embora a celulose microfibrilada obtenivel pelos processos
descritos em WO-A-2010/131016 tenha sido revelada como tendo atri-
butos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel vantajosos, pode-
ria ser desejado ter a capacidade de modificar, por exemplo, aprimorar
ainda mais, um ou mais atributos otimizadores de propriedades de pa-
pel de celulose microfibrilada, por exemplo, os atributos otimizadores
de resisténcia a ruptura do papel de celulose microfibrilada.

SUMARIO DA INVENCAO

[005] De acordo com um primeiro aspecto, proporciona-se um

processo para tratar celulose microfibrilada, sendo que o dito processo
compreende submeter uma suspenséo aquosa que compreende celu-
lose microfibrilada e, opcionalmente, material particulado inorganico a
alto cisalhamento, em que o alto cisalhamento € gerado, pelo menos
em parte, por um elemento cisalhante mével. O tratamento vantajosa-
mente modifica, por exemplo, aprimora, um atributo otimizador de pro-
priedades de papel da celulose microfibrilada, por exemplo, os atribu-

tos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfi-
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brilada.

[006] De acordo com um segundo aspecto, o processo do primei-
ro aspecto compreende adicionalmente preparar uma composicao de
fabricacdo de papel que compreende celulose microfibrilada, e, opcio-
nalmente, material particulado inorganico, obtenivel pelo processo do
primeiro aspecto.

[007] De acordo com um terceiro aspecto, o processo do segun-
do aspecto compreende adicionalmente preparar um produto de papel
a partir da composicao de fabricacédo de papel.

[008] De acordo com um quarto aspecto, proporciona-se uma
suspensao aquosa que compreende celulose microfibrilada, e, opcio-
nalmente, material particulado inorganico, obtenivel pelo processo do
primeiro aspecto da presente invengao.

[009] De acordo com um quinto aspecto, proporciona-se uma
composicao de fabricacdo de papel obtenivel pelo processo do segun-
do aspecto da presente invencéo.

[0010] De acordo com um sexto aspecto, proporciona-se um pro-
duto de papel obtenivel pelo processo do terceiro aspecto da presente
invencao, em que o produto de papel tem uma primeira propriedade de
papel (por exemplo, resisténcia a ruptura) que € maior que uma se-
gunda propriedade de papel (por exemplo, resisténcia a ruptura) de
um produto de papel comparavel que compreende uma quantidade
equivalente de celulose microfibrilada antes de alto cisalhamento.
BREVE DESCRICAQO DOS DESENHOS

[0011] A Figura 1 é uma representacdo esquematica, em vista

plana, de uma configuragcdo de rotor/estator adequada para uso na
presente invencao.

[0012] A Figura 2 é uma representacdo esquematica, em vista
plana, de outra configuragdo de rotor/estator adequada para uso na

presente invengao.
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[0013] A Figura 3 € um diagrama esquematico de um processo
integrado para preparar celulose microfibrilada que tem atributos otimi-
zadores de resisténcia a ruptura do papel modificados, por exemplo,
aprimorados.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

[0014] O processo para tratar celulose microfibrilada compreende

submeter uma suspensao aquosa que compreende celulose microfibri-
lada e, opcionalmente, material particulado inorgénico a alto cisalha-
mento, em que o alto cisalhamento é gerado, pelo menos em parte,
por um elemento cisalhante movel. O tratamento vantajosamente mo-
difica, por exemplo, aprimora, um atributo otimizador de propriedades
de papel da celulose microfibrilada. A propriedade de papel pode ser
uma propriedade mecanica e/ou uma propriedade 6ptica. Em determi-
nadas modalidades, a propriedade de papel € uma propriedade meca-
nica.

[0015] Em determinadas modalidades, o processo serve para mo-
dificar, por exemplo, aprimorar, os atributos otimizadores de resistén-
cia a ruptura do papel de celulose microfibrilada e compreende subme-
ter a suspensao aquosa que compreende celulose microfibrilada e,
opcionalmente, material particulado inorganico a alto cisalhamento, em
que o alto cisalhamento € gerado, pelo menos em parte, por um ele-
mento cisalhante movel, para modificar os atributos otimizadores de
resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada.

[0016] Conforme usado no presente documento, o termo ‘alto cisa-
Ihamento’ significa que a suspensao aquosa que compreende celulose
microfibrilada é submetida a cisalhamento que é suficiente para tratar
a celulose microfibrilada para modificar, por exemplo, aprimorar, um
atributo otimizador de propriedades de papel da celulose microfibrila-
da. Em determinadas modalidades, a celulose microfibrilada é subme-

tida a alto cisalhamento que é suficiente para modificar, por exemplo,
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aprimorar, os atributos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel
da celulose microfibrilada. Vantajosamente, a suspensdo aquosa que
compreende celulose microfibrilada € submetida a cisalhamento que &
suficiente para aprimorar um atributo otimizador de propriedades de
papel da celulose microfibrilada, por exemplo, os atributos otimizado-
res de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada. Um
elemento versado na técnica sera capaz de determinar o cisalhamento
que é suficiente para aprimorar um atributo otimizador de propriedades
de papel da celulose microfibrilada, por exemplo, os atributos otimiza-
dores de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada, por
métodos convencionais, por exemplo, ao comparar, de maneira ade-
quadamente controlada, os atributos otimizadores de propriedades de
papel da celulose microfibrilada (por exemplo, os atributos de resistén-
cia a ruptura do papel da celulose microfibrilada) antes do tratamento
por cisalhamento e os atributos otimizadores de propriedades de papel
da celulose microfibrilada (por exemplo, os atributos de resisténcia a
ruptura do papel da celulose microfibrilada) apos o tratamento por ci-
salhamento. Detalhes adicionais de tais analises sédo fornecidos abaixo
nos Exemplos.

[0017] Em determinadas modalidades, a propriedade de papel é
selecionada a partir de um ou mais dentre: resisténcia a ruptura, indice
de ruptura, resisténcia a tracao, resisténcia a direcéo z (ligacao interna
(Scott bond)), resisténcia ao rasgo, porosidade, lisura e opacidade.
[0018] Um elemento cisalhante movel é uma parte ou componente
que gera, pelo menos em parte, cisalhamento mecanico. Como usado
no presente documento, ‘cisalnamento mecanico’ significa o cisalha-
mento gerado pela agdo de uma parte ou componente mecanico mo-
vel sobre o material que esta sendo submetido a cisalhamento e, adi-
cionalmente, cisalhamento que € gerado na auséncia substancial de

uma queda de pressdo. Um exemplo de um aparelho que conta com o
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cisalhamento gerado por uma queda de pressao € um homogeneiza-
dor. Tipicamente, em tal aparelho, o material de alimentacdo passa de
uma zona de alta pressao para uma zona de baixa pressao através de
uma valvula com um vao ajustavel, porém fixo, as vezes referida como
uma valvula de homogeneizacdo. Em um homogeneizador, portanto,
nao ha elemento cisalhante mével que aplica diretamente o cisalha-
mento ao material.

[0019] Em determinadas modalidades, o cisalhamento € gerado
pela acdo de uma parte ou componente mecanico mével com uma
parte ou componente complementarmente fixo, isto é, estacionario, em
que cada ou tanto a parte ou componente mecanico movel como a
parte ou componente complementarmente fixo tem mais de uma aber-
tura, por exemplo, mais de 100 aberturas, ou mais de 1000 aberturas.
Em determinadas modalidades, pelo menos a parte ou componente
complementarmente fixo tem mais de uma abertura, por exemplo,
mais de 100 aberturas, ou mais de 1000 aberturas.

[0020] Em determinadas modalidades, o termo "alto cisalhamento"
significa uma taxa de cisalhamento de pelo menos cerca de 10.000 s,
por exemplo, uma taxa a partir de cerca de 10.000 s’ a cerca de
120.000 s, ou de cerca de 20.000 s a cerca de 120.000 s, ou de
cerca de 40.000 s' a cerca de 110.000 s, ou de cerca de 60.000 s a
cerca de 100.000 s, ou de cerca de 70.000 s a cerca de 90.000 s™,
ou de cerca de 75.000 s™' a cerca de 85.000 s™.

[0021] Em determinadas modalidades, o elemento cisalhante mo-
vel € uma parte ou componente de um aparelho de mistura de alto ci-
salhamento. O elemento cisalhante mével é alojado dentro do apare-
Iho de mistura de alto cisalhamento e aplica diretamente cisalhamento
a celulose microfibrilada. Em determinadas modalidades, o elemento
cisalhante mével € um rotor que tem meios de mistura em uma extre-

midade que é alojada ou posicionada préxima a um componente ou
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compartimento fixo, ndo mdvel como um estator, e o meio de mistura
gira em torno de um eixo geométrico central dentro do componente ou
compartimento fixo e aplica diretamente cisalhamento a celulose mi-
crofibrilada. A velocidade de rotagao do rotor e, assim, do meio de mis-
tura, é suficiente para gerar alto cisalhamento. O meio de mistura pode
ser qualquer forma adequada que inclua, por exemplo, uma pluralida-
de dentes, ou um impulsor ou pas, e similares, dispostos em torno do
eixo geométrico central do rotor.

[0022] Em determinadas modalidades, o componente ou compar-
timento fixo € um estator de formato cilindrico que tem um diametro
maior que a extensao radial do meio de mistura de modo que a medi-
da que o meio de mistura gira em torno de um eixo geométrico central
do rotor haja um vao entre a extremidade do meio de mistura e a su-
perficie interna do estator, as vezes referido como um vao sem conta-
to. Com referéncia a Figura 1, que é uma representacao esquematica
(em vista plana) de uma configuragédo de rotor/estator exemplificativa,
o raio, R4, do estator 1 € maior que a extensio radial das pas de rotor
3 colocadas em torno de um eixo geomeétrico de rotagao central 5 do
rotor 7, criando um vao 9. O vao é suficientemente pequeno de modo
gue uma zona de alto cisalhamento seja formada em que a celulose
microfibrilada & submetida a cisalhamento adicional que é suficiente-
mente alto para modificar, por exemplo, aprimorar, os atributos otimi-
zadores de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada.
Em determinadas modalidades, o vao € menor que cerca de 1 mm, por
exemplo, menor que cerca de 0,9 mm, ou menor que cerca de 0,8 mm,
ou menor que cerca de 0,7 mm, ou menor que cerca de 0,6 mm, ou
menor que cerca de 0,5 mm. O vao pode ser maior que cerca de 0,1
mm. O cisalhamento é a diferenca de velocidade entre o estator e o
rotor dividida pelo tamanho do vao entre o estator e o rotor.

[0023] Assim, em determinadas modalidades, o processo para
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modificar, por exemplo, aprimorar, os atributos otimizadores de resis-
téncia a ruptura do papel de celulose microfibrilada compreende sub-
meter a dita suspensdo aquosa que compreende celulose microfibrila-
da e, opcionalmente, material particulado inorgénico a alto cisalhamen-
to (mecanico) em um aparelho de mistura de alto cisalhamento em que
o cisalhamento é gerado, pelo menos em parte, pelo dito elemento ci-
salhante moével para modificar os atributos otimizadores de resisténcia
a ruptura do papel da celulose microfibrilada. Em determinadas moda-
lidades, o aparelho de mistura de alto cisalhamento € um aparelho de
mistura tipo rotor/estator de alto cisalhamento.

[0024] Em determinadas modalidades, um evento de cisalhamento
adicional é criado pelo uso de um estator que tem uma série de perfu-
racoes, por exemplo, furos usinados, fendas ou entalhes, em torno de
sua extensao cilindrica, através dos quais a suspensao aquosa que
compreende celulose microfibrilada é forgada pela acdo do rotor e
meio de mistura. Outra disposi¢ao de rotor/estator € mostrada (em vis-
ta plana) na Figura 2. Nessa configuragao, o rotor 17 tem como meio
de mistura uma pluralidade dentes 13 disposta em torno do eixo geo-
métrico central (15) do rotor. O estator 11 tem uma série de entalhes
21 em torno de sua extensdo cilindrica. Novamente, a extensao radial,
R4, do estator 11 € maior do que a extensao radial da pluralidade de
dentes 13, criando um vao 19.

[0025] Os aparelhos de mistura de alto cisalhamento adequados
sao muitos e variados, inclusive, mas nao se limitam a, misturadores
de alto cisalhamento em batelada, misturadores de alto cisalhamento
em linha e misturadores de cisalhamento ultra-alto em linha. Um apa-
relho de mistura de alto cisalhamento exemplificativo € um Misturador
em Linha de Alto Cisalhamento Silverson (RTM), fabricado por Silver-
son (RTM). Outras configuragbes de rotor/estator exemplificativas in-

cluem aquelas fabricadas por Kinematica (RTM) AG, como aquelas
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vendidas sob a marca MEGATRON (RTM), e um equipamento Kady
mill, fabricado por Kady International. Ainda outro aparelho de mistura
de alto cisalhamento exemplificativo € um equipamento supermasscol-
loider que tem uma parte mecanica movel com uma parte fixa com-
plementar para gerar cisalhamento, em que tanto a parte mecanica
movel como a parte fixa complementar tém somente uma abertura.
[0026] Em determinadas modalidades, a alta velocidade de rota-
cao do rotor exerce uma succao potente, que atrai a suspensao aquo-
sa de alimentacao que compreende celulose microfibrilada para dentro
do compartimento fixo, por exemplo, estator. A medida que o material
cisalhado é retirado do estator, por exemplo, forcado a sair através dos
furos, fendas ou entalhes em torno da extensao cilindrica do estator, o
material de alimentacao fresco é atraido, opcionalmente de maneira
continua, para dentro do estator, mantendo o ciclo de mistura.

[0027] A suspensdo aquosa que compreende celulose microfibri-
lada pode ser submetida a alto cisalhamento durante um periodo de
tempo e/ou entrada de energia total suficiente para modificar, por
exemplo, aprimorar, os atributos otimizadores de resisténcia a ruptura
do papel da celulose microfibrilada, ou quaisquer outros atributos oti-
mizadores de propriedades de papel descritos no presente documento.
Em determinadas modalidades, o periodo de tempo € a partir de cerca
de 30 segundos a cerca de 10, por exemplo, a partir de cerca de 30
segundos a cerca de 8 horas, ou a partir de cerca de 30 segundos a
cerca de 5 horas, ou a partir de cerca de 30 segundos a cerca de 4
horas, ou a partir de cerca de 30 segundos a cerca de 3 horas, ou a
partir de cerca de 30 segundos a cerca de 2 horas, ou a partir de cerca
de 1 minuto a cerca de 2 horas, ou a partir de cerca de 5 minutos a
cerca de 2 horas, ou a partir de cerca de 10 minutos a cerca de 2 ho-
ras, ou a partir de cerca de 15 minutos a cerca de 2 horas, ou a partir

de cerca de 20 minutos a cerca de 100 minutos, ou a partir de cerca
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de 25 minutos a cerca de 90 minutos, ou a partir de cerca de 30 minu-
tos a cerca de 90 minutos, ou a partir de cerca de 35 minutos a cerca
de 90 minutos, ou a partir de cerca de 40 minutos a cerca de 90 minu-
tos, ou a partir de cerca de 45 minutos a cerca de 90 minutos.
[0028] Em determinadas modalidades, a entrada de energia total é
a partir de cerca de 1 kWh/tonelada (kWh/t) a cerca de 10.000 kWhtt,
com base no peso seco total de material celulésico na suspensao
aquosa que compreende celulose microfibrilada e material particulado
inorganico opcional, por exemplo, a partir de cerca de 50 kWh/t a cer-
ca de 9.000 kWh/t, ou a partir de cerca de 100 kWh/t a cerca de 8.000
kWh/t, ou a partir de cerca de 100 kWh/t a cerca de 8.000 kWh/t, ou a
partir de cerca de 100 kWh/t a cerca de 7.000 kWh/t, ou a partir de
cerca de 100 kWh/t a cerca de 6.000 kWh/t, ou a partir de cerca de
500 kWh/t a cerca de 5.000 kWh/t, ou a partir de cerca de 1000 kWh/t
a cerca de 5.000 kWh/t, ou a partir de cerca de 1500 kWh/t a cerca de
5.000 kWh/t, ou a partir de cerca de 2000 kWh/t a cerca de 5.000
kWht.
[0029] Em determinadas modalidades, a entrada de energia total é
a partir de cerca de 100 kWh/t a cerca de 5.000 kWht/t.
[0030] A entrada de energia total durante o processo de alto cisa-
Ihamento E, pode ser calculada como:

E=PW (1)
[0031] em que E é a entrada de energia total por tonelada (kWh/t)
de material celulésico na suspenséo aquosa que compreende celulose
microfibrilada, P é a entrada de energia total (kWh) e W é o peso seco
total de material celulésico (em toneladas).
[0032] Em determinadas modalidades, a celulose microfibrilada é
submetida a alto cisalhamento em mais de um estagio, por exemplo,
em multiplos (isto €, dois ou mais) passos através do aparelho de mis-

tura de alto cisalhamento. Por exemplo, a suspensido aquosa pode ser
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submetida a alto cisalhamento de acordo com o processo descrito
acima durante um primeiro periodo de tempo, passar por uma zona
intermediaria, como um tanque de mistura, operando sob condi¢des
nas quais a celulose microfibrilada ndo € submetida a cisalhamento, e,
entdo, submetida a alto cisalhamento durante um segundo periodo de
tempo, e assim por diante. Em determinadas modalidades, o processo
€ um processo continuo em que uma alimentacado da dita suspensao
aquosa que compreende celulose microfibrilada & continuamente ali-
mentada, por exemplo, a partir de um tanque de mistura, para um apa-
relho de mistura de alto cisalhamento, submetida a alto cisalhamento,
retirada do aparelho de mistura de alto cisalhamento e reciclada no-
vamente para o tanque de mistura, e, entio, recirculada para o apare-
Iho de mistura de alto cisalhamento, e assim por diante. Um produto
que compreende celulose microfibrilada que tem atributos otimizado-
res de resisténcia a ruptura do papel modificado, por exemplo, aprimo-
rado, pode ser retirado do processo em qualquer estagio, por exemplo,
através de um ponto de retirada do produto, como, por exemplo, uma
valvula de drenagem localizada entre o tanque de mistura e o aparelho
de mistura de alto cisalhamento. Tipicamente, a suspensao aquosa
que compreende celulose microfibrilada é circulada em um fluxo cons-
tante e o produto é retirado periodicamente, por exemplo, em um peri-
odo de tempo interno de 5 minutos e/ou 10, minutos, e/ou 15 minutos,
e/ou 20 minutos, e/ou 25 minutos, e/ou 30 minutos, e/ou 35 minutos,
e/ou 40 minutos, e/ou 45 minutos, e/ou 50 minutos, e/ou 55 minutos,
e/ou 60 minutos, e/ou 65 minutos, e/ou 70 minutos, e/ou 75 minutos,
e/ou 80 minutos, e/ou 90 minutos, e/ou 100 minutos, e/ou 110 minutos,
e/ou 120 minutos.

[0033] Em determinadas modalidades, o tratamento por alto cisa-
Ihamento pode ser realizado em uma cascata de dispositivos de alto

cisalhamento, por exemplo, uma cascata de aparelho de mistura ro-
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tor/estator de alto cisalhamento, por exemplo, dois ou trés ou quatro
ou cinco ou seis ou sete ou oito ou nove ou dez aparelhos de mistura
rotor/estator de alto cisalhamento, operativamente ligados em série ou
em paralelo ou uma combinagdo de em série e em paralelo. A saida
e/ou a entrada em um ou mais vasos de alto cisalhamento na cascata
pode(m) ser submetida(s) a uma ou mais etapas de triagem e/ou uma
ou mais etapas de classificagéo.

[0034] Em determinadas modalidades, o tratamento por alto cisa-
Ihamento pode ser realizado em um unico dispositivo de alto cisalha-
mento, por exemplo, um unico aparelho de mistura rotor/estator de alto
cisalhamento que tem uma pluralidade, isto é, pelo menos duas, de
zonas de alto cisalhamento operativamente distintas. Por exemplo, um
aparelho de mistura rotor/estator de alto cisalhamento adequado pode
ter uma pluralidade de zonas de alto cisalhamento cada uma tendo
seu proprio rotor/estator.

[0035] Em determinadas modalidades, a suspensao aquosa que
compreende celulose microfibrilada e material particulado inorganico
opcional tem um teor de sélidos ndo maior que cerca de 25 %, em pe-
so, com base no peso da suspensao aquosa, por exemplo, um teor de
solidos a partir de cerca de 0,1 a cerca de 20 %, em peso, ou a partir
de cerca de 0,1 a cerca de 18 %, em peso, ou a partir de cerca de 2 a
cerca de 16 %, em peso, ou a partir de cerca de 2 a cerca de 14 %,
em peso de sélidos, ou a partir de cerca de 4 a cerca de 12 %, em pe-
S0, ou a partir de cerca de 4 a cerca de 10 %, em peso, ou a partir de
cerca de 5 a cerca de 10 %, em peso, ou a partir de cerca de 5 a cerca
de 9 %, em peso, ou a partir de cerca de 5 a cerca de 8,5 %, em peso.
Em qualquer estagio do processo, agua adicional pode ser adicionada
para modificar o teor de sélidos da suspensao aquosa que compreen-
de celulose microfibrilada e material particulado inorganico opcional.

[0036] Em determinadas modalidades, a suspensdo aquosa que
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compreende celulose microfibrilada tem um teor de solidos de fibra
nao maior que cerca de 8 %, em peso.

[0037] A celulose microfibrilada pode ser derivada de qualquer fon-
te adequada. Em determinadas modalidades, a composi¢do que com-
preende celulose microfibrilada € obtenivel por um processo que com-
preende microfibrilar um substrato fibroso que compreende celulose na
presenga de um meio de moagem. O processo é vantajosamente con-
duzido em um ambiente aquoso.

[0038] Em determinadas modalidades, a suspensdo aquosa que
compreende celulose microfibrilada e material particulado inorganico
opcional é obtenivel por um processo que compreende moer um subs-
trato fibroso que compreende celulose na presenca de um meio de
moagem e, opcionalmente, o dito material particulado inorganico. Em
determinadas modalidades, a suspensiao aquosa compreende celulose
microfibrilada e material particulado inorganico, e a suspensao aquosa
€ obtenivel por um processo que compreende moer um substrato fi-
broso que compreende celulose na presengca de um meio de moagem
e material particulado inorganico. Um processo adequado é descrito
em WO-A-2010/131016, cujos conteudos totais estdo incorporados no
presente documento a titulo de referéncia.

[0039] Por "microfibrilagao" entende-se um processo em que mi-
crofibrilas de celulose sao liberadas ou parcialmente liberadas como
especies individuais ou como pequenos agregados como comparado
com as fibras da polpa pré-microfibrilada. As fibras de celulose tipicas
(isto é, polpa pré-microfibrilada) adequadas para uso na fabricagao de
papel incluem agregados maiores de centenas ou milhares de fibrilas
de celulose individuais. Ao microfibrilar a celulose, caracteristicas e
propriedades particulares, inclusive as caracteristicas e propriedades
descritas no presente documento, sdo conferidas a celulose microfibri-

lada e as composi¢des que compreendem a celulose microfibrilada.
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[0040] Em determinadas modalidades, a microfibrilacdo é realiza-
da na presenga de meio de moagem que atua para promover a micro-
fibrilagdo da celulose pré-microfibrilada. Ademais, quando presente, o
material particulado inorganico pode atuar como um agente de microfi-
brilacdo, isto €, o material de partida de celulose pode ser microfibrila-
do em entrada de energia relativamente inferior quando o0 mesmo é co-
processado, por exemplo, co-moido, na presenca de um material par-
ticulado inorganico. Em determinadas modalidades, a microfibrilagao é
realizada por outros processos conhecidos na técnica, inclusive pro-
cessos que nao sao realizados na presenga de meio de moagem.

[0041] O substrato fibroso que compreende celulose pode ser de-
rivado de qualquer fonte adequada, como madeira, gramineas (por
exemplo, cana-de-agucar, bambu) ou trapos (por exemplo, residuos
téxteis, algodédo, canhamo ou linho). O substrato fibroso que compre-
ende celulose pode estar sob a forma de uma polpa (isto é, uma sus-
pensdo de fibras de celulose em agua), que pode ser preparada por
qualquer tratamento quimico ou mecanico adequado, ou combinagao
dos mesmos. Por exemplo, a polpa pode ser uma polpa quimica, ou
uma polpa quimitermomecanica, ou uma polpa mecanica, ou uma pol-
pa reciclada, ou um refugo de fabrica de papel, ou um fluxo de resi-
duos de fabrica de papel, ou residuos de uma fabrica de papel, ou
uma combinagdo dos mesmos. A polpa de celulose pode ser batida
(por exemplo, em um batedor Valley) e/ou refinada de outro modo (por
exemplo, processamento em um refinador cénico ou em placa) a qual-
quer drenabilidade predeterminada, relatada na técnica como uma
medida de drenabilidade em Canadian standard freeness (CSF) em
cm?. CSF significa um valor da drenabilidade ou taxa de drenagem de
polpa medido pela taxa que uma suspenséao de polpa pode ser drena-
da. Por exemplo, a polpa de celulose pode ter uma Canadian standard

freeness de cerca de 10 cm® ou mais antes de ser microfibrilada. A
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polpa de celulose pode ter uma CSF De cerca de 700 cm® ou menos,
por exemplo, igual ou menor que cerca de 650 cm?®, ou igual ou menor
que cerca de 600 cm?®, ou igual ou menor que cerca de 550 cm?3, ou
igual ou menor que cerca de 500 cm?, ou igual ou menor que cerca de
450 cm?, ou igual ou menor que cerca de 400 cm?3, ou igual ou menor
que cerca de 350 cm?, ou igual ou menor que cerca de 300 cm?3, ou
igual ou menor que cerca de 250 cm?3, ou igual ou menor que cerca de
200 cm3, ou igual ou menor que cerca de 150 cm?3, ou igual ou menor
que cerca de 100 cm3, ou igual ou menor que cerca de 50 cm?3. A pol-
pa de celulose pode ser, entdo, desidratada por métodos bem conhe-
cidos na técnica, por exemplo, a polpa pode ser filtrada através de
uma peneira para obter uma folha umida que compreende pelo menos
cerca de 10% de sdlidos, por exemplo pelo menos cerca de 15% de
solidos, ou pelo menos cerca de 20% de sélidos, ou pelo menos cerca
de 30% de sodlidos, ou pelo menos cerca de 40% de sodlidos. A polpa
pode ser utilizada em um estado nao refinado, isto €, sem ser batida
ou desidratada, ou de outro modo refinada.

[0042] O substrato fibroso que compreende celulose pode ser adi-
cionado a um vaso de moagem em um estado seco. Por exemplo, um
refugo de papel seco pode ser diretamente adicionado ao vaso de mo-
agem. O ambiente aquoso no vaso de moagem ira, entdo, facilitar a
formagao de uma polpa.

[0043] A etapa de microfibrilacdo pode ser realizada em qualquer
aparelho adequado, inclusive, mas nao se limita a um refinador. Em
uma modalidade, a etapa de microfibrilacdo € conduzida em um vaso
de moagem sob condi¢bes de moagem a umido. Em outra modalida-
de, a etapa de microfibrilacédo é realizada em um homogeneizador.

e moagem a umido

[0044] A moagem € um processo de moagem por atrito na presen-

ca de um meio de moagem de particulado. Por meio de moagem en-
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tende-se um meio exceto o material particulado inorganico que € opci-
onalmente co-moido com o substrato fibroso que compreende celulo-
se. Sera entendido que o meio de moagem é removido apos o término
da moagem.

[0045] Em determinadas modalidades, o processo de microfibrila-
¢ao, por exemplo, moagem, € realizado na auséncia de material parti-
culado inorganico trituravel.

[0046] O meio de moagem de particulado pode ser um material
natural ou sintético. O meio de moagem pode, por exemplo, compre-
ender bolas, esferas ou péletes de qualquer material mineral duro, ce-
ramico ou metalico. Tais materiais podem incluir, por exemplo, alumi-
na, zirconia, silicato de zirconio, silicato de aluminio, mulita, ou o mate-
rial rico em mulita que é produzido ao calcinar argila caulinitica a uma
temperatura na faixa a partir de cerca de 1300°C a cerca de 1800°C.
[0047] Em determinadas modalidade, o meio de moagem de parti-
culado compreende particulas que tém um didmetro médio na faixa a
partir de cerca de 0,1 mm a cerca de 6,0 mm e, com mais preferéncia,
na faixa a partir de cerca de 0,2 mm a cerca de 4,0 mm. O meio de
moagem (ou meios) pode estar presente em uma quantidade de até
cerca de 70% em volume da carga. Os meios de moagem podem es-
tar presentes em uma quantidade de pelo menos cerca de 10% em
volume da carga, por exemplo, pelo menos cerca de 20 % em volume
da carga, ou pelo menos cerca de 30% em volume da carga, ou pelo
menos cerca de 40 % em volume da carga, ou pelo menos cerca de
50% em volume da carga, ou pelo menos cerca de 60 % em volume
da carga. Em determinadas modalidades, o meio de moagem esta
presente em uma quantidade a partir de cerca de 30 a cerca de 70 %
em volume da carga, por exemplo, a partir de cerca de 40 a cerca de
60 % em volume da carga, por exemplo, a partir de cerca de 45 a cer-

ca de 55 % em volume da carga.
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[0048] Por ‘carga’ entende-se a composicdo que € a alimentacéo
alimentada no vaso de moagem. A carga inclui agua, meios de moa-
gem, substrato fibroso que compreende celulose e material particulado
inorganico, e quaisquer outros aditivos opcionais como descrito no
presente documento.

[0049] Em determinadas modalidades, o meio de moagem €& um
meio que compreende particulas que tém um didmetro médio na faixa
a partir de cerca de 0,5 mm a cerca de 12 mm, por exemplo, a partir
de cerca de 1 a cerca de 9 mm, ou a partir de cerca de 1 mm a cerca
de 6 mm, ou cerca de 1 mm, ou cerca de 2 mm, ou cerca de 3 mm, ou
cerca de 4 mm, ou cerca de 5 mm.

[0050] O meio de moagem pode ter uma gravidade especifica de
pelo menos cerca de 2,5, por exemplo, pelo menos cerca de 3, ou pelo
menos cerca de 3,5, ou pelo menos cerca de 4,0, ou pelo menos cerca
de 4.5, ou pelo menos cerca de 5,0, ou pelo menos cerca de 5,5, ou
pelo menos cerca de 6,0.

[0051] Em determinadas modalidades, o meio de moagem com-
preende particulas que tém um didmetro médio na faixa a partir de
cerca de 1 mm a cerca de 6 mm e tem uma gravidade especifica de
pelo menos cerca de 2,5.

[0052] Em determinadas modalidades, o meio de moagem com-
preende particulas que tém um diametro médio de cerca de 3 mm.
[0053] Em uma modalidade, o tamanho médio de particula (dso) do
material particulado inorganico é reduzido durante o processo de co-
moagem. Por exemplo, o dsp do material particulado inorganico pode
ser reduzido em pelo menos cerca de 10% (como medido pelo método
convencional bem conhecido empregado na técnica de dispersao de
luz laser, utilizando uma maquina Malvern Mastersizer S), por exem-
plo, o dso do material particulado inorganico pode ser reduzido em pelo

menos cerca de 20%, ou reduzido em pelo menos cerca de 30%, ou
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reduzido em pelo menos cerca de 50%, ou reduzido em pelo menos
cerca de 50%, ou reduzido em pelo menos cerca de 60%, ou reduzido
em pelo menos cerca de 70%, ou reduzido em pelo menos cerca de
80%, ou reduzido em pelo menos cerca de 90%. Por exemplo, um ma-
terial particulado inorganico que tem um dso de 2,5 ym antes da co-
moagem e um dso de 1,5 ym apos a co-moagem tera sido submetido a
uma reducgao de 40% em tamanho de particula. Em determinadas mo-
dalidades, o tamanho médio de particula do material particulado inor-
ganico nao é significativamente reduzido durante o processo de co-
moagem. Por ‘ndo significativamente reduzido’ entende-se que o dsp
do material particulado inorganico é reduzido em menos de cerca de
10%, por exemplo, o dsg do material particulado inorganico é reduzido
em menos de cerca de 5% durante o processo de co-moagem.

[0054] O substrato fibroso que compreende celulose pode ser mi-
crofibrilado para obter celulose microfibrilada que tem um dso que varia
a partir de cerca de 5 a um cerca de 500 um, como medido por disper-
sao de luz laser. O substrato fibroso que compreende celulose pode
ser microfibrilado para obter celulose microfibrilada que tem um dso
igual ou menor que cerca de 400 um, por exemplo, igual ou menor que
cerca de 300 um, ou igual ou menor que cerca de 200 um, ou igual ou
menor que cerca de 150 um, ou igual ou menor que cerca de 125 pm,
ou igual ou menor que cerca de 100 ym, ou igual ou menor que cerca
de 90 ym, ou igual ou menor que cerca de 80 um, ou igual ou menor
que cerca de 70 ym, ou igual ou menor que cerca de 60 um, ou igual
ou menor que cerca de 50 um, ou igual ou menor que cerca de 40 um,
ou igual ou menor que cerca de 30 ym, ou igual ou menor que cerca
de 20 ym, ou igual ou menor que cerca de 10 um.

[0055] Em determinadas modalidades, a celulose microfibrilada da
suspensao aquosa tem, antes de ser submetida a alto cisalhamento,

um dso de fibra de pelo menos cerca de 50 ym, por exemplo, pelo me-
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nos cerca de 75 uym, ou pelo menos cerca de 100 um, ou pelo menos
cerca de 110 uym, ou pelo menos cerca de 120 um, ou pelo menos cer-
ca de 130 um, ou pelo menos cerca de 140 ym, ou pelo menos cerca
de 150 ym. Em determinadas modalidades, a celulose microfibrilada
da suspensao aquosa tem, antes de ser submetida a alto cisalhamen-
to, um dso de fibra a partir de cerca de 100 um a cerca de 160 um, por
exemplo, a partir de cerca de 120 ym a cerca de 160 ym. Geralmente,
durante o processo de alto cisalhamento, o dso de fibra da celulose mi-
crofibrilada ira diminuir, por exemplo, diminuir em pelo menos cerca de
1 %, ou pelo menos cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10 %, ou
pelo menos cerca de 20 %, ou pelo menos cerca de 30 %, ou pelo
menos cerca de 40 %, ou pelo menos cerca de 50 %. Por exemplo,
pode-se dizer que a celulose microfibrilada que tem um dso de fibra de
120 ym antes do alto cisalhamento e um dso de fibra de 108 pm apés o
alto cisalhamento foi submetida a uma reducéo de 10 % em dso de fi-
bra.

[0056] O substrato fibroso que compreende celulose pode ser mi-
crofibrilado na presenga de um material particulado inorgéanico para
obter celulose microfibrilada que tem uma inclinagdo de fibra igual ou
maior que cerca de 10, como medido por Malvern. A inclinacao de fi-
bra (isto é, a inclinacdo da distribuicdo de tamanho de particula das
fibras) é determinada pela seguinte formula:

Inclinag&o = 100 x (dso/d70)

[0057] A celulose microfibrilada pode ter uma inclinagao de fibra
igual ou menor que cerca de 100. A celulose microfibrilada pode ter
uma inclinagao de fibra igual ou menor que cerca de 75, ou igual ou
menor que cerca de 50, ou igual ou menor que cerca de 40, ou igual
ou menor que cerca de 30. A celulose microfibrilada pode ter uma in-
clinagao de fibra a partir de cerca de 20 a cerca de 50, ou a partir de

cerca de 25 a cerca de 40, ou a partir de cerca de 25 a cerca de 35, ou
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a partir de cerca de 30 a cerca de 40.

[0058] Em determinadas modalidades, a celulose microfibrilada da
suspensao aquosa tem uma inclinagao de fibra a partir de cerca de 20
a cerca de 50.

[0059] Os procedimentos para determinar as distribuicbes de ta-
manho de particula de minerais e celulose microfibrilada s&o descritos
em WO-A-2010/131016. Especificamente, os procedimentos adequa-
dos sao descritos na pagina 40, linha 32 a pagina 41, linha 34 de WO-
A-2010/131016.

[0060] A moagem pode ser realizada em um moinho vertical ou
um moinho horizontal.

[0061] Em determinadas modalidades, a moagem é realizada em
um vaso de moagem, como um moinho de tamboracgéo (por exemplo,
haste, esfera e autdbgeno), um moinho agitado (por exemplo, SAM ou
IsaMill), um moinho de torre, um moinho de agitagado detrator (SMD),
ou um vaso de moagem que compreende placas de moagem paralelas
giratorias entre as quais a alimentagao que sera moida € alimentada.
[0062] Em uma modalidade, o vaso de moagem € um moinho ver-
tical, por exemplo, um moinho agitado, ou um moinho de agitagao de-
trator, ou um moinho de torre.

[0063] O moinho vertical pode compreender uma peneira acima de
uma ou mais zonas de moagem. Em uma modalidade, uma peneira
fica localizada adjacente a uma zona quiescente e/ou um classificador.
A peneira pode ser dimensionada para separar os meios de moagem
da suspensao aquosa de produto que compreende celulose microfibri-
lada e material particulado inorganico e aumentar a sedimentacao de
meio de moagem.

[0064] Em outra modalidade, a moagem é realizada em um moe-
dor com peneira, por exemplo, um moinho de agitacdo detrator. O mo-

edor com peneira pode compreender uma ou mais peneira(s) dimensi-
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onada(s) para separar os meios de moagem da suspensao aquosa de
produto que compreende celulose microfibrilada e material particulado
inorganico.

[0065] Em determinadas modalidades, o substrato fibroso que
compreende celulose e material particulado inorganico estdo presen-
tes no ambiente aquoso em um teor de sdlidos inicial de pelo menos
cerca de 4 %, em peso, em que pelo menos cerca de 2 %, em peso,
consistem em um substrato fibroso que compreende celulose. O teor
de sélidos inicial pode ser pelo menos cerca de 10 %, em peso, ou pe-
lo menos cerca de 20 %, em peso, ou pelo menos cerca de 30 %, em
peso, ou pelo menos cerca de pelo menos 40 %, em peso. Pelo me-
nos cerca de 5 %, em peso, do teor de sélidos inicial podem consistir
em um substrato fibroso que compreende celulose, por exemplo, pelo
menos cerca de 10 %, ou pelo menos cerca de 15 %, ou pelo menos
cerca de 20 %, em peso, do teor de sdlidos inicial podem consistir em
um substrato fibroso que compreende celulose. Geralmente, as quan-
tidades relativas de substrato fibroso que compreendem celulose e
material particulado inorganico sao selecionadas para obter uma com-
posicdo que compreende celulose microfibrilada e particulado inorga-
nico de acordo com o primeiro aspecto da invengao.

[0066] O processo de moagem pode incluir uma etapa de pré-
moagem em que o particulado inorganico grosso € moido em um vaso
moedor a uma distribuicdo de tamanho de particula predeterminada,
apos isso o material fibroso que compreende celulose € combinado
com o material particulado inorganico pré-moido e a moagem continu-
ou no mesmo vaso ou em um diferente até o nivel de microfibrilagcao
desejado ser obtido.

[0067] Visto que a suspensao de material que sera moido pode ter
uma viscosidade relativamente alta, um agente dispersante adequado

pode ser adicionado a suspensao antes ou durante a moagem. O
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agente dispersante pode ser, por exemplo, um fosfato condensado so-
luvel em agua, acido polisilicico ou um sal do mesmo, ou um polieletré-
lito, por exemplo, um sal soluvel em agua de um poli(acido acrilico) ou
de um poli(acido metacrilico) que tem um peso molecular numérico
médio ndo maior que 80.000. A quantidade do agente dispersante
usada poderia estar geralmente na faixa a partir de 0,1 a 2,0%, em pe-
so0, com base no peso do material sélido particulado inorganico seco. A
suspensao pode ser adequadamente moida a uma temperatura na fai-
xa a partir de 4°C a 100°C.

[0068] Outros aditivos que podem ser incluidos durante a etapa de
microfibrilacdo incluem: carboximetil celulose, carboximetil celulose
anfotérica, agentes oxidantes, 2,2,6,6-Tetrametilpiperidina-1-oxil
(TEMPOQ), derivados de TEMPO, e enzimas degradantes de madeira.
[0069] Quando presente, a quantidade de material particulado
inorganico e polpa de celulose na mistura que sera co-moida pode va-
riar em uma razao a partir de cerca de 99,5:0,5 a cerca de 0,5:99,5,
com base no peso seco de material particulado inorganico e na quan-
tidade de fibra seca na polpa, por exemplo, uma razao a partir de cer-
ca de 99,5:0,5 a cerca de 50:50 com base no peso seco de material
particulado inorganico e na quantidade de fibra seca na polpa. Por
exemplo, a razdo da quantidade de material particulado inorganico e
fibra seca pode ser a partir de cerca de 99,5:0,5 a cerca de 70:30. Em
determinadas modalidades, a razdo de peso de material particulado
inorganico para fibra seca é cerca de 95:5. Em outra modalidade, a
razao de peso de material particulado inorganico para fibra seca é cer-
ca de 90:10. Em outra modalidade, a razdo de peso de material parti-
culado inorganico para fibra seca é cerca de 85:15. Em outra modali-
dade, a razado de peso de material particulado inorganico para fibra
seca e cerca de 80:20.

[0070] Em um processo de microfibrilagdo exemplificativo, a entra-
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da de energia total por tonelada de fibra seca no substrato fibroso que
compreende celulose sera menos que cerca de 10.000 kWht, por
exemplo, menos que cerca de 9000 kWht', ou menos que cerca de
8000 kWht', ou menos que cerca de 7000 kWht', ou menos que cer-
ca de 6000 kWht', ou menos que cerca de 5000 kWht, por exemplo,
menos que cerca de 4000 kWht-1, menos que cerca de 3000 kWht",
menos que cerca de 2000 kWht', menos que cerca de 1500 kWht",
menos que cerca de 1200 kWht', menos que cerca de 1000 kWht",
ou menos que cerca de 800 kWht'. A entrada de energia total varia
dependendo da quantidade de fibra seca no substrato fibroso que esta
sendo microfibrilado, e, opcionalmente, da velocidade de moagem e
duragao de moagem.

[0071] Em determinadas modalidades, a moagem é realizada em
uma cascata de vasos de moagem, um ou mais desses podem com-
preender uma ou mais zonas de moagem. Por exemplo, o substrato
fibroso que compreende celulose pode ser moido em uma cascata de
dois ou mais vasos de moagem, por exemplo, uma cascata de trés ou
mais vasos de moagem, ou uma cascata de four ou more vasos de
moagem, ou uma cascata de cinco ou mais vasos de moagem, ou
uma cascata de seis ou mais vasos de moagem, ou uma cascata de
sete ou more vasos de moagem, ou uma cascata de oito ou mais va-
sos de moagem, ou uma cascata de nine ou more vasos de moagem
em série, ou uma cascata que compreende até dez vasos de moagem.
A cascata de vasos de moagem pode ser operativamente ligada em
série series ou em paralelo ou uma combinagdo de em série e em pa-
ralelo. A saida e/ou a entrada em um ou mais vasos de moagem na
cascata pode(m) ser submetida(s) a uma ou mais etapas de triagem
e/ou uma ou mais etapas de classificagao.

[0072] Em determinadas modalidades, por exemplo, modalidades

em que uma distribuicdo de tamanho de particula inclinada da celulose
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microfibrilada é produzida por microfibrilacdo do substrato fibroso que
compreende celulose (opcionalmente na presenga do material particu-
lado inorganico) em um processo em batelada, a composigéo de celu-
lose microfibrilada (opcionalmente co-processada) (e material particu-
lado inorganico opcional) resultante (isto €, produto contendo celulose
microfibrilada) que tem a inclinagdo de celulose microfibrilada deseja-
da pode ser removida por lavagem do aparelho de microfibrilagao, por
exemplo, vaso de moagem, com agua ou qualquer outro liquido ade-
quado.

[0073] O material particulado inorgénico pode, por exemplo, ser
um carbonato ou sulfato de metal alcalino-terroso, como carbonato de
calcio, por exemplo, carbonato de calcio natural e/ou carbonato de cal-
cio precipitado, carbonato de magnésio, dolomita, gesso, uma argila
de candita aquosa como caulim, haloisita ou argila peletizada, uma
argila de candita anidra (calcinada) como metacaulim ou caulim com-
pletamente calcinado, talco, mica, perlita ou terra diatomacea, ou hi-
droxido de magnésio ou tri-hidrato de aluminio, ou combinagbes dos
mesmos.

[0074] Em determinadas modalidades, o material particulado inor-
ganico compreende ou é carbonato de calcio. Entédo, a invengao pode
ter a tendéncia a ser discutida em termos de carbonato de calcio e em
relacdo a aspectos onde o carbonato de calcio é processado €/ou tra-
tado. A invencao nao deve ser interpretada como limitada a tais moda-
lidades.

[0075] O carbonato de calcio particulado usado na presente inven-
cao pode ser obtido a partir de uma fonte natural por moagem. O car-
bonato de calcio moido (GCC) é tipicamente obtido por esmagamento
e, entdo, moagem de uma fonte mineral como giz, marmore ou calca-
rio, que pode ser seguido por uma etapa de classificagcdo de tamanho

de particula, para obter um produto que tem o grau de finura desejado.
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Outras técnicas como branqueamento, flotacdo e separagdo magnéti-
ca também podem ser usadas para obter um produto que tem o grau
desejado de finura e/ou cor. O material solido particulado pode ser mo-
ido de forma autdgena, isto €, por atrito entre as particulas do proprio
material solido, ou, alternativamente, na presenca de um meio de mo-
agem de particulado que compreende particulas de um material dife-
rente do carbonato de calcio que sera moido. Esses processos podem
ser realizados com ou sem a presenga de um dispersante e biocidas,
que podem ser adicionados em qualquer estagio do processo.

[0076] O carbonato de calcio precipitado (PCC) pode ser usado
como a fonte de carbonato de calcio particulado na presente invencgao,
e pode ser produzido por qualquer um dos métodos conhecidos dispo-
niveis na técnica. TAPPI Monograph Series No 30, "Paper Coating
Pigments", paginas 34-35 descreve os trés principais processos co-
merciais para preparar carbonato de calcio precipitado que € adequa-
do para uso na preparacao de produtos para uso na industria de papel,
porém também pode ser usado na pratica da presente invencao. Em
todos os trés processos, um material de alimentacao de carbonato de
calcio, como calcario, é primeiramente calcinado para produzir cal viva
e a cal viva é, entdo, apagada em agua para render hidroxido de calcio
ou leite de cal. No primeiro processo, o leite de cal é diretamente car-
bonatado com gas dioxido de carbono. Esse processo tem a vantagem
gue nenhum subproduto é formado, e é relativamente facil controlar as
propriedades e pureza do produto de carbonato de calcio. No segundo
processo, o leite de cal entra em contato com carbonato de sodio para
produzir, por decomposi¢ao dupla, um precipitado de carbonato de
calcio e uma solucao de hidroxido de sédio. O hidréxido de sddio pode
ser substancialmente completamente separado do carbonato de calcio
se esse processo for usado comercialmente. No terceiro processo co-

mercial principal, o leite de cal & primeiramente contatado com cloreto
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de aménio para gerar uma solucéo de cloreto de calcio e gas de amé-
nia. A solucdo de cloreto de calcio &, entdo, contatada com carbonato
de sddio para produzir por decomposicdo dupla o carbonato de calcio
precipitado e uma solugao de cloreto de sodio. Os cristais podem ser
produzidos em uma variedade de formatos e tamanhos diferentes, de-
pendendo do processo de reagao especifico que é usado. As trés prin-
cipais formas de cristais PCC sdo aragonita, romboédrico e escale-
noédrico, todos esses sdo adequados para uso na presente invencéo,
inclusive misturas dos mesmos.

[0077] A moagem a umido de carbonato de caélcio envolve a for-
macao de uma suspensido aquosa do carbonato de calcio que pode
ser, entdo, moido, opcionalmente na presenga de um agente disper-
sante adequado. Pode-se fazer referéncia a, por exemplo, EP-A-
614948 (cujos conteudos estdo incorporados a titulo de referéncia em
sua totalidade) para mais informagdes referentes a moagem a umido
de carbonato de calcio.

[0078] Em algumas circunstancias, adicdbes menores de outros mi-
nerais podem ser incluidas, por exemplo, um ou mais dentre ore cau-
lim, caulim calcinado, volastonita, bauxita, talco ou mica, também po-
deriam estar presentes.

[0079] Quando o material particulado inorganico é obtido a partir
de fontes de ocorréncia natural, pode ser que algumas impurezas mi-
nerais contaminem o material moido. Por exemplo, carbonato de calcio
de ocorréncia natural pode estar presente em associagdo com outros
minerais. Assim, em algumas modalidades, o material particulado
inorganico inclui uma quantidade de impurezas. Em geral, entretanto,
o material particulado inorganico usado na invengao ira conter menos
que cerca de 5%, em peso, de preferéncia, menos que cerca de 1%,
em peso, de outras impurezas minerais.

[0080] O material particulado inorganico pode ter uma distribuigcao
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de tamanho de particula de modo que pelo menos cerca de 10%, em
peso, por exemplo pelo menos cerca de 20 %, em peso, por exemplo
pelo menos cerca de 30%, em peso, por exemplo, pelo menos cerca
de 40%, em peso, por exemplo pelo menos cerca de 50%, em peso,
por exemplo, pelo menos cerca de 60%, em peso, por exemplo, pelo
menos cerca de 70%, em peso, por exemplo, pelo menos cerca de
80%, em peso, por exemplo, pelo menos cerca de 90%, em peso, por
exemplo, pelo menos cerca de 95%, em peso, ou por exemplo, cerca
de 100% das particulas tém um e.s.d de menos que 2um.

[0081] Em determinadas modalidades, pelo menos cerca de 50 %,
em peso, das particulas tém um e.s.d de menos que 2 ym, por exem-
plo, pelo menos cerca de 55 %, em peso, das particulas tém um e.s.d
de menos que 2 um, ou pelo menos cerca de 60 %, em peso das par-
ticulas tém um e.s.d de menos que 2 um.

[0082] Exceto onde determinado em contrario, as propriedades de
tamanho de particula referidas no presente documento dos materiais
particulados inorganicos sdo como medido de maneira bem conhecida
por sedimentacdo do material particulado em uma condicdo comple-
tamente dispersa em um meio aquoso utilizando uma maquina Sedi-
graph 5100 como fornecido por Micromeritics Instruments Corporation,

Norcross, Georgia, USA (site da web: www.micromeritics.com), referi-

do no presente documento como uma "unidade Micromeritics Sedi-
graph 5100". Tal maquina fornece medi¢cdes e um grafico da porcenta-
gem cumulativa em peso de particulas que tém um tamanho, referido
na técnica como o ‘didmetro esférico equivalente’ (e.s.d), menor que
os valores e.s.d fornecidos. O tamanho de particula médio dso € o valor
determinado a partir do e.s.d de particula em que ha 50%, em peso,
das particulas que tém um didametro esférico equivalente menor que
aquele valor dso.

[0083] Alternativamente, onde indicado, as propriedades de tama-
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nho de particula referidas no presente documento dos materiais parti-
culados inorganicos sdao como medido de maneira convencional bem
conhecida empregada na técnica de dispersédo de luz laser, utilizando
uma maquina Malvern Mastersizer S como fornecido por Malvern Ins-
truments Ltd (ou por outros métodos que geram essencialmente o
mesmo resultado). Na técnica de dispersao de luz laser, o tamanho de
particulas em pds, suspensdes e emulsdes pode ser medido utilizando
a difracdo de um feixe de laser, com base em uma aplicacdo de teoria
de Mie. Tal maquina fornece medi¢ées e um grafico da porcentagem
cumulativa em volume de particulas que tém um tamanho, referido na
técnica como o ‘didametro esférico equivalente’ (e.s.d), menor que os
valores e.s.d fornecidos. O tamanho de particula médio dso € o valor
determinado a partir do e.s.d de particula em que ha 50%, em peso,
das particulas que tém um diametro esférico equivalente menor que
aquele valor dso.

[0084] Assim, em outra modalidade, o material particulado inorga-
nico pode ter uma distribuicdo de tamanho de particula, como medido
pelo método convencional bem conhecido empregado na técnica de
dispersao de luz laser, de modo que pelo menos cerca de 10% em vo-
lume, por exemplo, pelo menos cerca de 20% em volume, por exem-
plo, pelo menos cerca de 30% em volume, por exemplo, pelo menos
cerca de 40% em volume, por exemplo, pelo menos cerca de 50% em
volume, por exemplo, pelo menos cerca de 60% em volume, por
exemplo, pelo menos cerca de 70% em volume, por exemplo, pelo
menos cerca de 80% em volume, por exemplo, pelo menos cerca de
90% em volume, por exemplo, pelo menos cerca de 95% em volume,
ou, por exemplo, cerca de 100% em volume das particulas tenham um
e.s.d menor que 2um.

[0085] Em determinadas modalidades, pelo menos cerca de 50 %

em volume das particulas tém um e.s.d menor que 2 ym, por exemplo,
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pelo menor que cerca de 55 % em volume das particulas tém um e.s.d
menor que 2 uym, ou pelo menos cerca de 60 % em volume das parti-
culas tém um e.s.d menor que 2 um

[0086] Detalhes do procedimento podem ser usados para caracte-
rizar a distribuicdo de tamanho de particulas de misturas de material
particulado inorganico e celulose microfibrilada utilizando o método
convencional bem conhecido empregado na técnica de dispersédo de
luz laser sao discutidos acima.

[0087] Em determinadas modalidades, o material particulado inor-
ganico é argila caulim. A seguir, esta segcéo do relatério descritivo pode
tender a ser discutida em termos de caulim e em relagcdo a aspectos
em que o caulim é processado e/ou tratado. A invengao nido deve ser
interpretada como sendo limitada a tais modalidades. Assim, em al-
gumas modalidades, caulim € usado de forma nao processada.

[0088] A argila caulim usada nessa invencédo pode ser um material
processado derivado de uma fonte natural, isto €, mineral de argila
caulim natural em bruto. A argila caulim pode conter tipicamente pelo
menos cerca de 50%, em peso, de caulinita. Por exemplo, a maioria
das argilas caulim comercialmente processadas contém mais que cer-
ca de 75%, em peso, de caulinita e pode conter mais que cerca de
90%, em alguns casos, mais que cerca de 95%, em peso, de caulinita.
[0089] A argila caulim usada na presente invengcao pode ser pre-
parada a partir do mineral de argila caulim natural em bruto por um ou
mais outros processos que sao bem conhecidos para os elementos
versados na técnica, por exemplo, por etapas de refinagdo ou benefi-
ciacao.

[0090] Por exemplo, o mineral de argila pode ser branqueado com
um agente de branqueamento redutor, como hidrossulfito de sédio. Se
hidrossulfito de sédio for usado, o mineral de argila branqueado pode

ser opcionalmente desidratado, e, opcionalmente lavado e novamente
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opcionalmente desidratado, apos a etapa de branqueamento com hi-
drossulfito de sodio.

[0091] O mineral de argila pode ser tratado para remover impure-
zas, por exemplo, por floculagdo, flotacdo, ou técnicas de separacéao
magneética bem conhecidas. Alternativamente, o mineral de argila usa-
do no primeiro aspecto da invencao pode ser nao tratado sob a forma
de um sodlido ou como uma suspensao aquosa.

[0092] O processo para preparar a argila de caulim particulada
usada na presente invencdo também pode incluir uma ou mais etapas
de fragmentacgéo, por exemplo, trituragdo ou moagem. A fragmentagéao
por luz de um caulim grosso é usada para gerar a delaminagcédo ade-
quada do mesmo. A fragmentagdo pode ser realizada através do uso
de esferas ou granulos de um auxiliar de trituragdo ou moagem de
plastico (por exemplo, nailon), areia ou ceramica. O caulim grosso po-
de ser refinado para remover impurezas e aprimorar as propriedades
fisicas utilizando procedimentos bem conhecidos. A argila caulim pode
ser tratada por um procedimento de classificagdo de tamanho de parti-
cula conhecido, por exemplo, peneiramento e centrifugacdo (ou am-
bas), para obter particulas com um valor dso ou distribuicdo de tama-
nho de particula desejado.

[0093] Em determinadas modalidades, o produto removido do pro-
cesso de alto cisalhamento é tratado para remover pelo menos uma
por¢cao ou substancialmente toda a agua para formar um produto par-
cialmente seco ou essencialmente completamente seco. Por exemplo,
pelo menos cerca de 10 % em volume, por exemplo, pelo menos cerca
de 20% em volume, ou pelo menos cerca de 30% em volume, ou me-
nos de cerca de 40% em volume, ou pelo menos cerca de 50% em
volume, ou pelo menos cerca de 60% em volume, ou pelo menos cer-
ca de 70% em volume ou pelo menos cerca de 80 % em volume ou

pelo menos cerca de 90% em volume, ou pelo menos cerca de 100%
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em volume de agua em produto do processo de co-moagem podem
ser removidos. Qualquer técnica adequada pode ser usada para re-
mover agua do produto inclusive, por exemplo, por gravidade ou dre-
nagem assistida por vacuo, com ou sem prensagem, Ou por evapora-
¢ao ou por filtragcdo ou por uma combinacao dessas técnicas. O produ-
to parcialmente seco ou essencialmente completamente seco ira com-
preender celulose microfibrilada e, quando presente, material particu-
lado inorganico e quaisquer outros aditivos opcionais que podem ter
sido adicionados antes da secagem. O produto parcialmente seco ou
essencialmente completamente seco pode ser opcionalmente reidra-
tado e incorporado em composicoes de fabricacdo de papel e produtos
de papel, como descrito no presente documento.

[0094] Como discutido acima, a celulose microfibrilada obtida pelo
processo de acordo com WO-A-2010/131016 foi identificado como
tendo atributos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel vantajo-
sos. Entretanto, os presentes inventores constataram que os atributos
otimizadores de resisténcia a ruptura do papel de celulose microfibrila-
da ndo podem ser adicionalmente aprimorados por moagem adicional
individualmente. Nesse aspecto, e sem se ater a teoria, parece que um
ponto de equilibrio é atingido no processo de moagem além do que,
independente da quantidade de energia adicional aplicada através da
moagem, os atributos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel
da celulose microfibrilada ndo podem ser ainda mais aprimorados. Os
presentes inventores constataram inesperadamente, entretanto, que
ao submeter a celulose microfibrilada, como aquela obtida pelo pro-
cesso de moagem descrito em WO-A-2010/131016, a um tratamento
por alto cisalhamento, de acordo com o primeiro aspecto descrito aci-
ma, um ou mais atributos otimizadores de propriedades de papel da
celulose microfibrilada, por exemplo, os atributos otimizadores de re-

sisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada, podem ser
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aprimorados. Em outras palavras, o papel que compreende a celulose
microfibrilada obtenivel pelo processo de alto cisalhamento descrito no
presente documento foi identificado como tendo uma propriedade ou
propriedades de papel aprimoradas (por exemplo, resisténcia a ruptu-
ra) em relagdo a um papel que compreende uma quantidade equiva-
lente da celulose microfibrilada, que nao foi submetida ao processo de
alto cisalhamento descrito no presente documento, como a celulose
microfibrilada obtida pelo processo de moagem descrito em WO-A-
2010/131016.

[0095] A resisténcia a ruptura do papel pode ser determinada utili-
zando um testador de ruptura Messemer Buchnel de acordo com
SCAN P24. Detalhes adicionais sao fornecidos nos Exemplos abaixo.
[0096] Como descrito acima, um papel feito puramente a partir de
uma polpa fibrosa tera uma resisténcia a ruptura do papel maior que
um papel comparavel em que uma porcao da polpa fibrosa foi substitu-
ida por uma carga, por exemplo, uma carga mineral. Assim, a resis-
téncia a ruptura do papel de um papel carregado € geralmente expres-
sa como uma porcentagem da resisténcia a ruptura do papel do papel
ndo carregado. Quando usado como uma carga em papel, por exem-
plo, como uma substituicdo ou substituicdo parcial de uma carga mine-
ral convencional, a celulose microfibrilada obtida pelo processo des-
crito em WO-A-2010/131016, opcionalmente em combinagdo com ma-
terial particulado inorganico, foi inesperadamente identificada por
aprimorar as propriedades de resisténcia a ruptura do papel. Isto €, em
relacdo a um papel carregado com carga exclusivamente mineral, o
papel carregado com a celulose microfibrilada foi identificado como
tendo resisténcia a ruptura aprimorada. Em outras palavras, a carga
celulose microfibrilada foi identificada como tendo atributos otimizado-
res de resisténcia a ruptura do papel.

[0097] Em determinadas modalidades, os atributos otimizadores
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de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada obtida pelo
processo de alto cisalhamento descrito no presente documento séo
aumentados em pelo menos cerca de 1%, por exemplo, pelo menos
cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10% comparados com os atri-
butos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel da celulose mi-
crofibrilada antes do tratamento por alto cisalhamento. Em outras pa-
lavras, em determinadas modalidades, o papel que compreende a ce-
lulose microfibrilada obtenivel pelo processo de alto cisalhamento des-
crito no presente documento tem uma resisténcia a ruptura do papel
que é maior que a resisténcia a ruptura do papel de um papel compa-
ravel que compreende uma quantidade equivalente de celulose micro-
fibrilada, como celulose microfibrilada obtida pelo processo de moa-
gem descrito em WO-A-2010/131016, que nao foi submetida ao pro-
cesso de alto cisalhamento descrito no presente documento, por
exemplo, uma resisténcia a ruptura do papel que é pelo menos cerca
de 1 % maior, ou pelo menos cerca de 5 % maior, ou pelo menos cer-
ca de 10% maior.

[0098] Em determinadas modalidades, um produto de papel que
compreende a celulose microfibrilada obtida pelo processo de alto ci-
salhamento descrito no presente documento exibe, tanto de maneira
adicional como alternativa, uma ou mais propriedades vantajosas ex-
ceto a resisténcia a ruptura do papel aprimorada. Por exemplo, o papel
qgue compreende a celulose microfibrilada obtida pelo processo de alto
cisalhamento descrito no presente documento pode exibir indice de
ruptura aprimorado, ou resisténcia a tracao aprimorada (por exemplo,
indice de tracdo na direcado de maquina), ou resisténcia ao rasgo apri-
morada (por exemplo, indice de rasgo na direcdo transversal), ou re-
sisténcia a direcdo z aprimorada (ligacao interna) (também conhecida
como resisténcia de ligagado Scott), ou porosidade aprimorada (reduzi-

da) (por exemplo, porosidade Bendsten), ou lisura aprimorada (por
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exemplo, lisura Bendsten), ou opacidade aprimorada, ou qualquer
combinagao das mesmas.

[0099] Em uma modalidade, o indice de ruptura é determinado uti-
lizando um testador de Resisténcia a ruptura L&W com base no méto-
do TAPPI T 403 om-91. Em determinadas modalidades, um produto de
papel que compreende a celulose microfibrilada obtenivel pelo proces-
so de alto cisalhamento descrito no presente documento tem um indi-
ce de ruptura que é maior que o indice de ruptura de um papel compa-
ravel que compreende uma quantidade equivalente de celulose micro-
fibrilada, como celulose microfibrilada obtida pelo processo de moa-
gem descrito em WO-A-2010/131016, que nao foi submetida ao pro-
cesso de alto cisalhamento descrito no presente documento, por
exemplo, um indice de ruptura que é pelo menos cerca de 1 % maior,
ou pelo menos cerca de 5 % maior, ou pelo menos cerca de 10% mai-
or. Em determinadas modalidades, um produto de papel que compre-
ende a celulose microfibrilada obtenivel pelo processo de alto cisalha-
mento descrito no presente documento tem um indice de ruptura de
pelo menos cerca de 1.25 kPa m? g™!, por exemplo, pelo menos cerca
de 1,30 kPa m? g, ou pelo menos cerca de 1,32 kPa m? g, ou pelo
menos cerca de 1,34 kPa m? g™, ou pelo menos cerca de 1,36 kPa m?
g, por exemplo, a partir de cerca de 1,25 kPa m? g' a cerca de 1,50
kPa m? g, ou a partir de cerca de 1,25 kPa m? g' a cerca de 1,45 kPa
m? g’', ou a partir de cerca de 1,25 kPa m? g' a cerca de 1,40 kPa m?
g, ou a partir de cerca de 1,30 kPa m? g' a cerca de 1,40 kPa m? g™,
ou a partir de cerca de 1,32 kPa m? g a cerca de 1,40 kPam? g™, ou a
partir de cerca de 1,34 kPa m? g'' a cerca de 1,38 kPa m? g™

[00100] Em uma modalidade, a resisténcia a tracéo (por exemplo,
indice de tracdo na direcdo de maquina) é determinada utilizando um
testador de tracao Testometrics de acordo com SCAN P16. Em deter-

minadas modalidades, um produto de papel que compreende a celulo-
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se microfibrilada obtenivel pelo processo de alto cisalhamento descrito
no presente documento tem uma resisténcia a tracido que é maior que
a resisténcia a tracdo de um papel comparavel que compreende uma
quantidade equivalente de celulose microfibrilada, como celulose mi-
crofibrilada obtida pelo processo de moagem descrito em WO-A-
2010/131016, que nao foi submetida ao processo de alto cisalhamento
descrito no presente documento, por exemplo, uma resisténcia a tra-
cao que € pelo menos cerca de 1 % maior, ou pelo menos cerca de 5
% maior, ou pelo menos cerca de 10% maior. Em determinadas moda-
lidades, um produto de papel que compreende a celulose microfibrila-
da obtenivel pelo processo de alto cisalhamento descrito no presente
documento tem um indice de tragdo na diregdo de maquina de pelo
menos cerca de 31,5 Nm g™', por exemplo, pelo menos cerca de 32,0
Nm g, ou pelo menos cerca de 32,5 Nm g!, ou pelo menos cerca de
33,0 Nm g, ou a partir de cerca de 32,0 Nm g a cerca de 50,0 Nm g
. ou a partir de cerca de 32,0 Nm g™ a cerca de 45 Nm g™, ou a partir
de cerca de 32,0 Nm g a cerca de 45 Nm g™, ou a partir de cerca de
32,0 Nm g a cerca de 40 Nm g, ou a partir de cerca de 32,0 Nm g’
a cerca de 35 Nm g™, ou a partir de cerca de 33,0 Nm g' a cerca de
35 Nmg™.

[00101] Em uma modalidade, o indice de resisténcia ao rasgo na
direcao transversal € determinado de acordo com o método TAPPI T
414 om-04 (resisténcia interna ao rasgo de papel (método tipo EImen-
dorf). Em determinadas modalidades, um produto de papel que com-
preende a celulose microfibrilada obtenivel pelo processo de alto cisa-
Ihamento descrito no presente documento tem um indice de resistén-
cia ao rasgo que € maior que o indice de resisténcia ao rasgo de um
papel comparavel que compreende uma quantidade equivalente de
celulose microfibrilada, como celulose microfibrilada obtida pelo pro-

cesso de moagem descrito em WO-A-2010/131016, que nao foi sub-
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metida ao processo de alto cisalhamento descrito no presente docu-
mento, por exemplo, um indice de resisténcia ao rasgo que € pelo me-
nos cerca de 1 % maior, ou pelo menos cerca de 5 % maior, ou pelo
menos cerca de 10% maior. Em determinadas modalidades, um pro-
duto de papel que compreende a celulose microfibrilada obtenivel pelo
processo de alto cisalhamento descrito no presente documento tem
um indice de resisténcia ao rasgo de pelo menos cerca de 5,45 mN m?
g, por exemplo, pelo menos cerca de 5,50 mN m? g, ou pelo menos
cerca de 5,60 mN m? g, ou pelo menos cerca de 5,70 mN m? g, ou
pelo menos cerca de 5,80 mN m? g™!, por exemplo, a partir de cerca de
5,45 mN m? g'a cerca de 6,50 mN m? g'', ou a partir de cerca de 5,45
mN m? g’ a cerca de 6,25 mN m? g', ou a partir de cerca de 5,45 mN
m? g'a cerca de 6,00 MmN m? g™, ou a partir de cerca de 5,55 MmN m? g’
"a cerca de 6,00 mN m? g, ou a partir de cerca de 5,65 MmN m? g'a
cerca de 6,00 mN m? g™, ou a partir de cerca de 5,75 mN m? g a cer-
ca de 6,50 mN m? g™, ou a partir de cerca de 5,80 mN m? g' a cerca
de 6,00 MmN m? g,

[00102] Em uma modalidade, a resisténcia a direcdo z (ligagéo in-
terna) é determinada utilizando um testador de ligagdo Scott de acordo
com TAPPI T569. Em determinadas modalidades, um produto de pa-
pel que compreende a celulose microfibrilada obtenivel pelo processo
de alto cisalhamento descrito no presente documento tem uma resis-
téncia a direcao z (ligagao interna (Scott)) que é maior que a resistén-
cia a diregao z (ligacao interna (Scott)) de um papel comparavel que
compreende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada,
como a celulose microfibrilada obtida pelo processo de moagem des-
crito em WO-A-2010/131016, que nao foi submetida ao processo de
alto cisalhamento descrito no presente documento, por exemplo, uma
resisténcia a direcéo z (ligacao interna (Scott)) que é pelo menos cerca

de 1 % maior, ou pelo menos cerca de 5 % maior, ou pelo menos cer-
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ca de 10% maior, ou pelo menos cerca de 20 % maior, ou pelo menos
cerca de 30 % maior, ou pelo menos cerca de 40 % maior, ou pelo
menos cerca de 50 % maior. Em determinadas modalidades, um pro-
duto de papel que compreende a celulose microfibrilada obtenivel pelo
processo de alto cisalhamento descrito no presente documento tem
uma resisténcia a diregdo z (ligagao interna (Scott bond)) de pelo me-
nos cerca de 130,0 J m?, por exemplo, pelo menos cerca de 150,0 J
m, ou pelo menos cerca de 170,0 J m™, ou pelo menos cerca de
180,0 J m™, ou pelo menos cerca de 190,0 J m, por exemplo, a partir
de cerca de 130,0 J m™ a cerca de 250,0 J m™, ou a partir de cerca de
130,0 J m? a cerca de 230,0 J m™, ou a partir de cerca de 150,0 J m?,
a cerca de 210,0 J m™, ou a partir de cerca de 170,0 J m? a cerca de
210 J m?, ou a partir de cerca de 180,0 J m>, a cerca de 210,0 J m™?,
ou a partir de cerca de 190,0 J m™, a cerca de 200,0 J m™.

[00103] Em uma modalidade, a porosidade € determinada utilizando
um testador de porosidade Modelo Bendsten 5 de acordo com SCAN
P21, SCAN P60, BS 4420 e TAPPI UM 535. Em determinadas modali-
dades, um produto de papel que compreende a celulose microfibrilada
obtenivel pelo processo de alto cisalhamento descrito no presente do-
cumento tem uma porosidade que € menor que a porosidade de um
papel comparavel que compreende uma quantidade equivalente de
celulose microfibrilada, como a celulose microfibrilada obtida pelo pro-
cesso de moagem descrito em WO-A-2010/131016, que nao foi sub-
metida ao processo de alto cisalhamento descrito no presente docu-
mento, por exemplo, uma porosidade que é pelo menos cerca de 1 %
menor, ou pelo menos cerca de 5 % menor, ou pelo menos cerca de
10% menor, ou pelo menos cerca de 20 % menor, ou pelo menos cer-
ca de 30 % menor, ou pelo menos cerca de 40 % menor, ou pelo me-
nos cerca de 40 % menor, ou pelo menos cerca de 60 % menor, ou

pelo menos cerca de 70 % menor, ou pelo menos cerca de 80 % me-
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nor. Em determinadas modalidades, um produto de papel que com-
preende a celulose microfibrilada obtenivel pelo processo de alto cisa-
Ihamento descrito no presente documento tem uma porosidade Bends-
ten que € menos que cerca de 1000 cm® min™', por exemplo, menos
que cerca de 950 cm® min™', ou menos que cerca de 900 cm? min™', ou
menos que cerca de 875 cm® min”', ou menos que cerca de 850 cm?
min~!, ou menos que cerca de 825 cm® min"', ou menos que cerca de
815 cm® min™', ou menos que cerca de 805 cm? min', por exemplo, a
partir de cerca de 700 cm® min™' a cerca de 1000 cm® min™!, ou a partir
de cerca de 750 cm?® min" a cerca de 950 cm?® min™', ou a partir de cer-
ca de 750 cm® min" a cerca de 900 cm® min’', ou a partir de cerca de
750 cm® min~' a menos que cerca de 850 cm? min".

[00104] Em uma modalidade, a lisura Bendsten é determinada de
acordo com SCAN P 21:67. Em determinadas modalidades, um produ-
to de papel que compreende a celulose microfibrilada obtenivel pelo
processo de alto cisalhamento descrito no presente documento tem
uma lisura que € maior que a lisura de um papel comparavel que com-
preende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada, como
celulose microfibrilada obtida pelo processo de moagem descrito em
WO-A-2010/131016, que nao foi submetido ao processo de alto cisa-
Ihamento descrito no presente documento, por exemplo, uma lisura
que é pelo menos cerca de 1 % maior, ou pelo menos cerca de 5 %
maior, ou pelo menos cerca de 10% maior, ou pelo menos cerca de 20
% maior, ou pelo menos cerca de 30 % maior. Em determinadas mo-
dalidades, um produto de papel que compreende a celulose microfibri-
lada obtenivel pelo processo de alto cisalhamento descrito no presente
documento tem uma lisura Bendsten de pelo menos cerca de 560 cm?®
min~!, por exemplo, pelo menos cerca de 580 cm? min™', ou pelo menos
cerca de 600 cm® min™', ou pelo menos cerca de 620 cm? min’', ou pe-

lo menos cerca de 640 cm?® min”', ou pelo menos cerca de 660 cm?
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min~!, ou pelo menos cerca de 680 cm® min™', por exemplo, a partir de
cerca de 560 cm® min™' a cerca de 800 cm?® min™', ou a partir de cerca
de 600 cm® min™' a cerca de 750 cm? min’', ou a partir de cerca de 640
cm® min' a cerca de 725 cm® min™', ou a partir de cerca de 660 cm?
min~'a cerca de 705 cm® min™'.

[00105] Em uma modalidade, a opacidade de amostra de papel (80
gm2) é medida por meio de um espectrofotdémetro Elrepho Datacolor
3300 utilizando um comprimento de onda apropriado para a medicéo
de opacidade. O método de teste padrdo é ISO 2471. Primeiro, uma
medi¢do da porcentagem da luz incidente refletida é realizada com
uma pilha de pelo menos dez folhas de papel sobre uma cavidade pre-
ta (Rinfinity). A pilha de folhas €, entéo, substituida por uma unica fo-
lha de papel, e uma segunda medi¢do da porcentagem de refletancia
da unica folha sobre a cobertura preta é realizada (R). A porcentagem
de opacidade €, entdo, calculada a partir da férmula: A porcentagem
de opacidade = 100 x R/Rinfinity. Em determinadas modalidades, um
produto de papel que compreende a celulose microfibrilada obtenivel
pelo processo de alto cisalhamento descrito no presente documento
tem uma opacidade que é maior que a opacidade de um papel compa-
ravel que compreende uma quantidade equivalente de celulose micro-
fibrilada, como a celulose microfibrilada obtida pelo processo de moa-
gem descrito em WO-A-2010/131016, que nao foi submetida ao pro-
cesso de alto cisalhamento descrito no presente documento, por
exemplo, uma opacidade que é pelo menos cerca de 0,10 % maior, ou
pelo menos cerca de 0,15 % maior, ou pelo menos cerca de 0,20 %
maior, ou pelo menos cerca de 0,25 % maior, ou pelo menos cerca de
0,30 % maior.

[00106] O produto pds-alto cisalhamento que compreende celulose
microfibrilada tera tipicamente uma viscosidade que é maior que a vis-

cosidade da celulose microfibrilada antes do tratamento por alto cisa-
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Ihamento. Em determinadas modalidades, o produto pds-alto cisalha-
mento que compreende celulose microfibrilada e material particulado
inorganico opcional pode ter uma viscosidade Brookfield (Spindle No.
4, em 10 rpm, e um teor de fibra de 1,5 %, em peso) de pelo menos
cerca de 2.000 MPa.s, por exemplo, a partir de cerca de 2.500 a cerca
de 13.000 MPa.s, ou a partir de cerca de 2.500 a cerca de 11.000
MPa.s, ou a partir de cerca de 3.000 a cerca de 9.000 MPa.s, ou a par-
tir de cerca de 3.000 a cerca de 7.000 MPa.s, ou a partir de cerca de
3.500 a cerca de 6.000 MPa.s, ou a partir de cerca de 4.000 a cerca
de 6.000 MPa.s. A viscosidade Brookfield é determinada de acordo
com o seguinte procedimento. Uma amostra da composigcao, por
exemplo, o produto pés-alto cisalhamento, € diluida com agua suficien-
te para gerar um teor de fibra de 1,5 %, em peso. A amostra diluida &,
entdo, bem misturada e sua viscosidade medida utilizando um visco-
simetro Brookfield R.V. (spindle No 4) em 10 rpm. A leitura é obtida
apos 15 segundos para permitir que amostra se estabilize.

[00107] Um processo integrado para a preparagao de celulose mi-
crofibrilada é resumido na Figura 3. Agua 2, polpa de fibra 4, e particu-
lado inorganico opcional 6 sao alimentados em um vaso de moagem 8,
por exemplo, um moinho de torre ou um moinho de agitagao detrator,
contendo um meio de moagem adequado (ndo mostrado). A polpa de
fibra € moida na presenga do meio de moagem e material particulado
inorganico opcional de acordo com o processo descrito abaixo e/ou de
acordo com o processo de preparacgao de celulose microfibrilada como
descrito em WO-A-2010/131016. A suspensao aquosa resultante que
compreende celulose microfibrilada 10 e material particulado inorgani-
co opcional €, entdo, alimentada em um misturador de alto cisalha-
mento em linha 12. O moedor é ajustado com uma peneira ou penei-
ras apropriadamente dimensionadas (ndo mostradas) para separar os

meios de moagem da suspensao aquosa que compreende celulose
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microfibrilada e material particulado inorganico opcional. Opcionalmen-
te, a suspensdo aquosa, ou uma porgcao da mesma, pode ser alimen-
tada em um tanque de mistura 14 e combinada com agua adicional 16
para reduzir seu teor de sélidos, produzir uma suspensdo aquosa de
teor de solidos reduzido 18, e, entdo, alimentada no misturador de alto
cisalhamento em linha 12. Por exemplo, se o teor de sélidos da sus-
pensao aquosa retirada do moedor for maior que cerca de 10 %, en-
tdo, a mesma pode ser dirigida para o tanque de mistura para reduzir o
teor de sdlidos para menos que 10 %. A suspensido aquosa que com-
preende celulose microfibrilada e material particulado inorganico opci-
onal é submetida a alto cisalhamento no misturador de alto cisalha-
mento em linha. Periodicamente, o produto pdés-alto cisalhamento 20
pode ser recirculado no tanque de mistura 14 para mistura adicional e
diluicdo adicional opcional. Um produto pés-alto cisalhamento final 22
€ retirado do misturador de alto cisalhamento em linha 12 e passado
para uma zona de processamento adicional 24. A zona de processa-
mento adicional 24 pode compreender meios (ndo mostrados) para
incorporar o produto pos-alto cisalhamento em uma composicdo de
fabricacao de papel, e meios (ndo mostrados) para produzir um produ-
to de papel a partir da composicao de fabricagdo de papel. A zona de
processamento adicional 24 também pode compreender maios (ndo
mostrados) para revestir o produto de papel.

[00108] Em determinadas modalidades, a celulose microfibrilada,
antes do tratamento por alto cisalhamento, é preparada em um primei-
ro local e submetida a alto cisalhamento em um segundo local separa-
do, por exemplo, distante, do primeiro local. A celulose microfibrilada
preparada no primeiro local pode ser transportada para o segundo lo-
cal por via rodoviaria, ferroviaria, maritima ou aérea, ou canalizada, ou
qualquer combinagdo dos mesmos. Em determinadas modalidades, a

celulose microfibrilada preparada no primeiro local € tratada para re-
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duzir seu teor de agua e, opcionalmente combinada com aditivos adi-
cionais, por exemplo, floculantes, conservantes e/ou biocidas e, entao,
transportada para o segundo local, onde a mesma pode ser reduzida
até o teor de sélidos adequado e submetida a tratamento por alto cisa-
Ihamento. Os aditivos adicionais incluem, por exemplo, um ou mais
floculantes de poliacrilamida cationicamente modificada de alta massa
molecular e/ou um ou mais biocidas de BIT (2-Benzisotiazolin-3-ona),
CMIT (5-cloro-2-metil-4-isotiazolin-3-ona) e MIT (Metilisotiazolinona)
(disponiveis junto @ The Dow Chemical Company), biocida de DBNPA
(disponivel junto a The Dow Chemical Company), peroxido de hidro-
génio, glutaraldeido elou THPS sulfato de (Tetra-
quis(hidroximetil)fosfénio). Blendas de BIT, MIT e CMIT podem ser
adicionadas, por exemplo, uma blenda de BIT e MIT, ou uma blenda
de CMIT e MIT. Para o transporte, a celulose microfibrilada pode estar
sob a forma de um produto parcialmente seco ou essencialmente se-
co, como descrito no presente documento. Qualquer técnica adequada
pode ser usada para remover agua do produto de celulose microfibri-
lada, por exemplo, por gravidade ou drenagem assistida por vacuo,
Com OuU sem prensagem ou por prensagem, ou por evaporagao, ou por
filtracdo, ou por uma combinacdo dessas técnicas. Por exemplo, no
primeiro local, o teor de agua da celulose microfibrilada pode ser redu-
zido para menos que cerca de 80 % em volume, ou menos que cerca
de 70 % em volume, ou menos que cerca de 60 % em volume, ou me-
nos que cerca de 50 % em volume, ou menos que cerca de 40 % em
volume, ou menos que cerca de 30 % em volume, ou menos que cerca
de 20 % em volume, ou menos que cerca de 15 % em volume, ou me-
nos que 10 % em volume, ou menos que cerca de 5 % em volume, ou
menos que cerca de 2 % em volume, ou menos que cerca de 1 % em
volume, com base no volume total de agua no produto de celulose mi-

crofibrilada antes da remocg¢éo de agua, antes de ser transportado para
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o segundo local. A distancia, determinada pelo modo e rota de trans-
porte, entre o primeiro local e o segundo local pode ser entre cerca de
100 metros e cerca de 10.000 km, por exemplo, entre cerca de 1 km e
cerca de 7.500 km, ou entre cerca de 1 km e cerca de 5.000 km, ou
pelo menos cerca de 10 km, ou pelo menos cerca de 50 km, ou pelo
menos cerca de 100 km, ou pelo menos cerca de 250 km, ou pelo me-
nos cerca de 500 km, ou pelo menos cerca de 750 km, ou pelo menos
cerca de 1,000 km.

Produtos de papel e composicoes de fabricacdo de papel

[00109] O termo "produto de papel" como usado em conjunto com a
presente invengao, deve ser entendido para significar todas as formas
de papel, inclusive cartao como, por exemplo, cartdo com linhas bran-
cas e cartao canelado, cartolina, papelao, cartao revestido, e similares.
Ha inumeros tipos de papel, revestido ou nao revestido, que podem
ser feitos de acordo com a presente invencgao, inclusive papel adequa-
do para livros, revistas, jornais e similares, e papéis de escritério. O
papel pode ser calandrado ou supercalandrado como apropriado; por
exemplo, o papel de revista supercalandrado para rotogravura e im-
pressao por offset pode ser produzido de acordo com os presentes
métodos. O papel adequado para revestimento de peso leve (LWC),
revestimento de peso médio (MWC) ou pigmentacdo acabada a ma-
quina (MFP) também pode ser produzido de acordo com os presentes
métodos. O papel e cartao revestidos que tém propriedades de barrei-
ra adequadas para embalagem de alimentos e similares também po-
dem ser feitos de acordo com os presentes métodos.

[00110] Em determinadas modalidades, o produto de papel que
compreende a partir de cerca de 0,1 a cerca de 10 %, em peso de ce-
lulose microfibrilada que foi submetida a alto cisalhamento de acordo
com os processos descritos no presente documento, por exemplo, a

partir de cerca de 0,1 a cerca de 8,0 %, em peso, de celulose microfi-
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brilada, ou a partir de cerca de 0,1 a cerca de 7,0 %, em peso, de celu-
lose microfibrilada, ou a partir de cerca de 0,1 a cerca de 6,0 %, em
peso, de celulose microfibrilada, ou a partir de cerca de 0,25 a cerca
de 6,0 %, em peso, de celulose microfibrilada, ou a partir de cerca de
0,5 a cerca de 6,0 %, em peso, de celulose microfibrilada, ou a partir
de cerca de 1,0 a cerca de 6,0 %, em peso, de celulose microfibrilada,
ou a partir de cerca de 1,5 a cerca de 6,0 %, em peso, de celulose mi-
crofibrilada, ou a partir de cerca de 2,0 a cerca de 6,0 %, em peso, de
celulose microfibrilada, ou a partir de cerca de 2,5 a cerca de 5,5 %,
em peso, de celulose microfibrilada, ou a partir de cerca de 2,5 a cerca
de 5,0 %, em peso, de celulose microfibrilada.

[00111] Em determinadas modalidades, o produto de papel com-
preende a partir de cerca de 1 a cerca de 50 %, em peso, de material
particulado inorgéanico, por exemplo, a partir de cerca de 5 a cerca de
45 %, em peso, de material particulado inorgénico, ou a partir de cerca
de 10 a cerca de 45 %, em peso, de material particulado inorganico,
ou a partir de cerca de 15 a cerca de 45 %, em peso, de material parti-
culado inorgéanico, ou a partir de cerca de 20 a cerca de 45 %, em pe-
so, de material particulado inorgéanico, ou a partir de cerca de 25 a cer-
ca de 45 %, em peso, de material particulado inorganico, ou a partir de
cerca de 30 a cerca de 45 %, em peso, de material particulado inorga-
nico, ou a partir de cerca de 35 a cerca de 45 %, em peso, de material
particulado inorgénico ou a partir de cerca de 20 a cerca de 40 %, em
peso, de material particulado inorganico, ou a partir de cerca de 30 a
cerca de 50 %, em peso, de material particulado inorganico, ou a partir
de cerca de 30 a cerca de 40 %, em peso, de material particulado
inorganico, ou a partir de cerca de 40 a cerca de 50 %, em peso, de
material particulado inorganico.

[00112] O produto de papel pode compreender outros aditivos opci-

onais que incluem, mas nao se limitam a, dispersante, biocida, auxilia-
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res de suspensao, sal(is) e outros aditivos, por exemplo, amido ou
carboxi metil celulose ou polimeros, que podem facilitar a interacao de
particulas minerais e fibras.

[00113] Em determinadas modalidades, o produto de papel tem
uma resisténcia a ruptura do papel que é aprimorada em relagdo a um
produto de papel comparavel que compreende uma quantidade equi-
valente de celulose microfibrilada, como a celulose microfibrilada obti-
da pelo processo de moagem descrito em WO-A-2010/131016, que
nao foi submetida ao processo de alto cisalhamento descrito no pre-
sente documento.

[00114] Em determinadas modalidades, o produto de papel tem
uma resisténcia a ruptura de pelo menos cerca de 85 como determi-
nado utilizando um testador de ruptura Messemer Buchnel de acordo
com SCAN P24, por exemplo, pelo menos cerca de 86, ou pelo menos
cerca de 87, ou pelo menos cerca de 88, ou pelo menos cerca de 89,
ou pelo menos cerca de 90, ou pelo menos cerca de 91, ou pelo me-
nos cerca de 92, ou pelo menos cerca de 93, ou pelo menos cerca de
94, ou pelo menos cerca de 95.

[00115] Também proporciona-se uma composic¢ao de fabricacido de
papel que pode ser usada para preparar os produtos de papel da pre-
sente invengao.

[00116] Em um processo de fabricagdo de papel tipico, uma polpa
contendo celulose é preparada por qualquer tratamento quimico ou
mecanico adequado, ou combinagdo dos mesmos, que sdo bem co-
nhecidos na técnica. A polpa pode ser derivada de qualquer fonte
adequada como madeira, gramineas (por exemplo, cana-de-agucar,
bambu) ou trapos (por exemplo, residuos téxteis, algoddo, canhamo
ou linho). A polpa pode ser branqueada de acordo com processos que
sdo bem conhecidos pelos versados na técnica e aqueles processos

adequados para uso na presente invengao serao prontamente eviden-
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tes. A polpa de celulose branqueada pode ser batida, refinada, ou am-
bos, a uma drenabilidade predeterminada (relatada na técnica como a
medida de drenabilidade Canadian standard freeness (CSF) em cm?).
Um estoque de papel adequado €, entdo, preparado a partir da polpa
branqueada e batida.

[00117] A composicao de fabricacdo de papel da presente invencao
compreende quantidades adequadas de polpa, material particulado
inorganico opcional, e outros aditivos convencionais opcionais conhe-
cidos na técnica, para obter um produto de papel de acordo com a in-
vengao.

[00118] A composicido de fabricacdo de papel também pode conter
um auxiliar de retengdo nao idnico, catidbnico ou anidénico ou sistema
de retencao de microparticulas em uma quantidade na faixa a partir de
cerca de 0,01 a 2%, em peso, com base no peso do produto de papel.
Geralmente, quanto maior for a quantidade de material particulado
inorganico, maior sera a quantidade de auxiliar de retengdo. A mesma
também pode conter um agente de dimensionamento que pode ser,
por exemplo, um dimero de alquilceteno de cadeia longa, uma emul-
sao de cera ou um derivado de acido succinico. A composicao de fa-
bricagcdo de papel também pode conter corante e/ou um agente de
branqueamento optico. A composicao de fabricacao de papel também
pode compreender auxiliares de resisténcia secos e umidos como, por
exemplo, amido ou copolimeros de epicloridrina.

[00119] Em determinadas modalidades, o produto de papel pode
ser revestido com uma composi¢cao de revestimento.

[00120] A composicdo de revestimento pode ser uma composicao
que confere determinadas qualidades ao papel, inclusive peso, brilho
de superficie, lisura ou absorgao de tinta reduzida. Por exemplo, uma
composi¢cdo contendo caulim ou carbonato de calcio pode ser usada

para revestir o papel de produto de papel. Uma composicédo de reves-
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timento pode incluir um aglutinante, por exemplo, latexes de estireno-
butadieno e aglutinantes organicos naturais como amido. A formulagao
de revestimento também pode conter outros aditivos conhecidos para
composicdes de revestimento. Os aditivos exemplificativos sdo descri-
tos em WO-A-2010/131016 a partir da pagina 21, linha 15 a pagina 24,
linha 2.

[00121] Em determinadas modalidades, a composicdo de revesti-
mento pode compreender celulose microfibrilada obtida pelos proces-
sos descritos no presente documento, por exemplo, celulose microfibri-
lada obtenivel pelo processo de acordo com o primeiro aspecto da
presente invencao e/ou celulose microfibrilada obtenivel pelos proces-
sos descritos em WO-A-2010/131016.

[00122] Os métodos de revestimento de papel e outros materiais de
folha, e aparelho para realizar os métodos, sdo amplamente publica-
dos e bem conhecidos. Tais métodos e aparelho conhecidos podem
ser convenientemente usados para preparar papel revestido. Por
exemplo, ha uma analise de tais métodos publicada em Pulp and Pa-
per International, May 1994, pagina 18 et seq. As folhas podem ser
revestidas sobre a maquina de formacgao de folha, isto &, "na maqui-
na", ou "fora da maquina" em um revestidor ou maquina de revesti-
mento. O uso de composi¢cdes com alto teor de sélidos é desejado no
método de revestimento, pois as mesmas deixam menos agua para
evaporar subsequentemente. Entretanto, como é bem conhecido na
técnica, o nivel de sélidos ndo deve ser tao alto que problemas de alta
viscosidade e nivelamento sejam introduzidos. Os métodos de reves-
timento podem ser realizados utilizando um aparelho que compreende
(i) uma aplicagao para aplicar a composicao de revestimento ao mate-
rial que sera revestido e (ii) um dispositivo de medicdo para garantir
que um nivel correto de composicado de revestimento seja aplicado.

Quando um excesso de composicao de revestimento é aplicado ao
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aplicador, o dispositivo de medigao fica a jusante do mesmo. Alternati-
vamente, a quantidade correta de composicdo de revestimento pode
ser aplicada ao aplicador pelo dispositivo de medi¢cdo, por exemplo,
como uma prensa de filme. Nos pontos de aplicagdo e medicao de re-
vestimento, o suporte de manta de papel se estende a partir de um
rolo de apoio, por exemplo, através de um ou dois aplicadores, a nada
(isto é, somente tensdo). O tempo que o revestimento fica em contato
com o papel antes de o excesso ser finalmente removido é o tempo de
permanéncia — e esse pode ser curto, longo ou variavel.

[00123] O revestimento € geralmente adicionado por uma cabeca
de revestimento em uma estacdo de revestimento. De acordo com a
qualidade desejada, as classes de papel séo nao revestido, unicamen-
te revestido, duplamente revestido e ainda triplamente revestido.
Quando proporciona-se mais de um revestimento, o revestimento ini-
cial (pré-revestimento) pode ter uma formulacdo mais econdmica e,
opcionalmente pigmento mais grosso na composigao de revestimento.
Um revestidor que esta aplicando revestimento sobre cada lado do
papel tera duas ou quatro cabecas de revestimento, dependendo do
numero de camadas de revestimento aplicadas sobre cada lado. A
maioria das cabecas de revestimento reveste somente um lado de ca-
da vez, porém alguns revestidores de rolo (por exemplo, prensas de
filme, rolos de porta, e prensas de tamanho) revestem ambos os lados
de uma so vez.

[00124] Exemplos de revestidores conhecidos que podem ser em-
pregados incluem, sem limitacao, revestidores a faca de ar, revestido-
res a lamina, revestidores a haste, revestidores a barra, revestidores
de multiplas cabecgas, revestidores por rolo, revestidores por rolo ou
lamina, revestidores por fusao, revestidores de laboratério, revestido-
res de gravura, revestidores superficiais, sistemas de aplicagao de li-

quido, revestidores por rolo inverso, revestidores a cortina, revestido-
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res por aspersao e revestidores por extrusao.

[00125] Agua pode ser adicionada aos soélidos compreendendo a
composigao de revestimento para gerar uma concentragcdo de sélidos
que é preferencialmente tal que, quando a composigao for revestida
sobre uma folha a um peso de revestimento alvo desejado, a composi-
¢ao tenha uma reologia que seja adequada para permitir que a com-
posicao seja revestida com uma presséao (isto €, uma pressao de lami-
na) entre 100 e 150 kPa.

[00126] A calandragem é um processo bem conhecido em que a
lisura e brilho de papel s&o aprimoradas € o volume é reduzido ao
passar uma folha de papel revestido entre os estranguladores ou rolos
de calandra uma ou mais vezes. Geralmente, os rolos revestidos por
elastdmero sdo empregados para gerar a prensagem de composigdes
com alto teor de sdlidos. Uma temperatura elevada pode ser aplicada.
Uma ou mais passagens (por exemplo, até cerca de 12, ou as vezes
mais) através dos estranguladores podem ser aplicadas.

[00127] A supercalendragem é uma operagao de acabamento de
papel que consiste em um grau adicional de calendragem. Conforme a
calendragem, a supercalandragem é um processo bem conhecido. A
supercalandra proporciona ao produto de papel um acabamento de
alto brilho, sendo que a extensao de supercalendragem determina a
extensao do brilho. Uma maquina de supercalandragem tipica com-
preende uma pilha alternada vertical de rolos de ago polido duros e
algodao macio (ou outro material resiliente), por exemplo, rolos reves-
tidos com elastémero. O rolo duro é fortemente prensado contra o rolo
macio, que compreende o material. A medida que a manta de papel
passa através desse estrangulamento, a forca gerada a medida que o
rolo macio se esforca para retornar para suas dimensodes originais "pu-
le" o papel, gerando o brilho adicional e acabamento em esmalte tipico

de papel supercalandrado.
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[00128] As etapas na formacédo de um produto de papel final a partir
de uma composicido de fabricacdo de papel sdo convencionais e bem
conhecidas na técnica e geralmente compreendem a formagao de fo-
Ihas de papel que tém um peso base alvejado, dependendo do tipo de
papel que esta sendo fabricado.

[00129] Para evitar duvidas, o presente pedido se refere ao assunto
descrito nos seguintes paragrafos numerados:

[00130] 1. Um processo para modificar os atributos otimizadores de
resisténcia a ruptura do papel de celulose microfibrilada, sendo que o
dito processo compreende submeter uma suspensao aquosa que
compreende celulose microfibrilada e, opcionalmente material particu-
lado inorganico a alto cisalhamento, em que o alto cisalhamento € ge-
rado, pelo menos em parte, por um elemento cisalhante mével, para
modificar os atributos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel
da celulose microfibrilada.

[00131] 2. Um processo, de acordo com o paragrafo numerado 1,
para aprimorar os atributos otimizadores de resisténcia a ruptura do
papel de celulose microfibrilada, sendo que o dito processo compreen-
de submeter a suspensao aquosa que compreende celulose microfibri-
lada e, opcionalmente material particulado inorganico a alto cisalha-
mento para aprimorar os atributos otimizadores de resisténcia a ruptu-
ra do papel da celulose microfibrilada.

[00132] 3. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que o elemento cisalhante mével fica alojado dentro
de um aparelho de mistura rotor/estator de alto cisalhamento, e o pro-
cesso compreende submeter a suspensao aquosa que compreende
celulose microfibrilada a alto cisalhamento no dito aparelho de mistura
rotor/estator para modificar, por exemplo, aprimorar, os atributos otimi-
zadores de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada.

[00133] 4. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
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rado anterior, em que a celulose microfibrilada da suspensdo aquosa
que compreende celulose microfibrilada tem, antes do alto cisalhamen-
to, uma inclinacao de fibra a partir de cerca de 20 a cerca de 50.
[00134] 5. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que a celulose microfibrilada da suspensdo aquosa
que compreende celulose microfibrilada tem, antes do alto cisalhamen-
to, um dso de fibra de pelo menos cerca de 50 um.

[00135] 6. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, que compreende adicionalmente obter a suspensao
aquosa que compreende celulose microfibrilada, opcionalmente em
que a suspensido aquosa que compreende celulose microfibrilada é
obtida por um processamento que compreende microfibrilar um subs-
trato fibroso que compreende celulose em um ambiente aquoso na
presenca de um meio de moagem e, opcionalmente, na presenga do
dito material particulado inorganico suspensao que compreende mate-
rial fibroso e material inorganico opcional.

[00136] 7. Um processo, de acordo com o paragrafo numerado 6,
em que o dito processo de microfibrilagdo compreende moer o subs-
trato fibroso que compreende celulose na presenca do meio de moa-
gem e material particulado inorganico opcional.

[00137] 8. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que o material particulado inorganico, quando pre-
sente, € um carbonato ou sulfato de metal alcalino-terroso, como car-
bonato de calcio, por exemplo, carbonato de calcio natural e/ou carbo-
nato de calcio precipitado, carbonato de magnésio, dolomita, gesso,
uma argila de candita aquosa como caulim, haloisita ou argila peleti-
zada, uma argila de candita anidra (calcinada) como metacaulim ou
caulim completamente calcinado, talco, mica, perlita ou terra diatoma-
cea, ou hidroxido de magnésio ou tri-hidrato de aluminio, ou combina-

¢cdes dos mesmos.
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[00138] 9. Um processo, de acordo com o paragrafo numerado 8,
em que o particulado inorganico € carbonato de calcio, opcionalmente
em que pelo menos cerca de 50 %, em peso do carbonato de calcio
tem um e.s.d. menor que cerca de 2 uym.

[00139] 10. Um processo, de acordo com o paragrafo numerado 8,
em que o material particulado inorganico € caulim, opcionalmente em
que pelo menos cerca de 50 %, em peso do caulim tém um e.s.d. me-
nor que cerca de 2 uym.

[00140] 11. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que o dso de fibra da celulose microfibrilada €, apds o
alto cisalhamento, reduzido, por exemplo, reduzido em pelo menos
cerca de 1 %, ou pelo menos cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de
10 %, ou pelo menos cerca de 50 %.

[00141] 12. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que, apos o alto cisalhamento, os atributos otimiza-
dores de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada sao
aumentados em pelo menos cerca de 1 %, por exemplo, pelo menos
cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10 %.

[00142] 13. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que, apds o alto cisalhamento, a celulose microfibri-
lada tem uma viscosidade Brookfield (Spindle No. 4, em 10 rpm, e um
teor de fibra de 1,5 %, em peso) de pelo menos cerca de 2000 MPa.s.
[00143] 14. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que O processo € um processo em batelada ou um
processo continuo.

[00144] 15. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, em que a suspensao aquosa que compreende celulose
microfibrilada é agitada em um tanque de mistura antes do alto cisa-
Ihamento e/ou durante o processo.

[00145] 16. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
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rado anterior, em que a entrada de energia total durante o alto cisa-
Ihamento, E, é calculada como, E = P/W, em que E é entrada de ener-
gia total por tonelada (kWh/t) de material celulésico na suspensado
aquosa que compreende celulose microfibrilada, P é a entrada de
energia total (kWh) e W é o peso total de material celulésico (em tone-
ladas).

[00146] 17. Um processo, de acordo com qualquer paragrafo nume-
rado anterior, que compreende adicionalmente preparar uma composi-
cao de fabricacido de papel que compreende celulose microfibrilada e,
opcionalmente material particulado inorganico, obtenivel pelo processo
de qualquer reivindicacao anterior.

[00147] 18. Um processo, de acordo com o paragrafo numerado 17,
que compreende adicionalmente preparar um produto de papel a partir
da composicao de fabricacido de papel.

[00148] 19. Uma suspensao aquosa que compreende celulose mi-
crofibrilada e, opcionalmente material particulado inorganico, obtenivel
pelo processo de qualquer um dos paragrafos numerados 1 a 16.
[00149] 20. Uma composicao de fabricacdo de papel obtenivel pelo
processo de paragrafo numerado 17.

[00150] 21. Um produto de papel obtenivel pelo processo de para-
grafo numerado 18, em que o produto de papel tem uma primeira re-
sisténcia a ruptura que € maior que uma segunda resisténcia a ruptura
de um produto de papel comparavel que compreende uma quantidade
equivalente de celulose microfibrilada conforme definido em qualquer
um dentre os paragrafos numerados 1, 4 e 5 (antes do alto cisalha-
mento).

[00151] 22. Um produto de papel, de acordo com o paragrafo nume-
rado 21, em que o produto de papel compreende a partir de cerca de
0,1 a cerca de 5 %, em peso, de celulose microfibrilada e, opcional-

mente até cerca de 50 %, em peso, de material particulado inorganico.
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[00152] Para evitar duvidas, o presente pedido se refere ao assunto
descrito nos seguintes paragrafos numerados:

[00153] 1a. Um processo para tratar celulose microfibrilada, sendo
que o dito processo compreende submeter uma suspensdo aquosa
que compreende celulose microfibrilada e, opcionalmente, material
particulado inorganico a alto cisalhamento, em que o alto cisalhamento
€ gerado, pelo menos em parte, por um elemento cisalhante movel.
[00154] 2a. Um processo, de acordo com o paragrafo numerado 1a,
para modificar, por exemplo, aprimorar, um ou mais atributos otimiza-
dores de propriedades de papel de celulose microfibrilada, sendo que
o dito processo compreende submeter a suspensdo aquosa que com-
preende celulose microfibrilada e, opcionalmente, material particulado
inorganico a alto cisalhamento para modificar, por exemplo, aprimorar,
um atributo otimizador de propriedades de papel da celulose microfibri-
lada.

[00155] 3a. Um processo, de acordo com o paragrafo numerados
1a ou 2a, em que o elemento cisalhante movel fica alojado dentro de
um aparelho de mistura tipo rotor/estator de alto cisalhamento, e o
processo compreende submeter a suspensdo aquosa que compreen-
de celulose microfibrilada a alto cisalhamento no dito aparelho de mis-
tura rotor/estator para modificar, por exemplo, aprimorar, 0 um ou mais
atributos otimizadores de propriedades de papel da celulose microfibri-
lada.

[00156] 4a. Um processo, de acordo com qualquer um dos paragra-
fos numerados 1a a 3a, em que (i) a celulose microfibrilada da sus-
pensado aquosa que compreende celulose microfibrilada tem, antes do
alto cisalhamento, uma inclinacéo de fibra a partir de cerca de 20 a
cerca de 50, e/ou (ii) a celulose microfibrilada da suspensédo aquosa
qgue compreende celulose microfibrilada tem, antes do alto cisalhamen-

to, um d50 de fibra de pelo menos cerca de 50 um.
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[00157] 5a. Um processo, de acordo com qualquer um dos paragra-
fos numerados 1a a 4a, que compreende adicionalmente obter a sus-
pensao aquosa que compreende celulose microfibrilada, opcionalmen-
te em que a suspensao aquosa que compreende celulose microfibrila-
da é obtida por um processamento que compreende microfibrilar um
substrato fibroso que compreende celulose em um ambiente aquoso
na presenga de um meio de moagem e, opcionalmente, na presencga
do dito material particulado inorganico suspensdo que compreende
material fibroso e material inorgénico opcional.

[00158] 6a. Um processo, de acordo com a reivindicacdo 5a, em
que o dito processo de microfibrilagdo compreende moer o substrato
fibroso que compreende celulose na presenca do meio de moagem e
material particulado inorganico opcional.

[00159] 7a. Um processo, de acordo com qualquer um dos paragra-
fos numerados 1a a 6a, em que o material particulado inorganico,
quando presente, € um carbonato ou sulfato de metal alcalino-terroso,
como carbonato de calcio, por exemplo, carbonato de calcio natural
e/ou carbonato de calcio precipitado, carbonato de magnésio, dolomi-
ta, gesso, uma argila de candita aquosa como caulim, haloisita ou argi-
la peletizada, uma argila de candita anidra (calcinada) como metacau-
lim ou caulim completamente calcinado, talco, mica, perlita ou terra
diatomacea, ou hidroxido de magnésio ou tri-hidrato de aluminio, ou
combinacdes dos mesmos

[00160] 8a. Um processo, de acordo com o paragrafo numerado 7a,
em que (i) o particulado inorganico é carbonato de calcio, opcional-
mente em que pelo menos cerca de 50 %, em peso, do carbonato de
calcio tém um e.s.d. menor que cerca de 2 ym, ou (ii) o material parti-
culado inorganico é caulim, opcionalmente em que pelo menos cerca
de 50 %, em peso, do caulim tém um e.s.d. de menos que cerca de 2

um.
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[00161] 9a. Um processo, de acordo com qualquer um dos paragra-
fos numerados 1a a 7a, em que o d50 de fibra da celulose microfibrila-
da é, apds o alto cisalhamento, reduzido, por exemplo, reduzido em
pelo menos cerca de 1 %, ou pelo menos cerca de 5 %, ou pelo me-
nos cerca de 10 %, ou pelo menos cerca de 50 %.

[00162] 10a. Um processo, de acordo com qualquer um dos para-
grafos numerados 1a a 9a, em que, apds o alto cisalhamento, os:
[00163] (i) atributos otimizadores de resisténcia a ruptura do papel
da celulose microfibrilada sdo aumentados em pelo menos cerca de 1
%, por exemplo, pelo menos cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10
%; elou

[00164] (ii) atributos otimizadores de papel indice de ruptura da ce-
lulose microfibrilada sdo aumentados em pelo menos cerca de 1 %, ou
pelo menos cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10%; e/ou

[00165] (iii) atributos otimizadores de resisténcia a tracdo da celulo-
se microfibrilada s&do aumentados em pelo menos cerca de 1 %, ou
pelo menos cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10%, e/ou

[00166] (iv) atributos otimizadores de resisténcia a dire¢do z (liga-
¢ao interna (Scott bond)) da celulose microfibrilada sdo aumentados
em pelo menos cerca de 1 %, ou pelo menos cerca de 5 %, ou pelo
menos cerca de 10%, ou pelo menos cerca de 20 %, ou pelo menos
cerca de 30 %, ou pelo menos cerca de 40 %, ou pelo menos cerca de
50 %; elou

[00167] (v) atributos otimizadores de resisténcia ao rasgo da celulo-
se microfibrilada sdo aumentados em pelo menos cerca de 1 %, ou
pelo menos cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10%; e/ou

[00168]  (vi) atributos otimizadores de porosidade (isto €, redutores
de porosidade) da celulose microfibrilada sdo aumentados em pelo
menos cerca de 1 %, ou pelo menos cerca de 5 %, ou pelo menos

cerca de 10%, ou pelo menos cerca de 20 %, ou pelo menos cerca de
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30 %, ou pelo menos cerca de 40 %, ou pelo menos cerca de 50 %, ou
pelo menos cerca de 60 %, ou pelo menos cerca de 70 %, ou pelo
menos cerca de 80 %; e/ou

[00169]  (vii) atributos otimizadores de lisura da celulose microfibri-
lada sdo aumentados em pelo menos cerca de 1 %, ou pelo menos
cerca de 5 %, ou pelo menos cerca de 10%, ou pelo menos cerca de
20 %, ou pelo menos cerca de 30 %; e e/ou

[00170]  (viii) atributos otimizadores de opacidade da celulose micro-
fibrilada sdo aumentados em pelo menos cerca de 0,10 %, ou pelo
menos cerca de 0,15 %, ou pelo menos cerca de 0,20 %, ou pelo me-
nos cerca de 0,25 %, ou pelo menos cerca de 0,30 %.

[00171] 11a. Método, de acordo com os paragrafos numerados 5a
ou 6a, em que apos o término da moagem e antes do tratamento por
alto cisalhamento, o produto contendo celulose microfibrilada é remo-
vido por lavagem do aparelho de microfibrilagdo com agua ou qualquer
outro liquido adequado.

[00172] 12a. Um processo, de acordo com qualquer um dos para-
grafos numerados 1a a 11a, em que a suspensao aguosa que com-
preende celulose microfibrilada é agitada em um tanque de mistura
antes do alto cisalhamento e/ou durante o processo.

[00173] 13a. Um processo, de acordo com qualquer um dos para-
grafos numerados 1a a 12a, em que a suspensao aguosa que com-
preende celulose microfibrilada e material particulado inorganico opci-
onal submetida a alto cisalhamento tem um teor de sodlidos de nao
mais que cerca de 25 %, em peso, e/ou um teor de soélidos de fibra de
nao mais que cerca de 8 %, em peso.

[00174] 14a. Um processo, de acordo com qualquer um dos para-
grafos numerados 1a a 13a, em que a uma ou mais propriedades de
papel sdo selecionadas a partir de: (i) resisténcia a ruptura do papel,;

(ii) indice de ruptura; (iii) resisténcia a tragao, (iv) resisténcia na dire-
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¢ao z (ligacéo interna (Scott bond)), (v) resisténcia ao rasgo), (vi) poro-
sidade, (vii) lisura, e (viii) opacidade.

[00175] 15a. Um processo, de acordo com qualquer um dos para-
grafos numerados 1a a 14a, que compreende adicionalmente preparar
uma composicao de fabricacdo de papel que compreende celulose mi-
crofibrilada e opcionalmente material particulado inorganico, obtenivel
pelo processo de qualquer reivindicagao anterior, opcionalmente que
compreende adicionalmente preparar um produto de papel a partir da
composicao de fabricacao de papel.

[00176] 16a. Uma suspensao aquosa que compreende celulose mi-
crofibrilada e, opcionalmente material particulado inorganico, obtenivel
pelo processo de qualquer um dos paragrafos numerados 1a a 14a.
[00177] 17a. Uma composicao de fabricacdo de papel obtenivel pe-
lo processo de reivindicagao 15a.

[00178] 18a. Um produto de papel obtenivel pelo processo de rei-
vindicacao 15a, em que o produto de papel tem:

[00179] (i) uma primeira resisténcia a ruptura que € maior que uma
segunda resisténcia a ruptura de um produto de papel comparavel que
compreende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada
conforme definido em qualquer uma das reivindicagdes 1 e 4 (antes do
alto cisalhamento); e/ou

[00180] (i) um primeiro indice de ruptura que € maior que um se-
gundo indice de ruptura de um produto de papel comparavel que com-
preende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada, con-
forme definido em qualquer uma das reivindicagées 1 e 4 (antes do
alto cisalhamento); e/ou

[00181]  (iii) uma primeira resisténcia a tracdo que € maior que uma
segunda resisténcia a tracdo de um produto de papel comparavel que
compreende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada,

conforme definido em qualquer uma das reivindicacdes 1 e 4 (antes de
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alto cisalhamento), e/ou

[00182] (iv) uma primeira resisténcia a direcdo z (ligagao interna
(Scott bond)) que € maior que uma segunda resisténcia a diregdo z
(ligacéo interna (Scott)) de um produto de papel comparavel que com-
preende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada, con-
forme definido em qualquer uma das reivindicagbes 1 e 4 (antes de
alto cisalhamento); e/ou

[00183] (v) uma primeira resisténcia ao rasgo que € maior que uma
segunda resisténcia ao rasgo de um produto de papel comparavel que
compreende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada,
conforme definido em qualquer uma das reivindicagbes 1 e 4 (antes do
alto cisalhamento); e/ou

[00184] (vi) uma primeira porosidade que € menor que uma segun-
da resisténcia a ruptura de um produto de papel comparavel que com-
preende uma quantidade equivalente de celulose microfibrilada, con-
forme definido em qualquer uma das reivindicagbes 1 e 4 (antes do
alto cisalhamento); e/ou

[00185]  (vii) uma primeira lisura que é maior que uma segunda lisu-
ra de um produto de papel comparavel que compreende uma quanti-
dade equivalente de celulose microfibrilada, conforme definido em
qualquer uma das reivindicagdes 1 e 4 (antes do alto cisalhamento);
e/ou

[00186]  (viii) uma primeira opacidade que é maior que uma segunda
opacidade de um produto de papel comparavel que compreende uma
quantidade equivalente de celulose microfibrilada, conforme definido
em qualquer uma das reivindicacdes 1 e 4 (antes do alto cisalhamen-
to) opcionalmente em que o produto de papel compreende a partir de
cerca de 0,1 a cerca de 5 %, em peso, de celulose microfibrilada e,
opcionalmente, até cerca de 50 %, em peso, de material particulado

inorganico.
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EXEMPLOS

Materiais

[00187] Polpa de madeira: polpa de Celulose Branqueada de Fibras
Longas do Norte da Europa (Botnia RM90 de MetsaBotnia, embebida
por 4 horas)

Particulado inorganico:

[00188] (1) carbonato de calcio moido tendo uma distribuicdo de
tamanho de particula de modo que cerca de 60 %, em peso, das parti-
culas tenham um e.s.d. de menos que 2 ym

[00189] (2) particulado de caulim que tem uma distribuicdo de ta-
manho de particula de modo que cerca de 50 %, em peso, das particu-
las tenham um e.s.d. de menos que 2 um

Aparelho e procedimentos experimentais

- produgcao em moinho de torre

[00190] O moinho de torre usado era um moinho vertical 15 kW
compreendido de uma coluna vertical com um diametro interno de 250
mm e um eixo impulsor vertical que tem um corte transversal circular e
um didmetro de 220 cm. A alimentagédo que consiste em 6,4% de par-
ticulado inorganico (1) ou (2) e 1,6% de teor de fibra (corresponde ao
peso seco total de fibra na polpa de madeira) foi preparada em um
tanque de mistura antes do processo de moagem. O processo de mo-
agem foi realizado em velocidade de eixo de 500 rpm utilizando meios
de moagem de zircbnia de 3 mm com a mistura de polpa e carga sen-
do alimentada a partir da parte inferior do moedor. As amostras foram
moidas a entradas de energia na faixa de 0 a 5000 kWh/t de fibra ao
ajustar a associacao da mistura de polpa.

- Producdao em Moedor de Agitagao Detrator (SMD)

[00191] O moedor SMD usado era um 185 kW Bottom Screened
Detritor. Os impulsores tém um corte transversal cilindrico.

[00192] Para cada experimento, 0 moedor foi carregado com meios
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de moagem, polpa, particulado inorganico (1) e agua. O moedor foi
parado quando o mesmo alcangou um ponto de ajuste de energia pre-
determinado. Para coletar o produto, agua foi adicionada ao moedor
para diluir o produto antes de ser descarregado nos tanques de arma-
zenamento.

[00193] O produto diluido foi armazenado em tanques de armazena-
mento para permitir o adensamento por gravidade durante aproximada-
mente 1 a 2 dias. O sobrenadante transparente foi, entdo, removido de
modo que o produto final tenha um teor de sélidos total de ~8,0 %.

- Producgédo de bolo com alto teor de sélidos

[00194] Para a preparagao de amostra de bolo com alto teor de so6-
lidos, o produto diluido antes do adensamento por gravidade foi desi-
dratado utilizando um decantador centrifugo em escala laboratorial
(Sharples P600). Antes do estagio de desidratacédo, a centrifuga foi
configurada ao ajustar a profundidade de tanque a uma configuragao
média e limitar a velocidade diferencial (diferenga entre a velocidade
de recipiente e rolagem). Essa velocidade diferencial foi ajustada em
10 rpm enquanto mantém uma velocidade de recipiente maxima de
2500 rpm.

- Tratamento por alto cisalhamento em linha

[00195] Para cada experimento, aproximadamente 100 L de 8 % de
sélidos (agua foi adicionada se os solidos fossem >8%) de produto de
moagem foram medidos em um tanque de mistura e homogeneamente
misturados durante pelo menos 1 minuto. O produto misturado foi, en-
tdo, passado através de um misturador Silverson em linha, em que a
acao de alto cisalhamentoing ocorreu, e reciclado novamente para o
tanque de mistura. O produto foi recirculado em fluxo constante e 500
ml de amostra foram coletados da valvula de drenagem em um inter-
valo de tempo de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50, 60, 90 minutos. A en-

trada de energia, E, pelo misturador Silverson foi calculada como,
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£ p
 MFC

[00196] em que E é a entrada de energia total por tonelada de fibra
(kWh/t), P é a entrada de energia total (kWh) e MFC é o peso total de
fibra no produto (tonelada).

- Teste de viscosidade

[00197] As amostras de produto de moagem foram diluidas com
agua suficiente para gerar um teor de fibra de 1,5 %, em peso. As
amostras diluidas foram bem misturadas e sua viscosidade medida
utilizando um viscosimetro Brookfield R.V. (Spindle No 4) em 10 rpm.
Para cada amostra, a leitura foi obtida apds 15 segundos para permitir
gque a mesma se estabilize.

- Medigao de distribuicdo de tamanho de particula

[00198] Antes do teste, uma solucdo dispersante foi misturada na
amostra (5 ml de 1,5 % de policrilato de sédio por 3 g de produto seco)
e a mistura foi complementada com 80 ml utilizando agua deionizada.
A distribuicdo de tamanho de particula de todas as amostras foi, entao,
medida utilizando um MasterSizer ‘S’ (Malvern, UK).

- Teste rapido de amostra de papel

[00199] Os produtos preparados de acordo com os procedimentos
acima foram avaliados como cargas em amostras de papel. Geralmen-
te, um lote de polpa quimica branqueada que compreende 70 partes
de eucalipto e 30 partes de polpa de celulose branqueada de fibras
longas do norte da Europa foram batidas em um batedor Valley para
gerar um CSF de 520cm3®. Apds a desintegracao e diluicdo a 2% de
estoque grosso, a fibra foi diluida para 0,3%, em peso, de consisténcia
para a fabricacéo de folha.

[00200] Pasta fluida de carga (que compreende a celulose microfi-
brilada e particulado inorganico pés-alto cisalhamento) foi adicionada
juntamente com o auxiliar de retencédo (Ciba, Percol 292, 0,02%, em

peso, em composicao de fabrico). As amostras de papel foram feitas
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em uma base de peso de 80 gm utilizando um molde de amostra de
folha britdnico de acordo com métodos padrao (por exemplo, SCAN C
26:76 (M 5:76). As folhas foram preparadas em aproximadamente 15 e
25 partes de carregamento de particulado inorganico e o valor de re-
sisténcia a ruptura em 20% de carregamento de particulado inorganico
interpolado a partir desses dados. O ruptura em 20% de carregamento
foi expresso como uma porcentagem do valor ndo carregado.

[00201] A resisténcia a ruptura do papel foi determinada utilizando
um testador de ruptura Messemer Buchnel de acordo com SCAN P24.

Experimento 1 — amostra de SMD

[00202] O produto de moagem de SMD do Experimento 1 consiste
em um teor de sdlidos total de 10 % e um teor de solidos de fibra de 2 %.
[00203] O produto de moagem de SMD foi, entdo, tratado por alto
cisalhamento em uma entrada de energia ao longo de uma faixa de 0-

1000 kWh't de fibra. Os resultados sdo resumidos na Tabela 1.

TABELA 1.
Entrada de Resisténcia a ruptura Aprimoramento
Aot | e | st s
o
(kih/) carga) SMD/0)

SMD/0 0 84 -

SMD/5 100 86 2.70
SMD/10 200 88 453
SMD/15 300 91 7.86
SMD/20 400 90 6,68
SMD/30 600 89 5,90
SMD/40 800 92 10,06
SMD/60 1000 93 11.00

[00204] ‘SMD/20’, por exemplo, significa o produto de moagem de
SMD que ¢ retirado do tratamento por alto cisalhamento em linha em
um intervalo de tempo de 20 minutos.

[00205] A resisténcia a ruptura segue uma tendéncia crescente
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quando a entrada de energia especifica durante o tratamento por alto
cisalhamento aumenta.

[00206] Por exemplo, a resisténcia a ruptura da amostra tem um
aprimoramento tdo alto quanto 11 % comparado com a amostra nao
tratada em 1000 kWh/t de fibra. Em outras palavras, os atributos otimi-
zadores de resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada
pos-alto cisalhamento sdo aprimorados em até 11 %.

Experimento 2 — amostra ‘com alto teor de solidos’ de SMD
[00207] O teor de solidos totais do produto de moagem de SMD de-

cantado € 30 % e o teor de solidos de fibra € 6 %.

[00208] Antes do tratamento por alto cisalhamento, o bolo com alto
teor de sélidos foi reduzido para 8,5 % de sélidos por mistura em agua
em um tanque de mistura.

[00209] O produto de moagem foi tratado por alto cisalhamento em
uma entrada de energia ao longo de uma faixa de 0 a 3000kWh/t de

fibra. Os resultados sdo resumidos na Tabela 2.

TABELA 2.
Viscosidade | dso de Rei':“::::*‘ a Aprlm:;amen-
Entradal p,,okfield @ | fibra P
0 3 0
Amostra de . |1,5% de sdlidos| Malvern (% de nao car- | (% de aumen-
energia de fibra 10 rpm ‘g’ regado em 20% tos em relagao
(kWhit) (mPa.s) (um) de carregamen-|a amostra ori-
' H to de carga) ginal)
ST/Alto Teor
de Sélidos/A|  © 4600 122,6 81 ]
ST/Alto Teor
de SolidosB| 1%° 5600 124,9 84 3,7
ST/Alto Teor
de Solidosic| 2% 5600 120,6 85 4,9
ST/Alto Teor
de SolidosD| °0° 5400 117,0 86 6,2
ST/Alto Teor
de Solidos/E| 0 4200 120,9 85 4,9
ST/Alto Teor
de Solidos/F| O 5600 1165 90 11,1
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Resisténcia a |Apri -
Viscosidade | dso de esr:jt::::a a prlmtt)‘l)'amen
Entrada) g,okfield @ | fibra P
0 3 [\
Amostra de _ 1,5% de sélidos| Malvern | (% de ndo car- (% de aumen-
energia| y fbra 10 rpm| ‘s’ |regado em 20% tos em relagao
(kWhit) (mPa.s) (um) de carregamen-|a amostra ori-
' H to de carga) ginal)
ST/Alto Teor
de Solidos/G| 1000 5800 14,4 87 7,4
ST/Alto Teor
de Solidos/H| 220 5200 120,3 90 11,1
ST/Alto Teor
de Selidos/ | 1200 5400 112,3 90 11,1
[00210] Novamente, a resisténcia a ruptura das amostras tratadas

por alto cisalhamento aumenta com o aumento de entrada de energia.

Experimento 3 — Amostra de moinho de torre

[00211] O produto de moinho de torre tem um teor de sdlidos total
de 8 % e o teor de fibra é 1,6 %.
[00212] O produto de moinho de torre foi tratado por alto cisalha-

mento em uma entrada de energia ao longo de uma faixa de 0 a 2500

kWh/t de fibra. Os resultados sdo resumidos na Tabela 3.

TABELA 3.
Viscosidade Resisténcia a .
. Aprimoramento
Entrada|Brookfield @ . ruptura
.1:_| dso de fibra (% de aumentos
de |1,5% de soli- (% de néo car- |
Amostra . Malvern ‘S’ em relagdo a
energia| do de fibra regado em 20% -
(kWhit)| 10 rpm (m) | 4o carregamen- amos::)orlgl-
(mPa.s) to de carga)
ST/HKU/A 0 3220 160,3 70 -
ST/HKU/B | 250 5000 161,0 71 1,4
ST/HKU/C | 500 3640 153,4 72 2,9
ST/HKU/D | 800 4000 146,9 75 7,1
ST/HKU/E | 1000 3580 151,3 75 7,1
ST/HKU/F | 1300 4200 141,9 75 7,1
ST/HKU/G | 1600 5200 143,2 74 57
ST/HKU/H | 2500 5200 140,9 73 4,3
[00213] A resisténcia a ruptura do papel das amostras tratadas por
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alto cisalhamento aumenta a medida que a energia de entrada especi-
fica aumenta.

Experimento 4 — Amostra de moinho de torre — maior entrada de

enerqgia
[00214]

de 8 % e o teor de fibra é 1,6 %.

[00215]

O produto de moinho de torre tem um teor de sélidos total

O produto de moinho de torre foi tratado por alto cisalha-

mento em uma entrada de energia ao longo de uma faixa de 0 a 4000

kWh/t de fibra. Os resultados sdo resumidos na Tabela 4.

TABELA 4.
Viscosidade R?sistfncia Aprimc:ra-
. a ruptura mento
Entrada de (B@I’:?Slf,ze;: dso de fibra | (9, de ndo | (% de au-
Amostra energia | _ ., . | Malvern’S | carregado | mentos em
(kWhit) | 10 rpm (um) em 20% de | relagdo a
(mPa.s) carregamen- amo§tra ori-
to de carga) ginal)
ST/HKA/A 0 4200 151,0 68 -
ST/HKA/B 1000 4200 129,9 72 5,9
ST/HKA/C 1500 4800 131,1 73 7.4
ST/HKA/D 2000 5800 126,4 74 8,8
ST/HKA/E 2500 6000 124,0 75 10,3
ST/HKA/F 3000 5600 117,6 77 13,2
ST/HKA/G 3500 5800 116,5 78 14,7
ST/HKA/H 4000 5400 118,1 79 16,2
[00216] A resisténcia a ruptura do papel das amostras tratadas por

alto cisalhamento aumenta a medida que a energia de entrada especi-
fica aumenta.

Experimento 5 — Amostra de moinho de torre —particulado inorga-

nico (2)

[00217] O produto de moinho de torre tem um teor de sdlidos total
de 8 % e o teor de fibra é 1,6 %.

[00218] O produto de moinho de torre foi tratado por alto cisalha-
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mento em uma entrada de energia ao longo de uma faixa de 0 a 3250

kWh/t de fibra. Os resultados sdo resumidos na Tabela 5.

TABELA 5.
Viscosidade aruptura | | mento
Ervadsde | B0 | g do s | 4 do i | % do o
Amostra | “po5 | sélido de | Malvern’S | carregado | mentos em
(kWh/t) |fibra 10 rpm (um) em 20% de | relagéo é_
(mPa.s) carregamen- amo§tra ori-
to de carga) ginal)
ST/HKQ/A 0 3660 140,9 67 -
ST/HKQ/B 100 3780 124,0 72 7,5
ST/HKQ/C 300 4200 126,1 71 6,0
ST/HKQ/D 500 4200 123,2 72 7,5
ST/HKQ/E 750 3940 117,0 75 11,9
ST/HKQ/F 1000 4800 115,1 76 13,4
ST/HKQ/G 2000 4600 104,1 76 13,4
ST/HKQ/H 3250 5400 102,3 78 16,4
[00219] A resisténcia a ruptura do papel das amostras tratadas por

alto cisalhamento aumenta a medida que a energia de entrada especi-
fica aumenta.
Exemplo 6
[00220] Um lote de celulose microfibrilada co-moida e carga de car-
bonato de calcio moida foi preparado de acordo com os procedimentos
descritos acima (utilizando um SMD). Uma por¢cdo do material co-
moido foi submetida a tratamento por alto cisalhamento; aproximada-
mente 100 L de 8 % de sdlidos (agua foi adicionada se os solidos fos-
sem >8%) de produto de moagem foram medidos em um tanque de
mistura e homogeneamente misturados durante pelo menos 1 minuto.
O produto misturado foi, entdo, passado através de um misturador Sil-
verson em linha, em que a ac¢ao de alto cisalhamento ocorreu.
[00221]
e material tratado por alto cisalhamento sdo resumidas na Tabela 6.
TABELA 6.

As propriedades do material co-moido conforme preparado
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A % de % de Viscosidade Brookfield em 1,5% de
mostra

Sodlidos | POP solido de fibras, mPa.s
10 rpm | 20 rpm | 50 rpm | 100 rpm
MFC Co-moido 8,7 20,0 4200 2500 1240 940

MFCp co-moido
tratado por alto cisa- 8,0 20,0 6200 3500 1760 1140
Ihamento

Fabricacao de papel

[00222] Uma blenda de 70%, em peso, de polpa eucalipto e 30% de
polpa de celulose branqueada de fibras longas do norte da Europa
Botnia RMA 90 foram preparadas em 3 % de solidos em agua utilizan-
do um equipamento hydrapulper em escala piloto e refinadas a uma
drenabilidade de 30° SR utilizando um refinador em escala piloto.
[00223] Essa blenda de polpa foi usada para fazer uma bobina con-
tinua de papel utilizando uma maquina Fourdrinier em escala piloto
que opera em 12 m min"'. A gramatura alvo do papel era 80 + 5 gm=.
A agua de drenagem de maquina de papel foi recirculada para garantir
a retencao total de todos os componentes adicionados.

[00224] As blendas de cada amostra foram feitas com carbonato de
calcio moido adicional (do tipo descrito acima) utilizando um mistura-
dor de baixo cisalhamento para fornecer uma faixa de quatro niveis de
POP (Porcentagem de Polpa — porcentagem do peso seco de carga,
isto é, polpa) a partir de 3, 5, 7 e 9 % para cada carga. Essas foram,
entdo, misturadas com a polpa anteriormente preparada na maquina
de papel para fabricar folhas de papel com um carregamento de carga
de 30% e uma faixa de valores MFC a partir de 1 a 3% na folha aca-
bada. O papel que compreende uma carga GCC de controle (isto é, o
carbonato de calcio como descrito acima) também foi preparado com
um carregamento de carga GCC de 20% sem celulose microfibrilada.
Um auxiliar de retencado polimérico catiénico (Percol E622, BASF) foi
adicionado em doses de 200 g t' e 250 g t'. O papel foi seco utilizan-
do cilindros aquecidos.

Propriedades de papel
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[00225] As folhas do papel acabado foram condicionadas em uma
atmosfera controlada (23°C e 50% de RH) de um dia para o outro an-
tes do teste para o seguinte:

e Resisténcia de papel (ruptura, tragdo MD, rasgo CD, liga-
¢ao Scott)

e Porosidade (Bendtsen)

e Lisura (Bendtsen)

e Opacidade
[00226] Cada teste foi conduzido de acordo com a metodologia
descrita acima.
[00227] Os resultados foram representados para um carregamento
mineral de 30% e interpolados com um nivel de MFC de 2% na folha.
Esses foram comparados com a carga de controle em 20% de carre-

gamento. A Tabela 7 abaixo resume os resultados.

TABELA 7.
MFC co-moido trata-
Teste GCC de MFC Co-moido | do por alto cisalha-
Controle
mento
indice de ruptura, kPam?g’'| 1,07 1,23 1,36
Indice deltragao na dlr_e19ao 311 312 333
de maquina, Nm g
Indice de rasgo na diregéo 534 5.42 5.88

transversal, MmN m? g™

Resisténcia a ligagao interna
(Scott), J m2 79 129 192

porosidade Bendtsen, cm?®

min-! 3750 1050 800
Lisura Bendtsen, cm?® min™’ 720 555 695
Opacidade, 80 gm, % 86,9 88,9 89,1
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REIVINDICAGOES

1. Processo para melhorar os atributos de aprimoramento
da resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada, caracteri-
zado pelo fato de que compreende

submeter uma suspensao aquosa compreendendo celulose
microfibrilada e opcionalmente material particulado inorganico a alto
cisalhamento, em que o alto cisalhamento € gerado, pelo menos em
parte, por um elemento de cisalhamento madvel, para melhorar os atri-
butos de aprimoramento da resisténcia a ruptura do papel da celulose
microfibrilada,

em que a referida celulose microfibrilada apresenta, antes
do alto cisalhamento, uma fibra dso de pelo menos 50 um e uma incli-
nacgao de fibra de 20 a 50, e em que o termo "alto cisalhamento" signi-
fica uma taxa de cisalhamento de pelo menos 10.000 s*' a 120.000 s™
e

em que, apos alto cisalhamento, os atributos de aprimora-
mento da resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada au-
mentam pelo menos 1% para um produto de papel fabricado a partir
de uma composicao de fabricagao de papel que compreende celulose
microfibrilada feita apds alto cisalhamento versus um produto de papel
comparavel compreendendo um equivalente quantidade de celulose
microfibrilada antes do referido alto cisalhamento.

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o elemento de cisalhamento moével é alojado dentro
de um aparelho de mistura de alto cisalhamento rotor/estator, e o pro-
cesso compreende submeter a suspensdo aquosa compreendendo
celulose microfibrilada a alto cisalhamento no referido aparelho de mis-
tura de rotor/estator para melhorar a resisténcia a ruptura do papel me-
Ihorando os atributos da celulose microfibrilada.

3. Processo de acordo com a reivindicacao 1, caracterizado

Petica0 870210095351, de 15/10/2021, pag. 76/83



2/3

pelo fato de que a entrada total de energia é de 100 kWh/t a 8.000
kWh/t com base no peso seco total de material celulésico na suspen-
sdo aquosa compreendendo celulose microfibrilada e material particu-
lado inorganico opcional.

4. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de compreender ainda a obtencdo da suspensido aquosa
compreendendo celulose microfibrilada, caracterizada por a suspen-
sdo aquosa compreender celulose microfibrilada ser obtida por um
processo que compreende a microfibrilagdo de um substrato fibroso
compreendendo celulose em um ambiente aquoso na presenca de
uma trituracdo meio e, opcionalmente, na presenca da referida sus-
pensdo de material particulado inorganico compreendendo material
fibroso e material inorgénico opcional.

5. Processo de acordo com a reivindicagao 4, caracterizado
pelo fato de que o referido processo de microfibrilacdo compreende
triturar o substrato fibroso compreendendo celulose na presenca do
meio de trituragao e material particulado inorgéanico opcional.

6. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o material particulado inorganico, quando presente, é
um carbonato ou sulfato de metal alcalino-terroso, carbonato de calcio,
carbonato de calcio natural, carbonato de calcio precipitado, carbonato
de magnésio, dolomita, gesso, uma argila de kandita hidratada, cauli-
no, argila ou argila esférica, uma argila de kandita anidra (calcinada),
metacaulim ou caulim totalmente calcinada, talco, mica, perlita ou terra
de diatomaceas, hidroxido de magnésio ou tri-hidrato de aluminio ou
combinacdes dos mesmos.

7. Processo de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado
pelo fato de que (i) o particulado inorganico é carbonato de calcio, op-
cionalmente em que pelo menos 50% em peso % do carbonato de cal-

cio tem um e.s.d. inferior a 2 ym, ou (ii) o material particulado inorgani-
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co € caulino, opcionalmente onde pelo menos 50% em peso % do cau-
lino tem um e.s.d. inferior a 2 ym.

8. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que a fibra d50 da celulose microfibrilada é, apds alto cisa-
Ihamento, reduzida em pelo menos 1% ou pelo menos 5% ou pelo
menos 10% ou pelo menos 50%.

9. Processo de acordo com a reivindicacao 1, caracterizado
pelo fato de que, apdés um alto cisalhamento, os atributos que aumen-
tam a resisténcia a ruptura do papel da celulose microfibrilada sao au-
mentados em pelo menos 5% ou pelo menos 10%.

10. Processo de acordo com a reivindicacao 1, caracteriza-
do pelo fato de que a suspensao aquosa compreendendo celulose mi-
crofibrilada € agitada em um tanque de mistura antes de alto cisalha-
mento ou durante o processo.

11. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracteriza-
do pelo fato de que compreende ainda a preparacdo de uma composi-
cao para fabricagcao de papel que compreende celulose microfibrilada
e material particulado opcionalmente inorganico, obtido pelo processo
da reivindicacido 1, que compreende ainda a preparacao de um produ-
to de papel a partir da composicéo para fabricacao de papel.

12. Produto de papel, caracterizado pelo fato de ser obteni-
vel pelo processo como definido na reivindicagao 1, em que o produto
de papel tem uma primeira resisténcia a ruptura que € maior que uma
segunda resisténcia a ruptura de um produto de papel comparavel
compreendendo uma quantidade equivalente de celulose microfibrila-
da, conforme definido na reivindicacdo 1 antes a alto cisalhamento,
opcionalmente em que o produto de papel compreende de 0,1 a 5%
em peso de celulose microfibrilada e, opcionalmente, até 50% em pe-

so de material particulado inorganico.
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FIG. 1
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