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Kationinen lisdaine paperivalmistetta varten

Katjoniskt fillsatsdmne f8r pappersfabrikat

Keksintd kohdistuu paperinvalmistusmassan uuteen kationiseen lisdainee-
seen. Keksint8 kohdistuu samoin tdmidn lisdaineen valmistusmenetelmiidn,
niihin paperin valmistusmenetelmiin, joissa tdtd lisdainetta kdytetdidn

sekd ndin aikaansaatuun paperiin.

Kationisten tidrkkelysten hyvdksikdyttd paperinvalmistuksessa on tunnettu
jo kauan. Ndiden tirkkelysten kdytdllZ voidaan piddasiassa lisdtd kuitu-
jen ja panosten lisdalnepysymédd, parantaa kuilvumisominaisuuksia ja

parantaa paperin fysikaalisia ominaisuuksia.

Ndmd kationiset tdrkkelykset valmistetaan antamalla tdrkkelysmolekyylin
reagoida sellaisten reagenssien kanssa, joilla reagensseilla saadaan
aikaan positiivinen varaus. Kemiallinen sidos voi olla joko eetteri-
tal esterityyppid, mutta tavallisesti eetterisidosta pidetddn parempana,

koska sen stabiilisuus on parempi.

Suurin osa nykydidn kaupallisista kationisista tédrkkelyksistd on valmis-
tettu sellaisten reaktiivisten aineliden avulla, jotka sisdltdvidt typped.
Kiytettdvin reaktiivisen aineen perustana voi olla primddrinen, sekun-
ddirinen tai tertiddrinen amiini tai kvartddrinen ammoniumsuola.
Kuitenkaan primddriset ja sekundididriset amiinit eiv&dt tarjoa paljoakaan
mielenkiintoa paperiteollisuuden sovellutuksiin, joten pddasiassa kdy-

tetddn tertiddrisid amiineja ja kvartddrisid ammoniumsuoloja.

Tdrkkelyksen kationimuotoon saattamisessa kaytettdvidt tyypilliset reak-
tiiviset aineet ovat halohydriinejd tai epoksideja, jotka vastaavat

seuraavia kaavoja:

X -CH - CH (CH,) - A tai CH - CH (CH,) - A
‘ 2°n \/ Zn

OH 0
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joissa A tarkoittaa ryhmid

R R R
/o /0 ] LA ]
- N s - N -RZX , tar - N -RZX
\R \H \R
2 3

joissa X tarkoittaa halogeeniatomia, joissa R1 ja R2 tarkoittavat,
toinen toisistaan riippumatta, suoraketjuista tal haaroittunutta
alkyyliradikaalia Cl—C4 tai ne ovat liittyneet sykliseksi rakenteeksi,
joissa R3 tarkoittaa suoraketjuista tai haaroittunutta alkyyliradi-
kaalia Cl—Ca, ja joissa n tarkoittaa lukua 1-3.

Kationiset tirkkelykset voivat my3s joskus olla "amfoteerisessa" muo-
dossa, jolloin tédrkkelykseen on liitetty anionisia substituentteja,

arveltaessa tdllaisen amfoteerisen muodon vdhentdvdn pH-herkkyyttd.

Kiytetyimmidt anioniset ryhmdt ovat fosfaattiryhmien tai fosfonaatti-

ryhmien muodossa.

Reaktio tidrkkelyksen kationimuotoon saattamiseksi voidaan suorittaa joko
vesifaasissa, jolloin tdrkkelys on raemuodossa tai hyyteldmdisessd muo-
dossa, tail reaktio voidaan suorittaa kuivafaasissa. Tavallisesti reak-
tio suoritetaan vesifaasissa alkaalisten aineiden li#sndollessa ja tidrk-
kelyksen ollessa raemuodossa. Témidn menetelmdn mukaisesti saatu kationi-
nen tirkkelys alistetaan tdm#n jdlkeen polttovaiheeseen - tavallisesti
jatkuvatoimisessa, paineistetussa polttouunissa, jossa annostus, poltto

ja laimennus tapahtuvat - ennen tdrkkelyksen johtamista paperikoneeseen.

Kationimuotoon saattaminen ja sen esittd@minen pidtee kaikenlaisista 13dh-

teistd, kuten maissista, vahapintaisesta maissista, riisistd, vehnidstd,

perunasta, maniokista, perdisin olevalle t#drkkelykselle. Kiyttdytymisen

enemmin tai vihemmin herkkiid eroavaisuuksia, erityisesti selluloomassan

ja kdytettyjen vesipitoisten olosuhteiden suhteen on voitu todeta, mutta
tavallisesti parhaimpiin tuloksiin pi#dstdidn kationisella perunajauholla,
kationisilla viljasta perdisin olevilla tidrkkelyksilld saavutettaessa

tavallisesti hieman heikommat tulokset.
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Témdn hakemuksen esittineen yhtidn suorittamissa tutkimuksissa voitiin
todeta saavutetun vieldkin paremmat tulokset, erityisesti mitid tulee

lisdainepysymién.

Tutkimuksissa todettiin todellakin, yllittdvdlld ja odottamattomalla
tavalla, ettd vdhintdidn yhdestd viljaperiisesti tirkkelyksestd ja
yhdestd juurimukuloista perdisin olevasta tdrkkelyksestd muodostuvan
seoksen lisdaineominaisuudet paperinvalmistuksessa olivat paremmat kuin
viljaperdisen kationisen tdrkkelyksen tai juurimukuloista perdisin ole-
van kationisen tdrkkelyksen vastaavan miirin ominaisuudet yksittdin kdy-

tettynd.

Tdstd seuraa, ettd timin keksinndn mukainen paperinvalmistusmassan uusi
kationinen lisdaine on tunnettu siit#d, ettd se kdsittdd vihintdin yhdestd
viljaperdisestd kationisesta tirkkelyksestid ja vihint#in yhdestd juuri-
mukuloista perdisin olevasta kationisesta tirkkelyksesti muodostuvan

seoksen.

Témé&n hakemuksen esittdnyt yhtid on todennut, ett#d viljaperiisten katio-
nisten tdrkkelysten ja juurimukuloista perZisin olevien kationisten tirk-
kelysten vdlilld ilmenevi synergia saadaan aikaan, kun seoksessa olevan
viljaperdisen kationisen tdrkkelyksen pitoisuus on 2-98 painoprosenttia,
mieluiten 5-95 painoprosenttia ja edelleen kaikkein mieluiten 10-90 paino-
prosenttia. Ndiden raja-arvojen sisdpuolella viljaperidisti kationista
tirkkelystd ja juurimukuloista perZisin olevaa kationista tdrkkelystd
sisdltdvén seoksen ominaisuudet, jotka ovat esimerkiksi mitattavissa
dynaamisen lisdainepysymin testin "BRITT-JAR" avulla (jota kdsitell#in
jdljempdnd), ovat paremmat, kuin ne ominaisuudet, jotka olisivat odotet-
tavissa lis#dm&114 yksinkertaisesti viljaperiisten kationisten tirkke-
lysten ja juurimukuloista perdisin oleiven kationisten tdrkkelysten

erilliset ominaisuudet yhteen.

Keksinndn mukaisen kationisen lisdaineen viljaperiisten tidrkkelysten
optimaalinen pitoisuus, eli pitoisuus, jolla saavutetaan parhaimmat
tulokset, on mi#dritetty esitettyjen raja-arvojen puitteisiin erityi-
sesti kdytetyn selluloosamassan, kiytettyjen vesipitoisten olosuhtei-

den (ioninen ympidristd) tai kunkin paperikoneen ominaisuuksien suhteen.
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Keksinndn mukaisen, paperinvalmistusmassan uuden kationisen lisdaineen
valmistamiseksi vdhintdin yhden viljaperdisen tidrkkelyksen ja vihintdidn
yhden juurimukuloista per#disin olevan tdrkkelyksen muodostama seos saa-

tetaan kationimuotoon.

Kuitenkin toisaalta juurimukuloista perdisin olevat t#rkkelykset ja
toisaalta viljaperiiset tdrkkelykset saatetaan mielummin toisistaan
erillddn kationimuotoon, ja jotka t#mdn jdlkeen yhdistetddn joko kuiva-
sekoituksella tai lietefaasina tali sekoittamalla keskenddn vesipitoisia
konsentroituja tai laimeita liimoja, jotka on valmistettu ndistd katio-
nisista tidrkkelyksistd ldhtien.

Lopuksi keksinnon mukainen menetelmd paperin valmistamiseksi on puoles-
taan tunnettu siitd, ett# paperin valmistukseen tarkoitettuun sellu-
loosamassaan lisitiin keksinndn mukaista kationista lisdainetta 0,1-4 A
oleva osuus, t#min prosenttisen osuuden ollessa ilmoitettu kuivan lisd-
aineen ja paperinleikkauskoneen tuottaman paperin vdlisend suhteena,
jolloin kationinen lisdaine on lisdtty vesipitoisena laimeana liimana,

pitoisuuden ollessa pienempi kuin 2 7 ja mieluiten pienempi kuin 1 Z%.

Keksint3 kohdistuu edelleen muihinkin ominaisuuksiin, jotka esiintyvit
mieluiten samanaikaisesti, ja joita kidsitellddn yksityiskohtaisemmin
jdljempdnd.

Keksintd on joka tapauksessa hyvin ymmirrettdvissd seuraavan tdydellisen

kuvauksen ja esimerkkien avulla.

Aiottaessa siis valmistaa keksinndn mukaista massan kationista lisd-

ainetta menetelliin seuraavasti tai muulla vastaavalla tavalla.

Valmistetaan seos vihintdin yhdestd viljaperdisestd tédrkkelyksestd, joka
on mieluumin valittu vehni#n tai maissin tidrkkelyksest#, ja vdhintdidn
yhdestd juurimukuloista perdisin olevasta tirkkelyksestd, mieluiten

perunajauhosta, ja kationointireaktion annetaan vaikuttaa seokseen.

Kuitenkin toisaalta juurimukuloista perdisin olevan tidrkkelyksen ja

toisaalta viljaperiisen tidrkkelyksen kationimuotoon saattaminen suori-
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tetaan mieluumin erikseen, jonka jdlkeen niin saadun kahden kationisen
tdrkkelystyypin seos toteutetaan joko kuivasekoituksella, tai liete-
faasina, tai sekoittamalla keskeniin vesipitoisia konsentroituja tai
laimeita liimoja, jotka on valmistettu ndistd kationisista tdrkkelyk-
sistd ldhtien.

Seoksessa ldsndolevan juurimukuloista periisin olevan tdrkkelyksen
osuus valitaan siten, ettd se on 2-98 painoprosenttia, mielummin 5-95 Z
ja edelleen kaikkein mieluiten 10-90 7 toivotun synergistisen vaiku-
tuksen alkaansaamiseksi, mutta kuten edellid on mainittu, t#mid osuus on
edelleen optimoitavissa niiden rajojen puitteissa erityisesti kiytetyn
selluloosamassan, kdytettyjen vesipitoisten olosuhteiden seki sen pape-
rikoneen ominaisuuksien suhteen, jolla koneella keksinndn sovellutus

toteutetaan, mikd ilmenee mySs esimerkeisti.

Reaktio kationinmuotoon saattamiseksi voidaan toteuttaa sininsi tunne-
tulla tavalla kationisten reagoivien aineiden avulla, joita aineita on
esitetty muun muassa julkaisussa "Starch Chemistry and Technology -
osa IT - luku XVI - R.L. WHISTLER ja E.F. PASCHALL - Academic Press
(1967)". Reaktio voidaan toteuttaa vesifaasissa, jolloin tdrkkelys

on raemaisessa tai hyytelSmédisessd muodossa, tai kuivafaasissa, limpd-
tilaososuhteiden, reaktioajan ja katalyytin ollessa alan asiantunti-

jalle hyvin tunnetut.

Reaktio kationinmuotoon saattamiseksi toteutetaan kuitenkin mielummin
vesifaasissa, tidrkkelyksen ollessa raemaisessa muodossa, alkaalisissa
olosuhteissa ja sellaisilla typpipitoisilla reagensseilla, jotka perus-
tuvat tertiddrisiin amiineihin tai kvarteniirisiin ammoniumsuoloihin.
Ndistd reaktiivisista aineista kéytet#din mieluiten 2-dialkyyliaminokloo-
rietaanin hydroklorideja, kuten 2-dietyyliaminokloorietaanin hydroklori-
dia tai glysidyyli-trimetyyliammoniumin halogenideja ja niiden halo-
hydriineja, kuten N-(3-kloori-2-hydroksipropyyli)-trimetyyliammoniumin

kloridia, ja t&dtd viimeksi mainittua reagenssia kiytetiin mieluiten.

Kdytettévén reagenssin middrd valitaan timdn jidlkeen siten, etti tulok-
sena oleviin kationisiin tdrkkelyksiin kiinnittyneen typen miiri on

enemmdn kuin 0,10 7 ja mielummin enemmin kuin 0,15 7, kdytidnndssi yli-
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rajan ollessa 1 Z:n tienoilla; edelld mainitut prosenttiset osuudet

on esitetty kuivaan tdrkkelykseen perustuen.

Kationiset tirkkelykset, ja erityisesti viljaperdiset tdrkkelykset voi-
daan my8s saattaa amfoteeriseen muotoon, ja timd parantaa erityisesti

niiden ominaisuuksia happamissa olosuhteissa.

Lopuksi mit# tulee keksinndn mukaisen kationisen lisjaineliiman valmis-
tukseen, niin t#mi voidaan toteuttaa sindnsd tunnetulla tavalla jatku-
van tai epidjatkuvan polton avulla, esimerkiksi jatkuvatoimisessa poltto-
uunissa sellaisen paineen alaisuudessa, jolla paineella saadaan aikaan

annostuksen, polton ja laimennoksen toiminnot.
Keksint8 on paremmin ymm#rrettdvissi seuraavien esimerkkien avulla.

Menetelmd kationisten tuotteiden ominaisuuksien arvioimiseksi

Erilaisten kidytettyjen kationisten tédrkkelysten seki keksinnbn mukais-
ten kationisten lisiaineiden ominaisuuksien arvioimiseksi kdytettiin
menetelmdi, jota kutsutaan nimelld "DYNAMIC RETENTION JAR", joka toteu-
tetaan nimelli "BRITT-JAR" tunnettua laitetta kdyttden.

Paperimassa on ulottuvuuksiltaan erilaisten selluloosakuitujen vesi-

suspensio, jossa kuidut on usein sekoitettu muiden partikkelien, kuten
pigmenttipanosten joukkoon. Samoin vesi saattaa sisdltiid muita liuen-
neita aineita, jotka ovat joko luonnostaan ldsnd tai jotka on lisdtty

muuntamaan massan koostumusta.

Valmisteen kolloidaaliset ominaisuudet tai hydrodynaaminen stabiilisuus
vaikuttavat merkittdvalld tavalla paperinvalmistukseen, esimerkiksi
selluloosahiutaleiden ja panoksen lis#ainepysymddn arkin valmistuksesta
lihtien seki veden poistumisnopeuteen arkista. Samoin ndilld ominaisuuk-
silla on vaikutusta kuitujen jakaantumisen tasaisuuteen ja hiutaleiden
jakaantumiseen arkissa. Paperikoneessa paperiarkin muodostuminen tapah-
tuu tietyissd sekoitusolosuhteissa, joissa syntyy voimakasta mekaanista
edestakaista liikettd, jolla on taipumusta siirtdi hienoja partikkeleita

levyn lipi, levyn alla olevaan veteen. T4dsti seuraa, ettd nykyddn labo-
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ratoriossa kiytettivien paperinvalmistusmenetelmien avulla, sekoituksen
ollessa heikkoa tai sen puuttuessa tarkoitetusti, ei voida ennakoida

menetelmin kiyttdytymistd teollisessa paperikoneessa.

Dynaamisella laitteella BRITT-JAR paperimassaa voidaan tutkia labora-
toriomitassa, sekoitusolosuhteiden ollessa siddeltdvissd ja muunnelta-
vissa, jolloin ndmd olosuhteet vastaavat paremmin teollisuuden olosuh-

teita.

Timin laitteen kuvaus ja toimintaperiaatteet on l8ydettdvissd seuraa-

vista julkaisuista:

TAPPI, 1lokakuu 1973, wvuosikerta 56,

N~ 10, sivut 46 - 50,
TAPPI, helmikuu 1976, vuosikerta 59, N
N
N

2, sivut 67 - 70,
7, sivut 110 112,
11, sivut 108 - 110.

~ TAPPI, heindkuu 1977, vuosikerta 60,

TAPPI, marraskuu 1978, vuosikerta 61,
ESIMERKKI 1
Ensimmiisti koesarjaa varten teollisesta paperikoneesta otettiin massaa,

joka tyypilt#in oli niinkutsuttua happaman ympdrist3n massaa, jonka omi-

naisuudet olivat seuraavat:

kuitumaisten aineiden pitoisuus massassa

(saatu suodattamalla) 8,02 g/kg
- happopitoisuus 120 ppm
- suspension vastus 952 ohmia
- liukoiset aineet 1,1 g/l
-~ tuhka 1,75 g/1.

Happopitoisuus mitattiin yksinkertaisella titrauksella N/10 natrium-
hydroksidiliuosta kdyttéden, fenolftaleiinin toimiessa vdrillisend

indikaattorina.

Kokeessa tutkittiin toisaalta kationista perunajauhoa, jossa kiinnitty-
neen typen osuus kuiva-aineesta oli 0,23 7 ja toisaalta kationista vehnd-

tirkkelysti, jossa kiinnittyneen typen osuus kuiva-aineesta oli 0,20 %,



10

15

20

25

30

8 80311

jolloin ném# tuotteet oli valmistettu erillisilli kationointireaktioilla
vesifaasissa, raemaisessa muodossa, alkaalisissa olosuhteissa ja tirkke-
lyksen reagoidessa N-(3-kloori-2-hydroks1propyy11)—trimetyyliammoniumin
kloridin (jota jiljemp#nd kutsutaan CHTA:ksi) kanssa.

Kokeessa tarkasteltiin my3s kahta keksinn8n mukaista kationista 1isi-

ainetta, jotka oli valmistettu kuivasekoituksella seuraavista:

- 50 7 kationista perunajauhoa ja 50 I kationista vehndtdrkkelystd,
~ 25 7 kationista perunajauhoa ja 75 I kationista vehndtidrkkelystd.

Kumpikin ndistd tuotteista saatettiin liukoiseen muotoon jatkuvatoimi-

sessa polttouunissa, seuraavissa olosuhteissa:

- liete, jossa oli 10 Z kaupallista materiaalia,

~ ldmpdtila: 120°C, paineessa, joka oli riitt#vi nestemidisessi
faasissa tapahtuvalle poltolle,

- polttoaika: 30 sekuntia,

- vélittSmdsti seuraava laimentaminen pitoisuuteen 2 J kuiva-ainetta,
refraktometrilld mitattuna, kylm## vetti kiyttien, jolloin tuloksena
olevan tuotteen limpBtilaksi saatiin 40°C.

Tuote johdettiin keskipakopumpun 14pi, jonka avulla paperikoneessa
esiintyvdt jakaantumisolosuhteet saatiin toistettua, jonka jdlkeen
BROOKFIELD-viskositeetit mitattiin sekoituspuikkoa no. 2 kdyttiden,

Jja nédmd tulokset on esitetty seuraavassa taulukossa 1:
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9
TAULUKKO I
1
40°¢c 25% |
i
20 kierr./ | 100 kierr./ |20 kierr./ | 100 kierr./|
min min min min
Kationinen
perunajauho 30 cp 44 cp 36 cp 52 cp
Kationinen
vehnidtirk-
kelys 80 cp 50 cp 70 cp 66 cp
Seos 50-50 48 cp 52 cp 60 cp 64 cp
Seos 25-75 60 cp 50 cp 66 cp 66 cp

BRITT-JAR-kokeet toteutettiin 0,25 Z:sta, massa kuiva-ainepitoisuuden

suhteen, kuivaa kationista tuotetta.

BRITT-JAR-laitteessa kdytetty sekoitin asenmettiin kolmeen, kierrosnopeu-
deltaan erilaiseen nopeuteen: 500 kierrosta minuutissa, 750 kierrosta

minuutissa ja 1000 kierrosta minuutissa.

Hienojen partikkeleiden pysyméd mitattiin nidissi erilaisissa olosuhteissa
(11moitettu prosentteina alkuperdisten hiutaleiden miirin suhteen, joka
esitetyssd tapauksessa oli 19,6 %), ja tulokset on koottu yhteen seuraa-

vaan taulukkoon II.
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Pysymd BRITT-JAR-laitteessa

500 kierr./min

750 kierr./min

1000 kierr./min

Kationinen
perunajauho

Kationinen
vehnidtdrkkelys

Seos 50-50

Seos 25-75

39,7

32,8
35,9

40,9

24,4

21,5
24,2

24,3

19,8

16,7
18

19,7

T4hdn taulukkoon koottuja tuloksia havainnollistaa kuva 1, jossa pysy-

min vaihtelu (prosentteina) esitetdén seoksen kationisen vehndtdrkke-

lyksen pitoisuuden suhteen nopeuksille 500 kierrosta minuutissa (kdyrd

Cl)’ 750 kierrosta minuutissa (kdyrid Cz) ja 1000 kierrosta minuutissa

(kdyrid C3), kdytettyjen numeroarvojen ollessa taulukon II arvoja.

Seos, joka koostui 25 Z:sta kationista perunajauhoa ja 75 Z:sta vehni-

tirkkelystd tuntui olevan erityisen mielenkiintoinen ja siind ilmenee

tarkastelun kohteena ollut synergia.

ESIMERKKI 2

Tdssi esimerkissi kdytettiin toista teollista massaa, joka tyypiltéidn

0li samoin "happaman ympirist8n massaa'.

Sen eri ominaisuudet olivat:

l1iuikoiset aineet

tuhka
vastus

pH

1,20 g/1
1,95 g/1
832 ohmia
4,2
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- happopitoisuus 105 ppm
- hiutaleiden osuus (ilman vdliainetta) 21,2 %
- kuitumaisten aineiden pitoisuus 8,51 g/kg

Kokeissa kdytettiin:

- kationista perunajauhoa, jossa kiinnittyneen typen osuus
kuiva-aineesta oli 0,25 %

- kationista maissitidrkkelystd, jossa kiinnittyneen typen osuus
kuiva-aineesta oli 0,23 Z,

jolloin n#md kaksi tdrkkelystd oli valmistettu erillisillé kationointi-
reaktioilla, vesifaasissa, tidrkkelyksen ollessa raemaisessa muodossa,

DHTA:n avulla.

Tédmin jilkeen valmistettiin seuraavat kationiset lisdaineet sekoitta-

malla keskenidin n#itd kahta kationista tdrkkelystid:

90 % kationista perunajauvhoa + 10 7 kationista maissitdrkkelystd

- 751 " + 25 % "
- 50 % " + 50 % "
- 251 " +75 % "
-10 7 " + 90 % "

Ndistd eri saaduista tuotteista valmistettiin liete, jossa oli 10 7
kaupallista ainetta, ja niit#d kd#siteltiin jatkuvatoimisessa poltto-
laitteessa 30 sekunnin ajan 120°C:n ldmpStilassa.

Tuotteiden poistuessa uunista ne joutuivat laimennusvaiheeseen, jossa
kylmii vettid kiyttiden saadun liiman kuiva-ainepitoisuudet asetettiin

2 %, refraktometrilld mitattuna, ldmpdtilan ollessa noin 40°C.

Tdmi#n jdlkeen n#in saatu kolloidaalinen liuos johdetaan keskipakopumpun
14pi siten, ettd paperikoneen jakaantumisolosuhteet saadaan toistettua,

eli 1liimaan tuotetaan mekaaninen edestakainen liike.
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1 BROOKFIELD-viskositeetit (sekoituspuikko no. 2), n#iden kisittelyjen

jdlkeen, on esitetty taulukossa III,

TAULUKKO III
5
40 % 25 %
20 kierr./ | 100 kierr./ | 20 kierr./ | 100 kierr./
10 min min min min
F 30 cp 48 cp 40 cp 60 cp
AM 76 cp 60 cp 110 cp 76 cp
15 90 F 32 cp 52 cp 50 cp 62 cp
10 AM
75 F 30 cp 48 cp 44 cp 58 cp
25 AM
50 F 34 cp 48 cp 50 cp 58 cp
50 AM
20
25 F 38 cp 44 cp 46 cp 76 cp
75 AM
10 F 56 cp 56 cp 80 cp 68 cp
90 AM
25

o]

kationista perunajauhoa

AM: kationista maissitidrkkelystd,

Nditd eri tuotteita on lisitty laimennetun liiman muodossa siten, ettid

30 kuivan tuotteen osuus on 0,25 % massan kuiva-aineen suhteen.

Hienojen partikkeleiden pysym3# dynaamisessa BRITT-JAR-laitteessa mitat-
tiin kolmella eri sekoitusnopeudella: 500,750 ja 1000 kierrosta minuu-
tissa.

35

Tulokset on esitetty seuraavassa taulukossa IV.
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TAULUKKC IV

BRITT-JAR-pysymi

500

1000

kierr./min

Kationinen peruna- |
jauho i

Kationinen maissi-
tirkkelys

90 F
10 AM

s et

75 F
25

&

50 F
50 AM

25
75

E’ﬂ

10 F
90 AM

Massa ilman
pysymdainetta

kierr./min { 750 kierr./min
[

48 ‘ 34,2

46,4 ; 34,8

49,2 { 35,8

48,8 ' 39,3

49 ' 36,6

50,4 a 36,9
|

46,5 i 32,3
!

38,8 ] 27,1
i

e G Y

24,4

29,1

30,4

33,9

34,8

34,1

30,1

20,3

Tdssd taulukossa esitettyjd tuloksia havainnollistaa kuva 2, jossa kidy-

rdt C4,C5 ja C6’ vastaavasti, esittdvit pysymin vaihtelua (prosentteina)
kationisen maissitdrkkelyksen pitoisuuden suhteen nopeuksilla 500,750 ja

1000 kierrosta minuutissa.

Synergia on erityisen selvi nopeudella 1000 kierrosta minuutissa, mutta

sitd esiintyy my8s nopeuksilla 500 ja 750 kierrosta minuutissa.

Tdten voidaan todeta, etti hienojen partikkeleiden pysymdd voidaan

parantaa erittdin merkittdvisti keksinndn mukaisia kationisia lisid-

aineita kdyttidmilli.
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ESIMERKKI 3

Niin kutsutut neutraalin ympdristdn massat, eli jotka sisidltdvdt pda-
asiassa kalsiumkarbonaattia, ovat saavuttaneet melko merkittévin aseman

paperiteollisuudessa.

Lukuisat ovat ne tapaukset, joissa kationista tirkkelyspitoista ainetta
on kdytetty massassa, joka on ollut ilman alumiinisulfaattia, pH:m

ollessa arvojen 7 ja 8,5 vdlissd.

Tdsti syystd myds témén tyyppistd massaa on tutkittu kdytettyind yhdessd
niiden tuotteiden kanssa, joita tuotteita on kiytetty esimerkeissd 1 ja
2,

Liimojen valmistaminen toteutettiin, kuten aikaisemminkin, 30 sekunnissa
120°C:n l4dmp8tilassa lietteestd, joka sisilsi 10 Z kaupallista materiaa-
l1ia, mit3i seurasi vdlitdm laimentaminen siten, ettd liiman kuiva-aine-
pitoisuudeksi tuli 2 %, ldmpdtilan ollessa QOOC. Ndin saadut liimat
johdettiin keskipakopumpun ldpi ennen niiden lisddmistd massaan.

BROOKFIELD-viskositeettien arvot (sekoituspuikko no. 2) on esitetty
taulukossa V.
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15
TAULUKKO V
i
40°¢c 25°C
20 kierr./ | 100 kierr./ | 20 kierr./ | 100 kierr./
min min min min
-
Kationinen peruna-
jauho 26 cp 44 cp 35 cp 52 cp
Kationinen maissi-
tdrkkelys 160 cp 84 cp 180 cp 96 cp
90 F 30 cp 44 cp 40 cp 52 cp
10 AM !
75 F 40 cp 52 cp 50 cp 60 cp
25 AM
50 F 34 cp 48 cp 54 cp 58 cp
50 AM
25 F 52 cp 56 cp 60 cp 60 cp
75 AM ;
10 F 90 cp 60 cp | 120 cp 80 cp
90 AM !
i ]

Massalla itsellddn oli seuraavat ominaisuudet:

liukoiset aineet

- vastus
_pH
- tuhka

kuitumaisten aineiden pitoisuus

hienojen partikkeleiden osuus

0,82 g/1

2640 ohmia
7

1,82

8,24 g/kg

27,2 %

Erilaisia kationisia tuotteita on lisdtty siten, etti niiden kuiva-

aineen pitoisuus on ollut 0,25 Z massan kuiva-aineesta.

Saadut tulokset on koottu taulukkoon VI sekd kuvaan 3.
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TAULUKKO VI

BRITT-JAR-pysymd (7)

500 kierr./min | 750 kierr./min 1000 kierr./min
Kationinen peruna-
jauho 46,7 21,9 15,5
Kationinen maissi
tirkkelys 46,2 21,8 15,6
90 F 51,7 25,3 17,7
10 AM
75 F 48,5 25,2 15,1
25 AM
50 F 45,1 24,5 14,3
50 AM
25 F 46,9 25,3 17,8
75 AM
10 F 44,2 24,1 19
90 AM
Pelkki massa 29 14,5 3,4

Tissi taulukossa esitettyji tuloksia havainnollistaa kuva 3, jossa kidy-
rit C7’CB ja 09 esittivit, vastaavasti, pysymdn vaihtelua (prosentteina)
kationisen maissitirkkelyksen pitoisuuden suhteen nopeuksilla 500,750 ja

1000 kierrosta minuutissa.

Taulukon VI ja kuvan 3 tarkastelu osoittaa, ettd synergiaa esiintyy my3s
neutraaleissa olosuhteissa. Edullisimmat prosenttiset osuudet vaihtele-

vat pydrimisnopeuden suhteen. Nopeuden ollessa 500 kierrosta minuutissa

parhaimmat tulokset saavutetaan lisdaineella, joka koostuu 90 Z:sta

kationista perunajauhoa ja 10 Z:sta kationista maissitirkkelystd.

Nopeuden ollessa 750 kierrosta minuutissa kdyrd on vaakasuora arvojen
90-10 ja 25-75 vdlilli.
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Nopeuden ollessa 1000 kierrosta minuutissa optimi sijaitsee pisteen 10 Z
perunajauhoa - 90 7 maissitdrkkelystd vaiheilla,

ESTMERKKI 4

Tdssd esimerkissd verrataan juurimukuloista perdisin olevien tirkkelys-
ten ja viljaperdisten tdrkkelysten erillisti kationimuotoon saattamista

ndiden kahden tdrkkelystyypin muodostaman seoksen kationointiin.

Kdytetty kationointireagenssi on sama kuin edelli olevissa esimerkeissi
ja reaktio suoritetaan samoin vesifaasissa, alkaalisissa olosuhteissa,

tdrkkelyspitoisten tuotteiden ollessa raemaisessa muodossa.

Erillisessd kationoinnissa saatiin sellaista kationista perunajauhoa,
jossa kiinnittyneen typen osuus oli 0,25 %7 kuiva-aineesta, ja sellaista
kationista maissitdrkkelystd, jossa kiinnittyneen typen osuus oli 0,22 %

kuiva-aineesta.

Témdn jdlkeen nidmd kaksi kationista tdrkkelystid sekoitettiin kesken#in
sekoitussuhteen ollessa 25 paino-osaa kationista perunajauhoa ja
75 paino-osaa kationista maissitdrkkelystd. Niin saadun kationisen

lisdaineen typen osuus oli 0,23 Z.

Samanaikaisesti suoritettiin sellaisen seoksen kationointi, jossa seok-
sessa oll 25 paino-osaa perunajauhoa ja 75 paino-osaa maissitidrkkelysti.

Saatu kiinnittyneen typen osuus kuiva-aineesta on 0,22 Z.

Tdmédn jédlkeen ndin valmistettujen kahden kationisen lisiaineen suoritus-

kykyd verrattiin toisiinsa.

Tétd varten liimojen valmistaminen suoritettiin kuten edelld olevissa
esimerkeissdkin: liete, jossa oli 10 7 kaupallista materiaalia, poltto
120°C:ssa 30 sekunnin ajan, vilittSmidsti seurannut laimentaminen kuiva-

ainepitoisuuteen 2 %7 ja johtaminen keskipakopumpun 1lipi.

Tdmdn k#sittelyn jilkeen BROOKFIELD-viskosimetrillid (sekoituspuikko

no. 2) mitatut viskositeetit on koottu taulukkoon VII.
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TAULUKKO VII
40°¢C 25°¢
20 kierr./ 100 kierr./ | 20 kierr./ 100 kierr./
min min min min
25 F - 75 AM
erillinen katio-
nointi 42 50 100 52
25 F - 75 AM
kationointi
seoksena 48 52 100 64

Tédmdn jidlkeen saadut liimat 1lisdttiin kuitususpensioon, joka oli saatu
teollisesta paperikoneesta. Tdmd massa oli tyypiltédidn niinkutsuttua neut-
raalin ympédrist®n massaa, Jossa oli kdytetty kalsiumkarbonaattia, mutta
joka ei sisdltdnyt alumiinisulfaattia.

S1114 oli seuraavat ominaisuudet:

- liukoiset aineet 0,67 g/1

- vastus 2730 ohmia
- pH 7,3

- tuhka 2,15 g/1

- kuitumaisten aineiden pitoisuus 8,27 g/l

- hienojen partikkeleiden osuus 28,8 7

Lisityt mddrit vastasivat 0,25 Z kuivaa kationista tidrkkelystuotetta

massan kuiva-aineesta.

BRITT-JAR-laitetta sovellettiin ti#mi#n jH#lkeen kuten edelld olevissa

esimerkeissdkin.

Tulokset on esitetty taulukossa VIII.
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TAULUKKO VIII

BRITT-JAR-pysymd (%)

500 kierr./min

750 kierr./min

1000 kierr./min

25 F - 75 AM
erillinen katio-
nointi

25 F - 75 aM
kationointi
seoksena

Pelkkd massa

49,3

49,6

16,2

28,1

27,3

6,1

19

21,4

Tdssd tapauksessa ja erityisesti kidytetylli selluloosamassalla havai-

taan erittdin v&hdn erocavaisuutta erillisellid kationoinnilla valmistetun

kationisen lisidaineen ja seoksena kationoidun kationisen lisdaineen

s

uorituskyvyssi,

Ndiden lisH#aineiden suorituskyvyt ovat kuitenkin huomattavasti paremmat

kuin pelkdn kationisen perunajauhon suorituskyky, jolla perunajauholla

prosenttisiksi pysymiksi saatiin, vastaavasti, 42,7 Z, 26,6 % ja 14,6 7

nopeuksilla 500,750 ja 1000 kierrosta minuutissa.

E

STMERKKI 5

Kationiset tuotteet ovat samat kuin esimerkissi 4. Massa on paperi-

teollisuudesta saatua massaa, jolla

liukoiset aineet
vastus

pH

tuhka

kuitumaisten aineiden pitoisuus

hienojen partikkeleiden osuus

on seuraavat ominaisuudet:

1,10 g/1

910 ohmia
7

2,40 g/1

8,17 g/1

23,8 %
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Lisdyksen miiri on 0,25 % kuivaa kationista tuotetta massan kuiva-

aineen suhteen.
Pysymdkokeiden tulokset on esitetty taulukossa IX.

TAULUKKO IX

BRITT-JAR-pysymd (Z)

500 kierr./min | 750 kierr./min | 1000 kierr./min
25 F - 75 AM
erillinen katio-
nointi 47,6 21,7 18,5
25 F - 75 AM
kationointi
seoksena 48,7 18,3 10,8
Pelkkd massa 29 12,4 i 7,6

i

Pdin vastoin kuin edellisessi esimerkissd, t#ssd tapauksessa voidaan
todeta erilliselli kationoinnilla valmistetun lisZaineen suorituskyvyn

olevan paremman, erityisesti nopeudella 1000 kierrosta minuutissa.

Itsestidn selvdi on, ja mikd ilmenee jo toisaalta edelld esitetystd,
keksint® el rajoitu milld#n tavalla lihemmsn tarkastelun kohteena
olleisiin sovellutuksiin ja toteutuksiin; pdin vastoin keksintd kidsittdd
kaikki muunnokset.
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Patenttivaatimukset

1. Paperikoneen mdrdlle pidlle tarkoitettu kationinen tdrkkelyslisdaine
paperin valmistamiseksi, tunne t tu siitd, etti se kisittii seok-
sen, joka muodostuu noin 2-98 p-7:sta seoksesta, vdhintiin yhdestd ka-
tionisesta viljaperdisestd tirkkelyksesti ja noin 98-2 p-Z:sta seokses-
ta, vdhintd3n yhdestd kationisesta, juurimukuloista periisin olevasta
tdrkkelyksestd, jolloin seos sisiltdd enemmsn kuin noin 0,1 p~Z kiinni-

tettyd typped, joka luku perustuu tdrkkelysseoksen kuiva-aineeseen.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen lisdaine, tunnettu siitd,

ettd seoksessa olevan viljaperdisen tirkkelyksen osuus on noin 5-95 p-Z.

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen lisfiaine, tunne t tu siiti,
ettd seoksessa olevan viljaperdisen tidrkkelyksen osuus on noin 10-90

p"Z.

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen lisdaine, tunne t t u siiti,
ettd seoksessa olevan viljaperdisen tédrkkelyksen osuus on noin 25-75

p-Z.

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen lisiaine, tunnet tu siitd,

ettd seoksessa olevan viljaperdisen tirkkelyksen osuus on noin 50 p-Z.

6. Patenttivaatimuksen 1 mukainen lisdaine, t unne t t u siiti,
ettd viljaperdinen tédrkkelys valitaan vehnin tai maissin tdrkkelysten

joukosta.

7. Patenttivaatimuksen | mukainen lis3iaine, tunnet tu siitd, ettd

juurimukuloista perdisin oleva tdrkkelys on perunajauhoa.
8. Patenttivaatimuksen 1 mukainen lisiaine, tunnet t u siiti,
ettd tdrkkelykset on saatettu kationimuotoon yhdisteelld, joka vali-

taan ryhmédstd tertididriset amiinit ja kvartiidriset ammoniumsuolat.

9. Patenttivaatimuksen 1 mukainen lis3daine, tunnet tu siitd,
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etti siind olevan kiinnittyneen typen osuus on suurempi kuin noin
0,2 7.

10. Paperinvalmistusprosessi, t unne t t u siitd, ettd kationinen
tirkkelyslisdaine sekoitetaan mdrkddn seokseen, joka sisdlt#d massaa,
jossa kationinen tédrkkelyslisdaine on patenttivaatimuksen 1 mukainen
lisdaine; jolloin mainittu lisHdaine on 1ldsnd noin 0,1-4 Z:n suuruises-
sa mddrdssd perustuen lisdaineen kuivapainoon paperin kuivapainoon
n#dhden.

11. Patenttivaatimuksen 10 mukainen menetelmd, tunnettu siitd,

ettd lisdaine lisitidn laimean vesiliuoksen muodossa.

12. Patenttivaatimuksen 11 mukainen menetelmd, tunnettu siitd,

ettd liuos sisiltdi vihemmdn kuin noin 2 p-%Z lisdainetta.

13. Patenttivaatimuksen 12 mukainen menetelmd, tunnettu siitd,

ettd liuos sisdlt#d vihemmdn kuin noin 1 p-7 lisdainetta.
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Patentkrav

1. Katjoniskt stdrkelsetillsatsimne for framstéllning av papper avsett
for den vita indan av en pappersmaskin, k a4 nnetecknat dirav,
att det innefattar en blandning som best3r av en ca 2-98 v-7%:1g bland-
ning av minst en katjonisk stirkelse av sddursprung och av en ca 98-2
vikt-Z:ig blandning av minst en katjonisk stirkelse av rotkn6lsursprung,
varvid blandningen inneh&ller mera #n ca 0,1 vikt-Z bundet kvive, vilket

tal baserar sig péd stdrkelseblandningens torrdmneshalt.

2. Katjoniskt tillsatsimne enligt patentkrav 1, k anneteck-
n at dédrav, att andelen stirkelse av sidursprung i blandningen ir

ca 5-95 v-Z.

3. Katjoniskt tillsatsimne enligt patentkrav 2, k inneteck-
n at dirav, att andelen stdrkelse av sidursprung i blandningen ir
ca 10-90 v-7.

4. Katjoniskt tillsatsimne enligt patentkrav 3, k inneteck-
n at didrav, att andelen stdrkelse av sddursprung i blandningen &r

ca 25-75 v-7.

5. Katjoniskt tillsatsimne enligt patentkrav 4, k &nneteck-
n a t ddrav, att andelen stirkelse av siddursprung i blandningen ar

ca 50 v-Z.

6. Katjoniskt tillsatsimne enligt patentkrav 1, k innetecknat
ddrav, att stidrkelsen av sidursprung vdljs ur en grupp av vete- eller

majs-stdrkelser.

7. Tillsattsimne enligt patentkrav 1, kannetecknat dirav,

att stdrkelsen av rotknSlsursprung ir potatismjdl.

8. Katjoniskt tillsatsdmne enligt patentkrav 1, k i nnetecknat
ddrav, att stérkelserna bringats i katjonform medelst en férening som

vdljs ur en grupp av tertiira aminer eller kvaternira ammoniumsalter.
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9. Tillsatsimne enligt patentkravet 1, k @nneteckmnat dirav,
att andelen ddri bundet kvdve 4r ca 0,2 Z.

10. Pappersframstillningsprocess, k @nnetecknad dirav, att
det katjoniska stirkelsetillsatsimnet blandas i en vdt blandning som
innehdller massa, dir det katjoniska stdrkelsetillsatsémnet dr ett till-
satsimne enligt patentkrav 1; varvid nimnda tillsatsidmne &r ndrvarande i
en mdngd pi ca 0,1-4 7 rdknat p3 tillsatsémnets torrvikt i fSrhdllande
till papperets torrvikt.

11, Fdrfarande enligt patentkrav 10, k €nnetecknat didrav,
att tillsatsimnet tillsidtts i form av en utspddd vattenlSsning.

12. Férfarande enligt patentkrav 11, k @nnetecknat dérav,
att 18sningen innehdller mindre 4n ca 2 vikt-7 tillsatsidmne.

13. Férfarande enligt patentkrav 12, k &nnetecknat dirav,

att 13sningen innehdller mindre &n ca 1 vikt-Z tillsatsdmne.
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