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Parannuksia tdrkkelyksessd tai tdhdn liittyvid parannuksia -

Férbdttringar 1 eller i anslutning till stdrkelse

Tdmd keksintd liittyy tdrkkelykseen ja erityisesti ldmpSkemial-
lisesti jalostettuun tdrkkelykseen.

Paperin valmistuksessa kdytetddn tdrkkelystd erilaisiin tar-
koituksiin, mm. liimaukseen, pintalaadun parantamiseen ja myShemmén
pddllysteen laadun parantamiseen. Sitd lisdtddn myds itse paperiin
sisdisen sidonnan parantamiseksi ja jdykistdvdnd aineena esim.
valmistettaessa aaltopaperituotteita. Tdrkkelystd kdytetddn myds
liimoissa paperin jdlkikdsittelyd varten.

Raaka tdrkkelys voidaan paisuttaa ja tehdd kolloidisen vesiliuok-
sen mucodossa, mutta kaupallisessa jalostuksessa kdytettrdessd liuoksen
viskositeetti pienelld j&hmdpitoisuudella on liian suuri kdytettdvid,
hyvdksyttdvid vdkevyyksid varten ja liuoksella on huono vakavuus.

Tdrkkelyksen jalostamiseksi tai muuntamiseksi kdytetddn useita
menetelmid sen liuoksen viskositeetin pienentdmiseksi ja jotta suurem-
pia vdkevyyksid voisi kdyttdd ja sen vakavuuden parantamiseksi.

Ndihin menetelmiin sisdltyy tdrkkelyksen esikdsittelyjd, kuten



hapetus, entsyymijalostus, esterdiminen ja eetterin muodostus. Nidil-
14 menetelmilld voidaan saavuttaa tdrkkelyksen hyvid ominaisuuksia,
mutta kustannukset ovat huomattavia, Jjoten ndin esikdsitelty tdrkke-
lys maksaa huomattavasti enemménkuin raaka tdrkkelys.

Siksl on kehitetty kaksi menetelmdd tdrkkelyksen jalostamiseksi
halvemmalla tavalla. LdmpOmekaaniseen jalostukseen sisdltyy tdrkkelys-
lietteen kdsittely korkeassa ldmpOtilassa ja mekaaninen leikkaus
esim. ruiskuttamalla sisddn tuorehdyryd suurella paineella. Tdlld
menetelmdlld voidaan valmistaa tdrkkelysliuos, jolla on hyviaksyttdva
viskositeetti ja 8 %:n jdhmdpitoisuus, mutta sen vakavuus ei ole hyvd.

Tdrkkelyksen ldmpdkemialliseen jalostukseen sisdltyy esim. ha-
petusaineen lisdys tdrkkelyslietteeseen, jota kdsitellddn samalla ta-
valla kuin ldmp8mekaanisessa jalostuksessa. Td1ld menetelmdlld voi-
daan saada hyvdksyttdvd viskositeetti tdrkkelyksen vikevyysasteen ol-
lessa suurempi, mutta vakavuusg ei ole hyvd.

Tidrkkelysliuoksen vakavuudella tarkoitetaan sen kykyd sdilyttdd
alhainen viskositeetti tarastoinnin aikana. Sekd jalostetut ettd
raa'at tdrkkelykset muodostavat.liuoksia, joilla on talipumus saada
peruuttamattomasti suurempi viskositeetti jddhtyessddn esim. 50°C 1dm-
pbtilaan, niin ettd liuoksen myShemmdlld ldmmitykselld ei voida pala-
uttaa sen alkuperdistd viskositeettia. Teollisuudessa tdtd 1lmidtd
nimitetddn tavallisesti tdrkkelyksen "taantumukseksi'". Kaupallista
kdyttdéd varten on suotavaa, ettd tdrkkelyksen vakavuus varastoinnissa
on vdhintddn 2 pdivdd. Liuoksen suuremmat vidkevyydet vdhentdvat va-
rastintivakavuutta.

Po. keksinn&ssd on kehitetty menetelmd tdrkkelysliuoksen valmis-
tamiseksi, joka sisdltdd vaiheina oleellisesti raa'an tdrkkelydiet-
teen muodostamisen vedessd, aminoformaldehydihartsin lisdyksen liet-
teeseen ja hapetusaineen lisdyksen sekd mekaanisen leikkauksen kohdis-
tamisen lietteeseen 110 - 180°C ldmp tilassa.

Olemme huomanneet, ettid lisdttdessd hartsia tdysin raakaan tidrk-
kelykseen tdlld tavalla ennen lédmpSkemiallista jalostusta on seurauk-
sena tdrkkelysliuos, joka sdilyttdd alhaisen viskositeetin jdhmdpitoi-
suuden ollessa verraten suuri ja jolla on parempi vakavuus.

On huomattava, ettd ldmpbkemiallinen jalostus voidaa suorittaa
silloinkin, kun tdrkkelys ei ole tdysin raaka, so. kun se on jo ldpi-
Kiynyt osittaisen jalostuksen. Tdllaisten tdrkkelysten kanssa voidaan
keksinndn menetelmdd edelleen kdyttdd, vaikka td118in ei ehkd saa-
vuteta aivan samoja etuja kuin tdysin raa'an tdrkkelyksen kanssa.

Keksinndssd on my®s kehitetty tdrkkelysliuos, joka sis&dltad tark-



kelyksen o aminoformaldehydihartsin kuvatulla menetelmdlld valmis-
tettuna.

Aminoformaldehydihartsi on mieluiten tunnettu karbamidiformalde-
hydihartsi, jolla on alhainen kondensaatioaste, so. hartsi, joka liu-
kenee hyvin vedessd ja vssa lisdksi mieluiten on vain vdhdn vapaata
formaldehydid, esim. enintddn 1,5 % hartsin painosta. Karbamidin ja
formaldehydin suhde onmieluiten alueella 1:1,1 - 1:2,5.

Hapetusaine on mieluiten vetyperoksidia, joskin muitakin hapetus-
aineita voidaan kdyttdd, esim. natrium~ tai kaliumpersulfaattia. T&l-
laisten hapetusaineiden kanssa kdytetddn yleensd katalyyttid, joka
edistdd hapetusaineen ja tdrkkelyksen keskindistd reaktiota, ja erds
erityisen sopiva katalyytt on kuparisulfaatti (Cu S0, SH,0). Kdytettd-
vd katalyyttimddrd on pieni, esim. 50-250 miljoonasosaa (kuivan
tdrkkelyksen kanssa) Ja tavallisesti se 1isdtddn sucraan tdrkkelys-
lietteeseen.

Lietteeseen kohdistetaan mieluiten mekaaninen leikkaus kohote-
tussa ldmpdtilassa ruiskuttamalla tuoretta hdyryd lietteeseen tar-
peeksi suurella paineella reaktioldmpdtilan saavuttamiseksi tdrkke-
lyksen ldmpSkemiallisessa konvertterissa, joka voi olla mitd tahansa
tunnettua tyyppid. Paine konvertterin yldpddssd vol esim. olla
2-6 kgf/ch

Haluttaessa voidaan tirkkelysliuokseen lisdtd emds leikkaus-
ja ldmpdkidsittelyn jdlkeen liuoksen pH-arvon sddtdmiseksi ja tarvit-
taessa voidaan Myttdd muitakin lisdaineita.

Tdrkkelyslietteeseen lisd&ttdvdn hartsin mddrd voi olla enintéén
30 paino-% lietteessd olevan kuivan tédrkkelyksen koko painosta. Yleen-
sd todellinen kdytettdvd mddrd on alle 30 %, esim. alueella 2-15 %,
ja se riippuu my&ds konvertterin tehokkuudesta.

Kdytettdvd hapetusaineen mddrd voi olla sama kuin tdrkkelyksen
tavahomaisessa]&mpékemiallisessa jalostuksessa. Yleensd se on liki-
main alueella 1-3 paino-% lagskettuna tidrkkelyksen jdhmedn aineen
painon perusteella, mutta todellinen mddrd vaihtelee riippuen kdyte-
tystd konvertterista. Mikdli hapetusaine ja hartsi yksinkertaisesti
lisdtddn tdrkkelyslietteeseen, niin saatu liete todenndkdisesti reagoil
ennen kuin se on kokonaisuudessaan viety konvertteriin jolloin sitd
el voida jalostaa. Siksi pidetdin parempana, ettd ainakin joko hapetus-
aine taili hartsi lisdtddn lietteeseen vasta tdmdn kulkiessa konvert-
teriin, so. juuri ennen sen 1lédmpd- ja leikkauskdsittelyd. Mieluiten kd-
sitellddn td11d tavalla sekd hartsia ettd hapetusainetta, jotka liséd-

t3dn erikseen lietteen kulkiessa konvertteriin.



Po. keksinndn mukaisella menetelmdlld vamistettuja tdrkkelys-
liuoksia voidaankdyttdd paperin ominaisuuksien parantamiseksi taval-
liseen tapaan. Liuoksia voidaan sitenkdyttdd kdsiteltdessd paperia
valmistuksen aikana esim. kdyttdmdlld niitd tavallisen paperinteko-
koneen pintaliimauskoneessa.

Keksint6d kuvataan nyt ldhemmin esimerkin avulla.

Raakatdrkkelyslietteeseen, jonka kuivatédrkkelyspitoisuus oli
24 % ja joka lisdksi sisdlsi 100 miljoonasosaa Cu 50, 5H,0 kuivalla
tdrkkelykselld, lisdttiin 10 paino~%:n verran laskettuna kuivan
tdrkkelyksen kokonaispainosta karbamidiformaldehydihartsia, jossa
karbamidin ja yhdistetyn formaldehydin vdlinen moolisuhde oli 1:1,6.

Liete vietiin ldmpOkemiallisen konvertterin ldpi 2600 1/h
syottdmddrdlld yhdessd laimennusvedenkanssa (745 1/h) ja vetyperoksidi=-
liuoksen kanssa, jonka vdkevyys oli 3,5 % (paino/tilavuus) (80 1/h).

Tuoretta hdyryd ruiskutettiin lietteeseen konvertterissa, jol-
loin paine konvertterissa oli 4-5 Kgf/cm2 ja tdrkkelyksen viipymisaika
konvertterissa eli aika, jona tdrkkelys oli alttiina jalostusolo-
suhteille kulkiessaan konvertterin 1dpi, oli noin 50 sekuntia.

Vettd lisdttiin liuokseen, joka kulki konvertterista nopeudel-
la 1640 1/h, ja lisdksi natriumhydroksidin vesiliuos vdkevyydelld
3,5 % (paino/tilavuus) (45 1/h).

Valmiin tdrkkelysliuoksen jdhmdpitoisuus oli 15 %, josta
13,8 % tdrkkelystd ja 1,2 % hartsia. Liuoksen viskositeetti ldmpSti-
lassa 78°C oli 26 sp. Ldmpdtilassa 78°C samalla tavalla valmistetun
tdrkkelysliuoksen, josta hartsi oli jdtetty pois, viskositeetti
0li 20 sp.

Todettiin, ettd hartsipitoisen tdrkkelysliuoksen vakavuus oli
varsin hyvd Jja ettd peruuttamatonta hyytelditymistd, joka on tavalli-
nen tdrkkelysliuoksessa, Jjoka el sisdlld hartsia, ei tapahtunut, kun
hartsipitoinen tdrkkelysliuos jAdhdytettiin alle 50°¢ ldmpStilaan.
Hartsipitdisen.liuoksen viskositetti pysyi hyvdksyttdvdnd 2-3 pdivdn
aikana, kun sitd vastoin tdrkkelysliuos,jossa ei ole hartsia, muuttuu
epdkelpoiseksi 12 tunnin sisdlld, kun sen annetaan jddhtyd alle 50°C
lampdtilaan.

Tdmdn esimerkin pohjalla mydhemmin suuremmassa mittakaavassa
suoritetuissa kokeissa olemme todenneet, ettd raakatdrkkelyslietteet,
jotka sisdltédvédt kuparisulfaattia Jja karbamidiformaldehydihartsia,
muuttuvat vdhemmdn helposti Jalostettaviksi, kun niitd on varastoitu
esim. 12 tunnin ajan. Ndin ollen on parempi annostella sekd vety-
peraksidi ettd hartsi yksitellcn lietteeseen, kun tdmd sydtetddn

konvertteriin.



On huomattava, ettd aikaisemmin on ehdotettu amnoformaldehydi-
hartsien lisddmistd ldmpdkemiallisesti jalostettuun tdrkkelykseen,
mutta vasta ldmpdkemiallisen jalostuksen jdlkeen kun huomattiin tdrk-
kelysliuoksen vakavuuden huononevan. Koska hartsi on monella tavalla
vaikuttava yhdiste, on odotettavissa, kun hartsi lisdtddn ennen
tédrkkelyksen ldmpdkemiallista jalostusta, olisi tuloksena yhteisestd
reaktlosta tdrkkelyksen kanssa suurempi viskositeetti, valmiissa
tuotteessa. Olemme nyt kdytdnndssd havainneet, ettd vain vidhdisid
viskositeettieroja esiintyy suhteessa ldmpdkemiallisesti jalostettuun
tdrkkelysliuokseen, joka ei sisdlld hartsia, samalla kun saavutetaan
huomattavasti parempi vastustuskyky varastoinnin aikana tapahtuvaa

viskositeetin muutiumista vastaan.



A7

Patenttivaatimukset:

1. Tdrkkelysliuoksen valmistusmenetelmd, t un n e t t u
siitd, ettd siihen sisdltyvdt vaiheina lietteen muodostaminen oleelli -
sen raa'asta tdrkkelyksestd vedessd, aminoformaldehydihartsin ja ha-
petusaineen lisddminen lietteeseen ja mekaanisen leikkauksen kohdis-
taminen liletteeseen ldmp&tilassa, joka on alueella 110 - 180°cC.

Z2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unn e t tu
siitd, ettd aminoformaldehydihartsi on karbamidiformaldehydihartsi.

3. Patenttivaatimuksen 1 tail 2 mukainen menetelmd, t unne t -
t u siitd, ettd hapetusaine on vetyperoksidi ja katalyytti.

4. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, t unne t -
T u siitd, ettd hapetusaine on natrium- tai kaliumpersulfaatti ja

katalyytti.

5. Patenttivaatimuksen 3 tai Y4 mukainen menetelmd, t unne t t 1
siitd, ettd katalyytti on kuparisulfaatti.

6. Patenttivaatimuksien 1-5 mukainen menetelmd, t unne t t u
siitd, ettd lietteeseen kohdistetaan mekaaninen leikkaus kohotetussa
ldmpbtilassa ruiskuttamalla tuoretta hoyryd lietteeseen tarpeeksi
suurella paineella tdrkkelyksen jalostuksen aikaansaamiseksi 1ldmp&=-
kemiallisessa tdrkkelyksen konvertterissa.

7. Patenttivaatimuksen 6 mukainen menetelmd, t unn e t tu
siitd, ettd hdyryn pane on 2-6 Kgf/cm2

8. Jonkin edeltdvin patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
tunnet tu siitd, ettd emds lisdtddn tdrkkelysliuokseen tdmédn
leikkaus- Ja ldmpOkédsittelyn jdlkeen liuoksen pH-arvon sddtdmiseksi.

9. Jonkin edeltdvdn patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
tunnet tu siitd, ettd tdrkkelyslietteeseen lisdtyn hartsin mdd-
rd on enintddn 30 paino-% laskettuna lietteen kuivan tdrkkelyksen koko-
naiSpainosta.. _

10. Patenttivaatimuksen 9 mukainen menetelmd, t unne t Tt u
siitd, ettd hartsin mddrd on alueella 2-15 paino-% laskettuna liet-
teen kuivan tédrkkelyksen kokonaispainosta.

11. Jonkin edeltdvdn patentlivaatimuksen mukainen menetelmd,
tunnet tu siitd, ettd hapetusaineen middrd on alueella

1-3 paino~% lietteen kuivan tdrkkelyksen kokonaispainosta.



12. Jonkin edeltdvdn patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd aminoformaldehydihartsi on karbamidi-
formaldehydihartsi, jossa karbamidin B formaldehydin keskindinen moo-
lisuhde on alueella 1:1 - 1:2,5.

13. Jonkin edeltdvdn patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
tunne t tu siitd, ettd hapetusalne sydtetddn erikseen tédrkkelys-
lietteeseen juuri ennen kuin lietteeseen kohdistetaan kohotettu ldmpd-
tila ja leikkaus.

14. Jonkin edeltdvidn patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
tunnet tu siitd, ettd hartsi sydtetddn erikseen tédrkkelysliet-
teeseen juuri ennen kuin lietteeseen kohdistetaan kohotettu ldmp&tila
ja leikkaus. _

15. Tdrkkelysliucoksen valmistusmenetelmd, t un n e t tu
siitd, ettd se on olellisesti sellainen kuin on kuvattu edeltivdssd
esimerkissd.

16, Tdrkkelysliuos, t unn e t tu siitd, ettd se on valmistet-
tu jonkin edeltdvdn patenttivaatimuksen mukaisella menetelmdlli.

17. Paperi, t unn e t tu siitd, ettd sitd on kidsitelty pa-

tenttivaatimuksen 16 mukaisella tdrkkelysliuoksella.



A5

Patentkrav:

1. Metod for framstdllande av stdrkelseldsning, k d n n e -
tecknad ddrav, att den omfattar som skeden bildandet av
en suspension av vdsentligen ra stdrkelse 1 vatten, tillsdttandet
av ett aminoformaldehydharts och ett oxideringsdmne 1 suspensio-
nen samt utsdttandet av suspensionen fOr mekanisk skdrning vid en
temperatur inom omrddet 110°C till 180°C.

2. Metod enligt patentkravet 1, k dnn e t e c knad ddr-
av, att aminoformaldehydhartset dr ett ureaformaldehydharts.

3. Metod enligt patentkravet 1 eller 2, kdnneteck-

n ad ddrav, att oxideringsdmnet dr vdteperoxid och en katalysator.

4. Metod enligt patentkravet 1 eller 2, k d&nne tec k -

n ad ddrav, att oxideringsdmnet dr natrium- eller kaliumpersulfat
och en katalysator.

5. Metod enligt patentkravet 3 eller 4, k 4nneteck -

n ad ddrav, att kataly satorn dr kopparsulfat.

6. Metod enligt ndgot av patentkraven 1-5, k d nn e t e ¢ k-
nad ddrav, att suspensionen utsdtts fdr mekanisk skdrning vid
en férhdjd temperatur medelst injicerande av fdrsk anga 1 suspen-—
sionen vid tillprdckligt stort tryck for erhdllande av stidrkelse-
férddling 1 en termokemisk stdrkelsekonverter.

7. Metod enligt patentkravet 6, k @ nneteckna d
ddrav, att angtrycket dr 2-6 Kgf/cmz.

8. Metod enligt ndgot av fdregaende patentkrav, k & n n e -
tecknad ddrav, att alkali tillsdtts 1 stdrkelseldsningen
efter behandlingen med skdrning och vdrme f&r reglerande av 186s-
ningens pH-vdrde.

9. Mefdd'ehligt ndgot av féregdende patentkrav, k & n n e -
t+ e c knad dirav, att mdngden av harts som tillsdtts i stdrkel-
sesuspensionen dr hogst 30 vikt-% av den torra stdrkelsens total-
vikt 1 suspensionen,

10, Metod enligt patentkravet 9, k & nnetecknad
ddrav, att midngden av harts ligger inom omrédet 2-15 vikt-% av

den torra stdrkelsens totalvikt 1 suspensionen.



11. Metod enligt nagot av fbregaende patentkrav, k d nn e =~
t e cknad ddrav, att midngden av oxideringsdmne ligger inom
omrddet 1~3 vikt-% av den torra stdrkelsens totalvikt i suspensionen.

12. Metod enligt ndagot av fdregdende patentkrav, k & nn e -
t ecknad ddrav, att aminoformaldeh ydhartset dr ettt urea-
formaldehydharts, vari molfdrhdllandet mellan urea och formalde-
hyd ligger inom omradet 1:1,1 till 1:2,5,

13. Metod enligt nagot av fdregaende patentkrav, k 4 nn e -
tecknad didrav, att oxideringsdmnet tillsidtts separat i
stdrkelsesuspensionen omedelbart innan suspensionen skall utsdttas
for vdrme och skdrning.

14, Metod enligt ndgot av féregdende patentkrav, k d n n e -
tecknad ddrav, att hartset tillsdtts separat 1 suspensionen
av stdrkelse omedelbart innan denna skall utsdttas for vdrme och
skdrning. ' |

15. Metod for framstdllande av en stdrkelseldsning, k & n-
neteccknad didrav, att den dr vdsentligen sddan som hdri
beskrivits 1 det fOregdende exemplet,

16, Stdrkelselfsning, k dnne t e cknad ddrav, att
den framstdllts enligt metoden enligt ndgot av féregdende patentkrav.

17. Papper, k dnnetecknat ddrav, att det be-

handlats med en stdrkelseldsning enligt patentkravet 16.



saksal. Offenlegungsschrift) numeron

{esim.
eteen H ja vastaavasti kuulutus- ja patenttijulkaisun numeron eteen K ja P.

Merkitse hekemusjulkaisun

e ——

,-ﬁ.f e e e

L9 Huk. nio FE2/2°

Viitejulkaisuja ~ Anférda publikationer

Julkisia suomalaisia patenttihakemuksia: - Offentliga finska petentansdkningar:

Hakemus-, kuulutus— ja patenttijulkeisuja: - Ansdkningspublikationer, utlégg-

nings- och patentskrifter:

Suomi - Finland

Iso-Britannia ~ Storbritannien

Norja - Norge

Ranska - Frankrike

Ruotsi - Sverige
Seksa - BRD - Tyskland H 2 3 %0 09 (<53 S'/Jé)

Sveitsi - Schweiz

Tanska - Dammark

isa P 2 G293 166 (cogb 25/02)

Muita julkaisuja: - Andra publikationer:

12.8.22 Sl Eoiiline

Allekirjoitus




	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - CLAIMS
	Page 8 - CLAIMS
	Page 9 - CLAIMS
	Page 10 - CLAIMS
	Page 11 - SEARCH_REPORT

