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©  A  sheet  which  is  a  composite  of  (A)  from  about  1  per- 
cent  to  about  30  percent  of  a  water-dispersible  fiber  such 
as  wood  fiber,  (B)  from  about  2  percent  to  about  30  per- 
cent  of  a  film-forming,  water-insoluble  organic  polymer 
such  as  a  copolymer  of  styrene  and  butadiene,  and  (C) 
from  about  60  percent  to  about  95  percent  of  a  finely- 
divided,  substantially  water-insoluble,  non-fibrous,  inor- 
ganic  filler  such  as  magnesium  hydroxide  is  prepared  by 
steps  comprising: 

(I)  providing  an  aqueous  dispersion  of  the  fiber; 
TjS  (II)  mixing  therewith  (A)  the  inorganic  filler  and  (B) 
^   the  organic  polymer  in  the  form  of  an  ionically  stabilized 

latex; 
(III)  colloidally  destabilizing  the  resulting  mixture  to 

£Q  form  a  fibrous  agglomerate  in  aqueous  suspension; 
(IV)  distributing  and  draining  the  aqueous  dispersion 

on  a  porous  substrate  such  as  a  wire  to  form  a  wet  web; 
O   and 
Q   (V)  drying  the  web. 
o  
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ACTORUM  AG 

A   sheet  which  is  a  composite  of  (A)  from  about  1  per- 
cent  to  about  30  percent  of  a  water-dispersible  fiber  such 
as  wood  fiber,  (B)  from  about  2  percent  to  about  30  per- 
cent  of  a  film-forming,  water-insoluble  organic  polymer 
such  as  a  copolymer  of  styrene  and  butadiene,  and  (C) 
from  about  60  percent  to  about  95  percent  of  a  finely- 
divided,  substantially  water-insoluble,  non-fibrous,  inor- 
ganic  filler  such  as  magnesium  hydroxide  is  prepared  by 
steps  comprising: 

(1)  providing  an  aqueous  dispersion  of  the  fiber; 
(11)  mixing  therewith  (A)  the  inorganic  filler  and  (B) 

the  organic  polymer  in  the  form  of  an  ionically  stabilized 
latex; 

(III)  colloidally  destabilizing  the  resulting  mixture  to 
form  a  fibrous  agglomerate  in  aqueous  suspension; 

(IV)  distributing  and  draining  the  aqueous  dispersion 
on  a  porous  substrate  such  as  a  wire  to  form  a  wet  web; 
and 

(V)  drying  the  web. 



B a c k g r o u n d   o f   t h e  I n v e n t i o n  

1.  F i e l d   o f   t h e   I n v e n t i o n  

The  i n v e n t i o n   i s   c o n c e r n e d   w i t h   p i g m e n t e d ,  

n o n - w o v e n ,   f i b r o u s   s h e e t s ,   p a r t i c u l a r l y   h i g h l y   f i l l e d  

s h e e t s   h a v i n g   a  low  f i b e r   c o n t e n t .  

2.  D e s c r i p t i o n   o f   t h e   P r i o r   A r t  

P a p e r   h a s   b e e n   d e s c r i b e d   as  a  s h e e t   m a t e r i a l  

made  up  o f   many  s m a l l   d i s c r e t e   f i b e r s   ( c o m m o n l y   c e l l u -  

l o s i c )   b o n d e d   t o g e t h e r .   S m a l l   a m o u n t s   o f   l a t e x   h a v e  

b e e n   u s e d   i n   t h e   p a p e r   m a k i n g   p r o c e s s .   F i l l e r s   h a v e  

a l s o   b e e n   u s e d   t o   i m p r o v e   c e r t a i n   p r o p e r t i e s   o f   t h e  

p a p e r   e v e n   t h o u g h   t h e   s t r e n g t h   o f   t h e   s h e e t   i s   t h e r e b y  

r e d u c e d .   The  a m o u n t   o f   f i l l e r s   h e r e t o f o r e   u s e d   i n  

p a p e r   m a k i n g   p r o c e s s e s   on  common  e q u i p m e n t   s u c h   as  t h e  

F o u r d r i n i e r   m a c h i n e   g e n e r a l l y   h a s   n o t   b e e n   g r e a t e r  

t h a n   30  or   35  p e r c e n t   o f   t h e   t o t a l   d r y   w e i g h t   o f   t h e  

s h e e t ,   a l t h o u g h   up  to   40  p e r c e n t   h a s   b e e n   d i s c l o s e d  



as  o p e r a b l e .   The  r e t e n t i o n   o f   f i l l e r s   i n   t h e   s h e e t  

d u r i n g   f o r m a t i o n   h a s   b e e n   r e c o g n i z e d   as  a  s i g n i f i c a n t  

p r o b l e m .  

The  u s e   o f   a s b e s t o s   i n   t h e   p r e p a r a t i o n   o f  

o t h e r   k i n d s   o f   f i b r o u s   s h e e t s   h a s   b e e n   p r a c t i c e d   f o r  

many  y e a r s .   S u c h   f i b r o u s   s h e e t s   h a v e   b e e n   u s e d   a d v a n -  

t a g e o u s l y   i n   t h e   p r e p a r a t i o n   o f   p r o d u c t s   s u c h   as  f l o o r  

c o v e r i n g s   and  m u f f l e r   p a p e r .   H o w e v e r ,   e v i d e n c e   h a s  

b e e n   f o u n d   t h a t   a s b e s t o s   f i b e r s   a r e ' i n j u r i o u s   t o   h u m a n  

h e a l t h .   In  some  c o u n t r i e s ,   t h e   u s e  o f   a s b e s t o s   h a s  

b e e n   b a n n e d   and   i n   t h e   U n i t e d   S t a t e s   r a t h e r   s e v e r e  

r e s t r i c t i o n s   on  i t s   u s e   a r e   b e i n g   c o n t e m p l a t e d .   A c c o r d -  

i n g l y ,   new  s y s t e m s   w h i c h   do  n o t   u s e   a s b e s t o s   a r e   g r e a t l y  
d e s i r e d .   Such   new  a s b e s t o s - f r e e   s y s t e m s   c a n   a d v a n c e  

t h e   s t a t e   o f   t h e   a r t   e v e n   t h o u g h   on  b a l a n c e   t h e i r  

p r o p e r t i e s   do  n o t   e x c e e d   t h o s e   o f   t h e   a s b e s t o s - c o n t a i n i n g  

m a t e r i a l s .   Where   t h e   p r o p e r t i e s   o r   m e t h o d s   o f   p r e p a -  
r a t i o n   a r e   i m p r o v e d ,   s u c h   s y s t e m s   w o u l d   be  o f   g r e a t  
b e n e f i t .  

I t   w o u l d   be  e s p e c i a l l y   a d v a n t a g e o u s   i f   a  

new  p r o c e s s   f o r   m a k i n g   h i g h l y   f i l l e d   p a p e r s   and   e s p e -  

c i a l l y   a s b e s t o s - f r e e   p r o d u c t s   c o u l d   be  c a r r i e d   o u t   o n  

e x i s t i n g   e q u i p m e n t   so  t h a t   l a r g e ,   new  c a p i t a l   i n v e s t -  

m e n t s   w o u l d   n o t   be  r e q u i r e d .  

Summary   o f   t h e   I n v e n t i o n  

The  p r o c e s s   and  p r o d u c t   o f   t h i s   i n v e n t i o n  

i n c l u d e s   t h e   c o m b i n a t i o n   o f   a  w a t e r - d i s p e r s i b l e   f i b e r ,  

a  f i l m - f o r m i n g ,   w a t e r - i n s o l u b l e ,   o r g a n i c   p o l y m e r   a n d  

an  i n o r g a n i c   f i l l e r   i n   t h e   f o r m   o f   a  w a t e r - l a i d  

s h e e t .   One  m e t h o d   o f   f o r m i n g   s u c h   a  s h e e t   i s   b y :  



( I )   p r o v i d i n g   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   o f   f r o m  

a b o u t   1  p e r c e n t   to   a b o u t   30  p e r c e n t ,  

p r e f e r a b l y   f rom  a b o u t   5  t o   15  p e r c e n t ,   o f  

a  w a t e r - d i s p e r s i b l e   f i b e r ;  

( I I )   m i x i n g   t h e r e w i t h   (A)  f r o m   a b o u t   60  p e r c e n t  

t o   a b o u t   95  p e r c e n t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t  

75  t o   90  p e r c e n t ,   o f   a  s u b s t a n t i a l l y   w a t e r -  

- i n s o l u b l e ,   n o n - f i b r o u s ,   i n o r g a n i c   f i l l e r ,  

and   (B)  f r o m   a b o u t   2  p e r c e n t   to   a b o u t   3 0  

p e r c e n t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   5  to   1 5  

p e r c e n t ,   o f   a  f i l m - f o r m i n g ,   w a t e r - i n s o l u b l e ,  

o r g a n i c   p o l y m e r   i n   t h e   f o r m   o f   an  i o n i c a l l y  

s t a b i l i z e d   l a t e x ,   i . e . ,   an  a q u e o u s   c o l l o i d a l  

d i s p e r s i o n   o f   a  s u b s t a n t i a l l y   w a t e r - i n s o l u b l e ,  

o r g a n i c   p o l y m e r ,   h a v i n g   n o t   g r e a t e r   t h a n  

a b o u t   0 . 7   m i l l i e q u i v a l e n t ,   p r e f e r a b l y   f r o m  

a b o u t   0 . 0 3   t o   a b o u t   0 . 4   m i l l i e q u i v a l e n t ,  

o f   b o u n d   c h a r g e   p e r   g ram  o f   p o l y m e r   i n   t h e  

l a t e x ;  

( I I I )   c o l l o i d a l l y   d e s t a b i l i z i n g   t h e   r e s u l t i n g  

m i x t u r e   t o   f o rm  a  f i b r o u s   a g g l o m e r a t e   i n  

a q u e o u s   s u s p e n s i o n ;  

( IV)   d i s t r i b u t i n g   and   d r a i n i n g   t h e   a q u e o u s   s u s -  

p e n s i o n   on  a  p o r o u s   s u b s t r a t e   s u c h   as  a  

w i r e   to   f o r m   a  w e t   web;   a n d  

(V)  d r y i n g   t h e   w e b .  

S i g n i f i c a n t   f e a t u r e s   o f   t h e   p r o c e s s   and   p r o d u c t   a r e   a  

low  p r o p o r t i o n   o f   f i b e r   and   a  h i g h   p r o p o r t i o n   o f  

i n o r g a n i c   f i l l e r   as  w e l l   as  g o o d   r u n n a b i l i t y   o f   t h e  

p r o c e s s   on  common  p a p e r - m a k i n g   e q u i p m e n t   and  t h e   g o o d  

p r o p e r t i e s   o f   t h e   p r o d u c t .   The  p r e f e r r e d   h i g h l y  

f i l l e d ,   w a t e r - l a i d ,   f i b r o u s ,   a s b e s t o s - f r e e   s h e e t s  

a r e   s u i t a b l e   as  a  r e p l a c e m e n t   or   s u b s t i t u t e   f o r  

a s b e s t o s   s h e e t s   i n   many  o f   t h e i r   a p p l i c a t i o n s   b u t   a r e  

n o t   r e s t r i c t e d   t o   s u c h   u s e s .   R e p r e s e n t a t i v e   u s e s   o f  



t h e   s h e e t s   a r e   as  m u f f l e r   p a p e r ,   u n d e r l a y m e n t   f e l t   f o r  

v i n y l   f l o o r   c o v e r i n g ,   g a s k e t   p a p e r s ,   r o o f i n g   p a p e r ,   , 
s o u n d - d e a d e n i n g   p a p e r ,   p i p e   w r a p ,   i n s u l a t i o n   p a p e r ,  
h e a t   d e f l e c t i o n   p a p e r s ,   c o o l i n g   t o w e r   p a c k i n g ,   e l e c -  

t r i c a l l y   r e s i s t a n t   p a p e r   and   b o a r d   p r o d u c t s .  

D e s c r i p t i o n   o f   t h e   P r e f e r r e d   E m b o d i m e n t s  

The  p r o d u c t   and   p r o c e s s   o f   t h i s   i n v e n t i o n  

r e q u i r e s   a  w a t e r - d i s p e r s i b l e   f i b e r ,   a  f i l m - f o r m i n g ,  

w a t e r - i n s o l u b l e ,   o r g a n i c   p o l y m e r   and   a  f i n e l y - d i v i d e d ,  

s u b s t a n t i a l l y   w a t e r - i n s o l u b l e ,   n o n - f i b r o u s ,   i n o r g a n i c  

f i l l e r .   In   t h e   p r e f e r r e d   p r o c e s s ,   a  f l o c c u l a t i n g   a g e n t  
a l s o   i s   r e q u i r e d .  

The  f i b e r   i s   any   w a t e r - i n s o l u b l e ,   n a t u r a l  

o r   s y n t h e t i c   w a t e r - d i s p e r s i b l e   f i b e r   o r   b l e n d   o f   s u c h  

f i b e r s .   U s u a l l y   w a t e r - d i s p e r s i b i l i t y   i s   p r o v i d e d   b y  

a  s m a l l   a m o u n t   o f   i o n i c   or   h y d r o p h i l i c   g r o u p s   o r  

c h a r g e s   w h i c h   a r e   o f   i n s u f f i c i e n t   m a g n i t u d e   t o   p r o v i d e  

w a t e r - s o l u b i l i t y .   E i t h e r   l o n g   o r   s h o r t   f i b e r s ,   o r  
m i x t u r e s   t h e r e o f ,   a r e   u s e f u l ,   b u t   s h o r t   f i b e r s   a r e  

p r e f e r r e d .   Many  o f   t h e   f i b e r s   f r o m   n a t u r a l   m a t e r i a l s  

a r e   a n i o n i c ,   e . g . ,   wood  p u l p .   Some  o f   t h e   s y n t h e t i c  

f i b e r s   a r e   t r e a t e d   t o   make  t h e m   s l i g h t l y   i o n i c ,   i . e . ,  

a n i o n i c   o r   c a t i o n i c .   G l a s s   f i b e r s ,   c h o p p e d   g l a s s ,  

b l o w n   g l a s s ,   r e c l a i m e d   w a s t e   p a p e r s ,   c e l l u l o s e   f r o m  

c o t t o n   and   l i n e n   r a g s ,   m i n e r a l   w o o l ,   s y n t h e t i c   w o o d  

p u l p   s u c h   as  i s   made  f r o m   p o l y e t h y l e n e ,   s t r a w s ,   c e r a m i c  

f i b e r ,   n y l o n   f i b e r ,   p o l y e s t e r   f i b e r ,   and  s i m i l a r  

m a t e r i a l s   a r e   u s e f u l .   P a r t i c u l a r l y   u s e f u l   f i b e r s  

a r e   t h e   c e l l u l o s i c   and   l i g n o c e l l u l o s i c   f i b e r s   c o m m o n l y  

known  as  wood  p u l p   o f   t h e   v a r i o u s   k i n d s   f r o m   h a r d w o o d   ; 
and   s o f t w o o d   s u c h   as  s t o n e   g r o u n d   wood,   s t e a m - h e a t e d  

m e c h a n i c a l   p u l p ,   c h e m i m e c h a n i c a l   p u l p ,   s e m i c h e m i c a l  



p u l p   and   c h e m i c a l   p u l p .   S p e c i f i c   e x a m p l e s   a r e  

u n b l e a c h e d   s u l f i t e   p u l p ,   b l e a c h e d   s u l f i t e   p u l p ,  

u n b l e a c h e d   s u l f a t e   p u l p   and  b l e a c h e d   s u l f a t e   p u l p .  

The  f i l m - f o r m i n g ,   w a t e r - i n s o l u b l e ,   o r g a n i c  

p o l y m e r   u s e f u l   i n   t h e   p r a c t i c e   o f   t h i s   i n v e n t i o n   i s  

n a t u r a l   or   s y n t h e t i c   and  may  be  a  h o m o p o l y m e r ,   a  c o p o l y -  

mer   o f   two  or   more   e t h y l e n i c a l l y   u n s a t u r a t e d   m o n o m e r s  

or   a  m i x t u r e   o f   s u c h   p o l y m e r s .   P a r t i c u l a r l y   f o r   e a s e  

o f   p r o c e s s i n g   to   make  t h e   p r o d u c t   and   f o r   l i m i t i n g   t h e  

l o s s   o f   p o l l u t a n t s   to   t h e   s u r r o u n d i n g s ,   i t   i s   g e n e r a l l y  

a d v a n t a g e o u s   t h a t   t h e   p o l y m e r   i s   i n   t h e   f o r m   o f   a  

l a t e x ,   i . e . ,   an  a q u e o u s   c o l l o i d a l   d i s p e r s i o n .   R e p r e -  

s e n t a t i v e   o r g a n i c   p o l y m e r s   a r e   n a t u r a l   r u b b e r ,   t h e  

s y n t h e t i c   r u b b e r s   s u c h   as  s t y r e n e / b u t a d i e n e   r u b b e r s ,  

i s o p r e n e   r u b b e r s ,   b u t y l   r u b b e r s   and   n i t r i l e   r u b b e r s  

and   o t h e r   r u b b e r y   or   r e s i n o u s   p o l y m e r s   o f   e t h y l e n i c a l l y  

u n s a t u r a t e d   m o n o m e r s   w h i c h   a r e   f i l m - f o r m i n g ,   p r e f e r a b l y  

a t   room  t e m p e r a t u r e   or   b e l o w ,   a l t h o u g h   i n   a  p a r t i c u l a r  

i n s t a n c e   a  p o l y m e r   may  be  u s e d   w h i c h   i s   f i l m - f o r m i n g   a t  

t h e   t e m p e r a t u r e   u s e d   i n   p r e p a r i n g   t h a t   s h e e t .   N o n -  

- f i l m - f o r m i n g   p o l y m e r s   may  be  u s e d   i n   b l e n d s   p r o v i d e d  

t h a t   t h e   r e s u l t i n g   b l e n d   i s   f i l m - f o r m i n g .   P o l y m e r s  

w h i c h   a r e   made  f i l m - f o r m i n g   by  t h e   u s e   o f   p l a s t i c i z e r s  

a l s o   may  be  u s e d .   P o l y m e r s   w h i c h   a r e   r e a d i l y   a v a i l a b l e  

i n   l a t e x   f o r m   a r e   p r e f e r r e d   - -   e s p e c i a l l y   h y d r o p h o b i c  

p o l y m e r s   w h i c h   a r e   p r e p a r e d   by  e m u l s i o n   p o l y m e r i z a t i o n  

o f   one   or   more   e t h y l e n i c a l l y   u n s a t u r a t e d   m o n o m e r s .  

R e p r e s e n t a t i v e   o f   s u c h   l a t e x e s   a r e   t h o s e   d e s c r i b e d   i n  

U n i t e d   S t a t e s   P a t e n t   No.  3 , 6 4 0 , 9 2 2 ,   D a v i d   P.  S h e e t z ,  

f r o m   c o l u m n   1,  l i n e   61,  t o   c o l u m n   2,  l i n e   34 .   T h a t  

p a s s a g e   ( p a r t i c u l a r l y   c o l u m n   2,  l i n e s   2 - 9 )   i n d i c a t e s  

a  p r e f e r e n c e   f o r   l a t e x e s   o f   p o l y m e r s   and  c o p o l y m e r s  

n o t   h a v i n g   a  s u b s t a n t i a l   p r o p o r t i o n   o f   h y d r o p h i l i c  

g r o u p s .   Fo r   u s e   i n   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e  



l a t e x e s   p r e f e r a b l y   h a v e   some  i o n i c   h y d r o p h i l i c   g r o u p s  
b u t   m u s t   be  d e v o i d   o f   s u f f i c i e n t   n o n - i o n i c   c o l l o i d a l   o 
s t a b i l i z a t i o n   w h i c h   w o u l d   i n t e r f e r e   w i t h   f o r m a t i o n   o f  

t h e   f i b r o u s   a g g l o m e r a t e .   S u c h   n o n - i o n i c ,   c o l l o i d a l  

s t a b i l i z a t i o n   c o u l d   be  p r o v i d e d   by  n o n - i o n i c   e m u l s i -  

f i e r s   o r   by  t h e   p r e s e n c e   o f   c o p o l y m e r i z e d   m o n o m e r s  

h a v i n g   t h e   k i n d s   o f   h y d r o p h i l i c   g r o u p s   as  a r e   f o u n d  

i n   n o n - i o n i c   e m u l s i f i e r s ,   f o r   e x a m p l e ,   h y d r o x y l   a n d  

a m i d e   g r o u p s .   T h u s ,   i f   m o n o m e r s   h a v i n g   s u c h   h y d r o -  

p h i l i c   g r o u p s   a r e   p o l y m e r i z e d   c o n s t i t u e n t s   o f   t h e  

l a t e x   p o l y m e r s ,   s u c h   m o n o m e r s   w i l l   be  p r e s e n t   i n   s m a l l  

p r o p o r t i o n s   s u c h   as  l e s s   t h a n   a b o u t   10  p e r c e n t ,   u s u a l l y  
l e s s   t h a n   a b o u t   5  p e r c e n t   o f   t h e   p o l y m e r   w e i g h t   f o r  

b e s t   r e s u l t s .   A l s o ,   w h i l e   v e r y   s m a l l   a m o u n t s   o f   n o n -  
- i o n i c   e m u l s i f i e r s   c a n   be  t o l e r a t e d   i n   some  c o m p o -  
s i t i o n s ,   t h e i r   u s e   o r d i n a r i l y   i s   n o t   a d v a n t a g e o u s  

and   t h e y   s h o u l d   n o t   be  u s e d   i n   a m o u n t s   s u f f i c i e n t   t o  

i n t e r f e r e   w i t h   t h e   d e s t a b i l i z a t i o n   s t e p   o f   t h e   p r o -  

c e s s .  

L a t e x   c o m p o s i t i o n s   f o r   u s e   i n   t h i s   i n v e n t i o n  

a r e   s e l e c t e d   f r o m   l a t e x e s   i n   w h i c h   a  p o l y m e r   o f   t h e  

f o r e g o i n g   d e s c r i p t i o n   i s   m a i n t a i n e d   i n   a q u e o u s   d i s -  

p e r s i o n   by  i o n i c   s t a b i l i z a t i o n .   S u c h   i o n i c   s t a b i l i -  

z a t i o n   i s   o b t a i n e d ,   f o r   e x a m p l e ,   by  u s e   o f   an  i o n i c  

s u r f a c t a n t   o r   s m a l l   a m o u n t s   o f   a  m o n o m e r   c o n t a i n i n g  

an  i o n i c   g r o u p   d u r i n g   e m u l s i o n   p o l y m e r i z a t i o n   t o   p r e -  

p a r e   t h e   l a t e x .   The  s m a l l   a m o u n t   o f   i o n i c   g r o u p s   w h i c h  

a r e   b o u n d   t o   t h e   p o l y m e r   g e n e r a l l y   w i l l   p r o v i d e   l e s s  

t h a n   a b o u t   0 . 7   m i l l i e q u i v a l e n t   o f   c h a r g e   p e r   g ram  o f  

p o l y m e r   i n   t h e   l a t e x .   O r d i n a r i l y   i t   i s   p r e f e r r e d   t h a t  

t h e   l a t e x   c o m p o n e n t   f o r   t h i s   i n v e n t i o n   h a v e   a  c h a r g e  

b o u n d   t o   t h e   p o l y m e r   o f   f r o m   a b o u t   0 . 0 3   to   a b o u t   0 . 4 ,  

e s p e c i a l l y   f r o m   a b o u t   0 . 0 9   t o   a b o u t   0 . 1 8 ,   m i l l i e q u i v -  

a l e n t   p e r   g ram  of   p o l y m e r   i n   t h e   l a t e x ,   p a r t i c u l a r l y  



when  t h e   c h a r g e   i s   p r o v i d e d   by  c a r b o x y l i c   s a l t   g r o u p s .  

The  t e r m   " b o u n d   to   t h e   p o l y m e r "   w i t h   r e s p e c t   t o   i o n i c  

g r o u p s   or   c h a r g e s   r e f e r s   to   i o n i c   g r o u p s   or   c h a r g e s  

w h i c h  a r e   n o t   d e s o r b a b l e   f r o m   t h e   p o l y m e r .   M a t e r i a l s  

c o n t a i n i n g   s u c h   i o n i c   g r o u p s   or   c h a r g e s   may  be  o b t a i n e d  

as  n o t e d   a b o v e   by  c o p o l y m e r i z a t i o n   o f   a  m o n o m e r   c o n -  

t a i n i n g   i o n i c   g r o u p s   or   by  o t h e r   ways   s u c h   as  g r a f t i n g ,  

by  a t t a c h m e n t   ( t h r o u g h   c o v a l e n t   b o n d s )   o f   c a t a l y s t  

f r a g m e n t s   to   t h e   p o l y m e r ,   e s p e c i a l l y   s u l f a t e   g r o u p s  
f r o m   p e r s u l f a t e   c a t a l y s t s ,   or   by  t h e   c o n v e r s i o n   t o  

i o n i c   g r o u p s   o f   n o n - i o n i c   g r o u p s   a l r e a d y   a t t a c h e d   t o  

t h e   p o l y m e r   by  c o v a l e n t   b o n d s .  

The  i o n i c   g r o u p s   a d v a n t a g e o u s l y   a r e   t h e   c a r -  

b o x y l   s a l t   g r o u p s ,   e s p e c i a l l y   t h e   a l k a l i   m e t a l   a n d  

ammonium  c a r b o x y l a t e   g r o u p s ,   or   q u a t e r n a r y   a m m o n i u m  

s a l t   g r o u p s ,   b u t   o t h e r   a n i o n i c   and  c a t i o n i c   g r o u p s  

a r e   u s e f u l ;   f o r   e x a m p l e ,   s u l f a t e ,   s u l f o n a t e   and   a m i n o  

g r o u p s .   C a r b o x y l   s a l t   g r o u p s   a r e   e s p e c i a l l y   a d v a n -  

t a g e o u s .  

Fo r   l a t e x   c o m p o s i t i o n s   h a v i n g   l i t t l e   o r   n o  

d e t e c t a b l e   a m o u n t   o f   i o n i c   g r o u p s   b o u n d   to   t h e   p o l y m e r ,  

t h e   i o n i c   s t a b i l i z a t i o n   i s   p r o v i d e d   by  a d s o r b e d   i o n i c  

s u r f a c t a n t s .   S m a l l   a m o u n t s   o f   i o n i c   s u r f a c t a n t   c a n  

be  u s e d   w i t h   l a t e x e s   h a v i n g   b o u n d   i o n i c   g r o u p s   b u t  

i n c r e a s i n g   a m o u n t s   o f   s u r f a c t a n t s   a b o v e   t h e   a m o u n t s  

r e q u i r e d   f o r   a d e q u a t e   s t a b i l i z a t i o n   t e n d   t o   make  p r o p e r  
s e l e c t i o n   o f   o t h e r   c o m p o n e n t s   o f   t h e   s y s t e m   more   c r i t i c a l  

and   c o m p l i c a t e   t h e   f o r m u l a t i o n .  

A n i o n i c   and   c a t i o n i c   s u r f a c t a n t s   a r e   w e l l  

known  i n   t h e   a r t   and   s u i t a b l e   m a t e r i a l s   o f   t h o s e  

c l a s s e s   c a n   be  s e l e c t e d ,   f o r   e x a m p l e ,   f r o m   a m o n g  
t h o s e   l i s t e d   i n   t h e   a n n u a l   i s s u e s   o f   " M c C u t c h e o n ' s  



D e t e r g e n t s   and  E m u l s i f i e r s "   s u c h   as  t h e   1973  i s s u e ,  

p u b l i s h e d   by  M c C u t c h e o n ' s   D i v i s i o n ,   A l l u r e d   P u b l i s h i n g   ° 

C o r p o r a t i o n ,   R i d g e w o o d ,   NJ.   E x a m p l e s   o f   n o n - i o n i c  

s u r f a c t a n t s   a r e   a l s o   p r o v i d e d   i n   t h e   a b o v e - n o t e d  

r e f e r e n c e .  

The  e s p e c i a l l y   p r e f e r r e d   l a t e x e s   ( i . e . ,  

l a t e x e s   h a v i n g   f r o m   a b o u t   0 . 0 9   to   a b o u t   0 . 1 8   m i l l i -  

e q u i v a l e n t   o f   b o u n d   c h a r g e   p e r   g r a m , o f   p o l y m e r )   g e n -  

e r a l l y   w o r k   b e s t   i n   t h e   p r o c e s s   a n d  p r o v i d e   o v e r a l l   t h e  

b e s t   c o m p o s i t e   s h e e t .   When  t h e s e   e s p e c i a l l y   p r e f e r r e d  

l a t e x e s   a r e   u s e d   i n   t h e   p r o c e s s ,   t h e   p r o c e d u r e   f o r   t h e  

c o l l o i d a l   d e s t a b i l i z i n g   s t e p   as  w e l l   as  t h e   s e l e c t i o n  

o f   t h e   a m o u n t   and   k i n d s   o f   t h e   o t h e r   i n g r e d i e n t s   w i t h i n  

t h e   l i m i t s   d e s c r i b e d   h e r e i n   a r e   l e s s   d e m a n d i n g .   W i t h  

s u c h   l a t e x e s ,   o b s e r v a t i o n   o f   t h e   b e h a v i o r   d u r i n g   t h e  

p r o c e s s   p r o v i d e s   g u i d a n c e   f o r   s e l e c t i o n s   o f   t h e   v a r i o u s  

o t h e r   c o m p o n e n t s   f o r   u s e   when   i t   i s   d e s i r e d   t o   u s e  

l a t e x e s   w i t h i n   t h e   p r e f e r r e d   and   o p e r a b l e   l i m i t s   b u t  

o u t s i d e   t h e   e s p e c i a l l y   p r e f e r r e d   l i m i t s .   F o r   i l l u s t r a t i o n ,  

i n   c a r r y i n g   o u t   t h e   c o l l o i d a l   d e s t a b i l i z i n g   s t e p   by  t h e  

m e t h o d   u s i n g   a  f l o c c u l a n t   o p p o s i t e   i n   c h a r g e   t o   t h e  

l a t e x ,   t h e   a p p e a r a n c e   and  n a t u r e   o f   t h e   r e s u l t i n g  

f l o c c u l a t e d   m a t e r i a l   when  u s i n g   t h e   e s p e c i a l l y   p r e f e r r e d  

l a t e x e s   w i l l   g u i d e   t h e   s k i l l e d   i n   t h e   a r t   i n   t h e   c r i t i c a l  

s e l e c t i o n   o f   t h e   o t h e r   c o m p o n e n t s   when  a  l a t e x   o u t s i d e  

t h e   e s p e c i a l l y   p r e f e r r e d   b u t   w i t h i n   t h e   o p e r a b l e   l i m i t s  

i s   u s e d   - -   e s p e c i a l l y   w i t h   t h e   h i g h e r   b o u n d   c h a r g e  

l a t e x .  

T h e r e   a r e   i n s t a n c e s   w h e r e   f o r   p a r t i c u l a r  

p u r p o s e s ,   h o w e v e r ,   i t   i s   p r e f e r r e d   t o   u s e   t h e   l a t e x e s  

h a v i n g   a  b o u n d   c h a r g e   a b o v e   0 . 1 8   and   e v e n   a b o v e   0 . 4  

m i l l i e q u i v a l e n t   o f   c h a r g e   p e r   g ram  p o l y m e r   i n   t h e   = 

l a t e x ,   e . g . ,   w h e r e   t h e   b o u n d   c h a r g e   i s   c a t i o n i c ,   w h e r e  



r e b r o k a b i l i t y   o f   t h e   c o m p o s i t i o n   i s   d e s i r e d ,   o r   w h e r e  

t h e   b o u n d   i o n i c   g r o u p s   i n   a d d i t i o n   to   t h e i r   s t a b i l i -  

z a t i o n   r o l e   a r e   d e s i r e d   i n   l a r g e r   a m o u n t s   to   p e r f o r m  

o t h e r  a d v a n t a g e o u s   i n t e r a c t i o n s   w i t h   o t h e r   c o m p o n e n t s  

o f   t h e   c o m p o s i t i o n .  

The  c h a r g e / m a s s   r a t i o ,   e x p r e s s e d   h e r e i n   a s  

m i l l i e q u i v a l e n t s   o f   c h a r g e   p e r   g ram  o f   p o l y m e r   i n   t h e  

l a t e x ,   d o e s   n o t   n e c e s s a r i l y   ( a n d   g e n e r a l l y   d o e s   n o t )  

c o r r e s p o n d ,   f o r   e x a m p l e ,   t o   t h e   p r o p o r t i o n   o f   m i l l i -  

e q u i v a l e n t s   o f   m o n o m e r   c o n t a i n i n g   an  i o n i c   g r o u p   w h i c h  

i s   c o p o l y m e r i z e d   w i t h   t h e   n o n - i o n i c ,   h y d r o p h o b i c   m o n o -  

m e r s   by  e m u l s i o n   p o l y m e r i z a t i o n   to   f o r m   t h e   l a t e x .  

T h e s e   d i f f e r e n c e s   a r i s e   (1)   b e c a u s e   some  o f   t h e   i o n i c  

m o n o m e r   i s   p o l y m e r i z e d   i n s i d e   a  l a t e x   p a r t i c l e   and   t h u s  

i s   n o t   e f f e c t i v e   i n   s t a b i l i z i n g   t h e   d i s p e r s i o n   o f  

p o l y m e r   p a r t i c l e s   and   i s   n o t   m e a s u r e d ,   (2)   t h e   i o n i c  

m o n o m e r   may  h o m o p o l y m e r i z e   or   c o p o l y m e r i z e   to   f o r m  

v a r y i n g   a m o u n t s   o f   w a t e r - s o l u b l e   p o l y m e r s ,   or   (3)   i n  

some  i n s t a n c e s   t h e   i o n i c   m o n o m e r   d o e s   n o t   p o l y m e r i z e   a s  

c o m p l e t e l y   as  t h e   o t h e r   m o n o m e r s .   In  g e n e r a l ,   as  t h e  

p r o p o r t i o n   o f   t h e   i o n i c   m o n o m e r   i n   r e l a t i o n   to   t h e  

t o t a l   m o n o m e r   i n c r e a s e s ,   t h e   p r o p o r t i o n   o f   t h e   i o n i c  

g r o u p s   o f   t h e   i o n i c   m o n o m e r s   w h i c h   a r e   on  t h e   s u r f a c e  

o f   t h e   p a r t i c l e   d e c r e a s e s   and   t h e   a m o u n t   b u r i e d   w i t h i n  

t h e   l a t e x   p a r t i c l e s   or   w h i c h   f o r m s   i o n i c   w a t e r - s o l u b l e  

p o l y m e r s   i n c r e a s e s .   S i n c e   t o o   l a r g e   an  e x c e s s   o f  

w a t e r - s o l u b l e   p o l y m e r s ,   e i t h e r   a n i o n i c   o r   n o n - i o n i c ,  

c a n   c a u s e   p r o b l e m s   i n   t h e   p r e s e n t   p r o c e s s ,   i t   i s   g e n e r -  

a l l y   d e s i r a b l e   w h e r e   b o u n d   c h a r g e s   a t   t h e   h i g h e r   l e v e l s  

a r e   e m p l o y e d   ( a )   t o   u s e   l a t e x e s   f o r   w h i c h   s p e c i a l   p r e -  
c a u t i o n s   a r e   t a k e n   i n   t h e i r   p r e p a r a t i o n   to   m i n i m i z e  

w a t e r - s o l u b l e   p o l y m e r   f o r m a t i o n   or   (b)   t o   a d d  m a t e r i a l s  

to   t h e   f o r m u l a t i o n   w h i c h   w i l l   i n s o l u b i l i z e   t h e   w a t e r -  

s o l u b l e   p o l y m e r s   or   ( c )   to   r e m o v e   some  or   a l l   o f   s u c h  

w a t e r - s o l u b l e   p o l y m e r s .  



L a t e x e s   o f   any   c o n v e n i e n t l y   o b t a i n a b l e   p a r -  
t i c l e   s i z e   a r e   u s e f u l   i n   t h e   p r a c t i c e   o f   t h i s   i n v e n t i o n  

b u t   a v e r a g e   p a r t i c l e   d i a m e t e r s   o f   f r o m   a b o u t   1000  t o  

a b o u t   2600   a n g s t r o m s   a r e   p r e f e r r e d   - -   e s p e c i a l l y   f r o m  

a b o u t   1200  to   a b o u t   1800  a n g s t r o m s .   S i n c e   t h e   l a t e x  

i s   d i l u t e d   d u r i n g   t h e   p r o c e s s ,   t h e   s o l i d s   c o n t e n t   o f   a  

l a t e x   as  s u p p l i e d   i s   n o t   c r i t i c a l .  

In  t h e   p r e p a r a t i o n   o f   many  o f   t h e   l a t e x e s   o f  

d i f f e r e n t   c o m p o s i t i o n s   u s e f u l   i n   t h e   i n v e n t i o n ,   i t   i s  

a d v a n t a g e o u s   t o   u s e   a  c h a i n   t r a n s f e r   a g e n t   o f   k n o w n  

k i n d s   s u c h   a s ,   b u t   n o t   r e s t r i c t e d   t o ,   t h e   v a r i o u s   l o n g  
c h a i n   m e r c a p t a n s ,   b r o m o f o r m ,   and   c a r b o n   t e t r a c h l o r i d e .  

The  f i l l e r s   w h i c h   a r e   u s e d   i n   t h e   p r a c t i c e   o f  

t h i s   i n v e n t i o n   a r e   f i n e l y - d i v i d e d ,   e s s e n t i a l l y   w a t e r -  

- i n s o l u b l e ,   i n o r g a n i c   m a t e r i a l s .   S u c h   m a t e r i a l s   i n c l u d e ,  

f o r   e x a m p l e ,   t i t a n i u m   d i o x i d e ,   a m o r p h o u s   s i l i c a ,   z i n c  

o x i d e ,   b a r i u m   s u l f a t e ,   c a l c i u m   c a r b o n a t e ,   c a l c i u m   s u l -  

f a t e ,   a l u m i n u m   s i l i c a t e ,   c l a y ,   m a g n e s i u m   s i l i c a t e ,  

d i a t o m a c e o u s   e a r t h ,   a l u m i n u m   t r i h y d r a t e ,   m a g n e s i u m  

c a r b o n a t e ,   p a r t i a l l y   c a l c i n e d   d o l o m i t i c   l i m e s t o n e ,  

m a g n e s i u m   h y d r o x i d e   and   m i x t u r e s   o f   two  o r   more   o f  

s u c h   m a t e r i a l s .   M a g n e s i u m   h y d r o x i d e   r u n s   p a r t i c u l a r l y  

w e l l   on  common,  a v a i l a b l e   p a p e r - m a k i n g   e q u i p m e n t   t o  

f o r m   a  p r o d u c t   h a v i n g   g o o d   p r o p e r t i e s ,   c o n t r i b u t e s  

to   f l a m e   r e s i s t a n c e   and  t o   r e s i s t a n c e   t o   m i c r o b i o l o g i c a l  

a t t a c k   and   i s   p r e f e r r e d .   H o w e v e r ,   c a l c i u m   c a r b o n a t e   i s  

s o m e t i m e s   p r e f e r r e d ,   e s p e c i a l l y   i n   u s e s   w h e r e   t h e  

e c o n o m i c   f a c t o r s   a r e   p a r t i c u l a r l y   i m p o r t a n t ,   b e c a u s e  

i t   i s   r e a d i l y   a v a i l a b l e ,   p r o v i d e s   g o o d   s t r u c t u r e ,   r u n s  

w e l l   i n   t h e   p r o c e s s   and   t h e   i m p u r e   g r a d e s ,   s u c h   as  \ 

g r o u n d   l i m e s t o n e ,   c a n   be  u s e d .   The  p a r t i c l e   s i z e  

o f   t h e   f i l l e r s   i s   s u c h   t h a t   t h e   p r e p o n d e r a n t   p r o p o r t i o n   i 

i s   b e l o w   50  m i c r o n s   i n   d i a m e t e r .   The  a v e r a g e   d i a m e t e r  



i s   g e n e r a l l y   a b o v e   a b o u t   0 . 1   m i c r o n   and  p r e f e r a b l y   i s  

f rom  a b o u t   0 . 1   to   a b o u t   20  m i c r o n s .   For   p r e f e r r e d  

e m b o d i m e n t s   t h e   f i l l e r s   s h o u l d   be  f r e e   o f   a s b e s t o s   c o n -  

t a m i n a n t s .  

In  many  e m b o d i m e n t s   o f   t h e   p r o c e s s   o f   t h i s  

i n v e n t i o n ,   a  f l o c c u l a t i n g   a g e n t   or   d e s t a b i l i z i n g   a g e n t  

( s o m e t i m e s   a l s o   c a l l e d   a  d e p o s i t i o n   a i d )   i s   h i g h l y   a d v a n -  

t a g e o u s .   Such   f l o c c u l a t i n g   a g e n t s   a r e   w a t e r - d i s p e r s i b l e ,  

p r e f e r a b l y   w a t e r - s o l u b l e ,   i o n i c   c o m p o u n d s   or   p o l y m e r s ,  

i . e . ,   c o m p o u n d s   or   p o l y m e r s   h a v i n g   a  p o s i t i v e   or   a  

n e g a t i v e   c h a r g e .   Fo r   t h e   p r o c e s s ,   o r d i n a r i l y   a  f l o c -  

c u l a t i n g   a g e n t   i s   c h o s e n   w h i c h   h a s   a  c h a r g e   o p p o s i t e  

i n   s i g n   to   t h e   i o n i c   s t a b i l i z a t i o n   o f   t h e   l a t e x .   I f  

t h e   l a t e x   h a s   a  n e g a t i v e   c h a r g e ,   t h e   f l o c c u l a t i n g   a g e n t  

w i l l   h a v e   a  c a t i o n i c   c h a r g e   and   v i c e   v e r s a .   H o w e v e r ,  

when  c o m b i n a t i o n s   o f   two  or   more   f l o c c u l a t i n g   a g e n t s  

a r e   u s e d ,   n o t   a l l   o f   t h e m   a r e   n e c e s s a r i l y   o p p o s i t e   i n  

c h a r g e   to   t h e   i n i t i a l   c h a r g e   o f   t h e   l a t e x .  

R e p r e s e n t a t i v e   f l o c c u l a n t s   a r e   c a t i o n i c  

s t a r c h ;   w a t e r - s o l u b l e ,   i n o r g a n i c   s a l t s   s u c h   as  a l u m ,  

a l u m i n u m   s u l f a t e ,   c a l c i u m   c h l o r i d e   and  m a g n e s i u m  

c h l o r i d e ;   an  i o n i c   l a t e x   h a v i n g   a  c h a r g e   o p p o s i t e  

i n   s i g n   (+  or   - )   t o   t h a t   o f   t h e   b i n d e r   l a t e x ,   e . g . ,  

a  c a t i o n i c   l a t e x   or   an  a n i o n i c   l a t e x ;   w a t e r - s o l u b l e ,  

i o n i c ,   s y n t h e t i c ,   o r g a n i c   p o l y m e r s   s u c h   as  p o l y -  

e t h y l e n i m i n e   and  v a r i o u s   i o n i c   p o l y a c r y l a m i d e s   s u c h  

as  c a r b o x y l - c o n t a i n i n g   p o l y a c r y l a m i d e s ;   c o p o l y m e r s   o f  

a c r y l a m i d e   w i t h   d i m e t h y l a m i n o e t h y l   m e t h a c r y l a t e   o r  

d i a l l y l d i m e t h y l   ammonium  c h l o r i d e ;   p o l y a c r y l a m i d e s  

m o d i f i e d   o t h e r   t h a n   by  c o p o l y m e r i z a t i o n   t o   h a v e   i o n i c  

g r o u p s ;   and  c o m b i n a t i o n s   o f   two  o r   more   o f   t h e   a b o v e ,  

a d d e d   s i m u l t a n e o u s l y   or   i n   s e q u e n c e .   Q u a t e r n i z e d  

p o l y a c r y l a m i d e   d e r i v a t i v e s   a r e   e s p e c i a l l y   a d v a n t a g e o u s  



when  t h e   l a t e x   w h i c h   i s   u s e d   i s   a n i o n i c .   P o l y m e r i c  

f l o c c u l a n t s   a r e   p r e f e r r e d   b e c a u s e   t h e y   a r e   more   e f f i -  

c i e n t ,   t e n d   to   p r o d u c e   l e s s   w a t e r - s e n s i t i v e   p r o d u c t s  

and  p r o v i d e   b e t t e r   s h e a r   s t a b i l i t y   o f   t h e   f u r n i s h .  

The  p r e f e r r e d   p r o c e s s   f o r   m a k i n g   t h e   p r o d u c t s  

o f   t h i s   i n v e n t i o n   i s   p a r t i c u l a r l y   a d a p t a b l e   to   be  c a r r i e d  

o u t   on  h a n d s h e e t - f o r m i n g   a p p a r a t u s   or   common,  c o n t i n u o u s  

p a p e r - m a k i n g   e q u i p m e n t   s u c h   as  a  F o u r d r i n i e r   m a c h i n e ,   a  

c y l i n d e r   m a c h i n e ,   s u c t i o n   m a c h i n e s   s u c h   as  a  R o t a f o r m e r ,  

or   on  m i l l b o a r d   e q u i p m e n t .   S u i t a b l e   a l s o   f o r   u s e   i n   t h e  

p r a c t i c e   o f   t h i s   i n v e n t i o n   a r e   o t h e r   w e l l - k n o w n   m o d i f i -  

c a t i o n s   o f   s u c h   e q u i p m e n t ,   f o r   e x a m p l e ,   a  F o u r d r i n i e r  

m a c h i n e   w i t h   s e c o n d a r y   h e a d b o x e s   o r   m u l t i c y l i n d e r  

m a c h i n e s   i n   w h i c h ,   i f   d e s i r e d ,   d i f f e r e n t   f u r n i s h e s   c a n  
be  u s e d   i n   t h e   d i f f e r e n t   c y l i n d e r s   t o   v a r y   t h e   c o m p o -  
s i t i o n   and   t h e   p r o p e r t i e s   o f   one  or   more   o f   t h e   s e v e r a l  

p l i e s   w h i c h   c a n   c o m p r i s e   a  f i n i s h e d   b o a r d .   F o r   f u r t h e r  

d e t a i l s ,   r e f e r e n c e   i s   made  to   t h e   g e n e r a l   s u m m a r y   o f  

p a p e r   and  p a p e r   m a k i n g   as  f o u n d   i n   K i r k - O t h m e r ,  

E n c y c l o p e d i a   o f   C h e m i c a l   T e c h n o l o g y ,   I n t e r s c i e n c e  

P u b l i s h e r s ,   I n c . ,   NY  14  ( 1 9 6 7 )   p a g e s   4 9 4 - 5 1 0 ,   w i t h  

t h e   s h e e t   f o r m i n g   a s p e c t   and   a p p r o p r i a t e   e q u i p m e n t  

t h e r e f o r   b e i n g   d e s c r i b e d   on  p a g e s   5 0 5 - 5 0 8 .  

The  p r e f e r r e d   p r o c e s s   r e q u i r e s   t h e   f o l l o w i n g  

s t e p s :  

( I )   p r o v i d i n g   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   o f   f r o m   a b o u t  

1  p e r c e n t   to   a b o u t   30  p e r c e n t ,   p r e f e r a b l y  
f r o m   a b o u t   5  p e r c e n t   t o   a b o u t   15  p e r c e n t ,  
o f   a  w a t e r - d i s p e r s i b l e ,   b u t   w a t e r - i n s o l u b l e  

f i b e r ;  

( I I )   m i x i n g   t h e r e w i t h   (A)  f r o m   a b o u t   60  p e r c e n t  

t o   a b o u t   95  p e r c e n t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t  



70  p e r c e n t   to   a b o u t   90  p e r c e n t ,   o f   a  f i n e l y -  

- d i v i d e d ,   s u b s t a n t i a l l y   w a t e r - i n s o l u b l e ,  

n o n - f i b r o u s ,   i n o r g a n i c   f i l l e r   and   (B)  f r o m  

a b o u t   2  p e r c e n t   to   a b o u t   30  p e r c e n t ,   p r e -  

f e r a b l y   f rom  a b o u t   5  p e r c e n t   t o   a b o u t   1 5  

p e r c e n t ,   o f   a  b i n d e r   c o n t a i n i n g   a  f i l m -  

- f o r m i n g ,   w a t e r - i n s o l u b l e ,   o r g a n i c   p o l y m e r  

i n   t h e   f o rm  of   an  i o n i c a l l y   s t a b i l i z e d  

l a t e x ;  

( I I I )   c o l l o i d a l l y   d e s t a b i l i z i n g * t h e   r e s u l t i n g  

m i x t u r e   to   fo rm  a  f i b r o u s   a g g l o m e r a t e   i n  

a q u e o u s   s u s p e n s i o n ;  

( IV)   d i s t r i b u t i n g   and  d r a i n i n g   t h e   a q u e o u s  

s u s p e n s i o n   on  a  p o r o u s   s u b s t r a t e   s u c h  

as  a  w i r e   t o   f o rm  a  w e t   web;   a n d  

(V)  d r y i n g   t h e   w e b .  

The  f o r e g o i n g   p e r c e n t a g e s   a r e   on  a  w e i g h t   b a s i s   c a l -  

c u l a t e d   on  t h e   t o t a l   d r y   w e i g h t .  

In  t h e   p r a c t i c e   o f   t h i s   i n v e n t i o n ,   t h e   f i b r o u s  

m a t e r i a l   i s   s u b j e c t e d   to   m e c h a n i c a l   a c t i o n   i n   t h e   p r e -  

s e n c e   o f   w a t e r   i n   a  m a n n e r   v a r i o u s l y   d e s c r i b e d   i n   t h e  

p a p e r - m a k i n g   a r t   as  p u l p i n g ,   b e a t i n g ,   or   r e f i n i n g .   C e l l -  

u l o s i c   f i b e r s   f o r   t h i s   i n v e n t i o n   o r d i n a r i l y   a r e   r e f i n e d  

to   a  C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   (CSF)  a t   0 . 3   p e r c e n t  

c o n s i s t e n c y   o f   f r o m   a b o u t   300  m i l l i l i t e r s   to   a b o u t   7 0 0  

m i l l i l i t e r s ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   400  m i l l i l i t e r s   t o  

a b o u t   600  m i l l i l i t e r s .   S y n t h e t i c   f i b e r s   a r e   s i m i l a r l y  

m e c h a n i c a l l y   t r e a t e d   b u t   u n l e s s   s p e c i a l l y   t r e a t e d   d o  

n o t   f i b r i l l a t e   to   g i v e   t h e   same  d e g r e e   o f   d i s p e r s i o n  

as  i s   o b t a i n e d   w i t h   c e l l u l o s i c   p u l p s   so  t h a t   t h e  

C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   t e s t   i s   n o t   p a r t i c u l a r l y  

a d a p t e d   to   s u c h   m a t e r i a l s .   The  s y n t h e t i c   f i b e r s   g e n -  

e r a l l y   h a v e   a  f i b e r   l e n g t h   up  t o   a b o u t   3 / 8   i n c h ,  

p r e f e r a b l y   f rom  a b o u t   1 / 8   i n c h   t o   a b o u t   1 / 4   i n c h .  



The  c o n s i s t e n c y   ( p e r c e n t a g e   by  w e i g h t   o f  

d r y   f i b r o u s   m a t e r i a l )   o f   t h e   s t o c k   t h u s   o b t a i n e d  

o r d i n a r i l y   i s   f r om  a b o u t   0 . 1   p e r c e n t   to   a b o u t   6  p e r -  

c e n t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   0 . 5   p e r c e n t   t o   a b o u t   3 

p e r c e n t .  

In  t h e   m i x i n g   o f   t h e   f i b e r   w i t h   o t h e r   c o m -  

p o n e n t s   o f   t h e   s h e e t ,   a d d i t i o n a l   w a t e r   i s   i n c l u d e d   t o  

r e d u c e   t h e   c o n s i s t e n c y   o f   t h e   r e s u l t i n g   f u r n i s h   to   a  

v a l u e   o r d i n a r i l y   w i t h i n   t h e   r a n g e   o f   f rom  a b o u t   0 . 1  

p e r c e n t   t o   a b o u t   6  p e r c e n t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   1  

p e r c e n t   to   a b o u t   5  p e r c e n t .   P a r t   o f   t h e   w a t e r   o f  

d i l u t i o n   a d v a n t a g e o u s l y   i s   w h i t e   w a t e r ,   o r   p r o c e s s  

w a t e r ,   r e c y c l e d   f rom  l a t e r   s t e p s   i n   t h e   s h e e t - m a k i n g  

p r o c e s s .   A l t e r n a t i v e l y   o r   a d d i t i o n a l l y ,   some  o f   t h e  

p r o c e s s   w a t e r   c a n   be  u s e d   i n   t h e   s t e p   o f   r e f i n i n g   t h e  

f i b e r .   O r d i n a r i l y   t h e   f i l l e r ,   t h e   d i l u t i o n   w a t e r   a n d  

t h e   l a t e x ,   g e n e r a l l y   p r e d i l u t e d   to   a  l o w e r   s o l i d s   c o n -  

t e n t   t h a n   a t   w h i c h   i t   was  m a n u f a c t u r e d ,   a r e   a d d e d  

( u s u a l l y   b u t   n o t   n e c e s s a r i l y   i n   t h a t   o r d e r )   to   t h e  

f i b e r   d i s p e r s i o n   w i t h   a g i t a t i o n .   At  l e a s t   some  o f   t h e  

r e q u i r e d   c o l l o i d a l   d e s t a b i l i z a t i o n   c an   o c c u r   s i m u l -  

t a n e o u s l y   w i t h   t h e   m i x i n g   o f   t h e   f i b e r ,   f i l l e r   a n d  

l a t e x   e i t h e r   t h r o u g h   i n t e r a c t i o n   o f   t h e   r e q u i r e d   c o m -  

p o n e n t s   o r   t h r o u g h   t h e   c o n c u r r e n t   a d d i t i o n   o f   o t h e r  

o p t i o n a l   w e t - e n d   a d d i t i v e s   s u c h   as  t h o s e   m e n t i o n e d  

b e l o w .   The  m e c h a n i c a l   s h e a r   c a u s e d   by  m i x i n g   and  b y  

t r a n s f e r   o f   t h e   m a t e r i a l s   t h r o u g h   t h e   e q u i p m e n t   u s e d  

c a n   c a u s e ,   or   a s s i s t   i n ,   t h e   d e s t a b i l i z a t i o n .   H o w e v e r ,  

t h e   c o m b i n a t i o n   o f   t h e   m i x i n g   and   t h e   d e s t a b i l i z a t i o n  

s t e p s   p r o d u c e   a  f i b r o u s   a g g l o m e r a t e   i n   a q u e o u s   s u s -  

p e n s i o n ,   w h i c h   a t   a  c o n c e n t r a t i o n   o f   100  g r a m s   o f   s o l i d s  

i n   1 3 , 5 0 0   m i l l i l i t e r s   o f   t h e   a q u e o u s   s u s p e n s i o n ,   s h o u l d  

d r a i n   i n   a  t i m e   o f   f r o m   a b o u t   4  s e c o n d s   t o   a b o u t   1 2 0  

s e c o n d s ,   e s p e c i a l l y   f r o m   a b o u t   15  s e c o n d s   t o   a b o u t   6 0  



s e c o n d s   and  p r e f e r a b l y   f rom  a b o u t   30  s e c o n d s   t o   a b o u t  

45  s e c o n d s   i n   a  1 0 - i n c h   by  1 2 - i n c h   W i l l i a m s   S t a n d a r d  

S h e e t   M o u l d ,   h a v i n g   a  2 - i n c h   o u t l e t   and  a  3 0 - i n c h  

w a t e r  l e g   and  f i t t e d   w i t h   a  s t a n d a r d   1 0 0 - m e s h ,   s t a i n l e s s  

s t e e l   s c r e e n   ( w i r e   s i z e ,   0 . 0 0 4 5   i n c h )   to   p r o v i d e   i n   o n e  

p a s s   a t   l e a s t   85  p e r c e n t   r e t e n t i o n   o f   s o l i d s   w h i c h   c o n -  

t a i n   a t   l e a s t   60  p e r c e n t   by  w e i g h t   o f   f i l l e r .   A d d i -  

t i o n a l l y ,   i n   t h e   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t s ,   t h e   d r a i n a g e  

w a t e r   i s   s u b s t a n t i a l l y   c l e a r .   An  e f f e c t i v e   and  p r e f e r r e d  

m e t h o d   o f   c a r r y i n g   o u t   ( o r   c o m p l e t i n g   t h e   c a r r y i n g   o u t )  

o f   t h e   d e s t a b i l i z a t i o n   i s   t h e   m i x i n g   w i t h   t h e   o t h e r  

c o m p o n e n t s   a  f l o c c u l a t i n g   a g e n t ,   i . e . ,   a  w a t e r - d i s p e r s i b l e  

or   w a t e r - s o l u b l e ,   i o n i c   c o m p o u n d   h a v i n g   a  c h a r g e   o p p o s i t e  

i n   s i g n   (+  or   - )   to   t h a t   o f   t h e   i o n i c   s t a b i l i z a t i o n   i n  

a  s u f f i c i e n t   a m o u n t ,   s u c h   an  a m o u n t   g e n e r a l l y   b e i n g   l e s s  

t h a n   a b o u t   1  p e r c e n t ,   b a s e d   on  t h e   t o t a l   d r y   w e i g h t   o f  

t h e   c o m p o n e n t s .   When  u s e d ,   a  f l o c c u l a n t   i s   a d d e d   s o  

t h a t   t h e   d e s t a b i l i z a t i o n   c an   t a k e   p l a c e   b e f o r e   t h e  

d i s t r i b u t i n g   and   d r a i n i n g   s t e p .   W i t h   c o n t i n u o u s   s h e e t -  

- m a k i n g   a p p a r a t u s   s u c h   as  t h e   F o u r d r i n i e r   p a p e r   m a c h i n e ,  

t h e   f l o c c u l a n t   i s   a d d e d   a t   t h e   s t o c k   c h e s t   or   a t   s u c h  

a  p o i n t   i n   t h e   s t o c k   t r a n s f e r   p o r t i o n   o f   t h e   a p p a r a t u s  

t h a t   t h e r e   i s   s u f f i c i e n t   t i m e   f o r   t h e   d e s i r e d   a c t i o n  

to   t a k e   p l a c e   y e t   n o t   so  much  t h a t   t h e   r e s u l t i n g   f l o c -  

c u l a t e d   s t o c k   i s   s u b j e c t e d   t o   u n d u e   s h e a r .   A f t e r   d i s -  

t r i b u t i n g   and  d r a i n i n g   t h e   r e s u l t i n g   a q u e o u s   d i s p e r s i o n ,  

t h e   w e t   web  o b t a i n e d   t h e r e b y   o p t i o n a l l y   i s   w e t - p r e s s e d  

and   t h e n   d r i e d   w i t h   e q u i p m e n t   c o n v e n t i o n a l l y   u s e d   i n  

p a p e r - m a k i n g .  

The  t e m p e r a t u r e   o f   t h e   p r o c e s s   t h r o u g h   t h e  

s t e p   o f   f o r m i n g   t h e   w e t   web  u s u a l l y   i s   i n   t h e   r a n g e  
o f   f r o m   a b o u t   4 0 ° F   ( 4 . 4 ° C )   to   a b o u t   1 3 0 ° F   ( 5 4 ° C )  

a l t h o u g h   t e m p e r a t u r e s   o u t s i d e   t h o s e   r a n g e s   c a n   b e  

u s e d   p r o v i d e d   t h a t   t h e y   a r e   a b o v e   t h e   f r e e z i n g   p o i n t  



of   t h e   a q u e o u s   d i s p e r s i o n   and  a r e   b e l o w   t h e   t e m p e r -  

a t u r e   a t   w h i c h   t h e   l a t e x   p o l y m e r   b e i n g   u s e d   w o u l d  

s o f t e n   u n d u l y .   S o m e t i m e s   t e m p e r a t u r e s   a b o v e   a m b i e n t  

c o n d i t i o n s   p r o m o t e   f a s t e r   d r a i n a g e .  

A l s o   u s e f u l   i n   t h e   p r a c t i c e   o f   t h i s   i n v e n -  

t i o n   a r e   s m a l l   a m o u n t s   o f   v a r i o u s   o t h e r   w e t   end   a d d i t i v e s  

o f   t h e   t y p e s   c o m m o n l y   u s e d   i n   p a p e r - m a k i n g .   S u c h  

m a t e r i a l s   i n c l u d e   a n t i o x i d a n t s ,   v a r i o u s   h y d r o c a r b o n  

and   n a t u r a l   w a x e s ,   p a r t i c u l a r l y   i n   t h e   f o r m   o f   a n i o n i c  

or   c a t i o n i c   e m u l s i o n s ;   c e l l u l o s e   d e r i v a t i v e s   s u c h   a s  

c a r b o x y m e t h y l   c e l l u l o s e   and   h y d r o x y e t h y l   c e l l u l o s e ;  

w a t e r - s o l u b l e   o r g a n i c   d y e s t u f f s ,   w a t e r - i n s o l u b l e   b u t  

w a t e r - d i s p e r s i b l e   c o l o r i n g   p i g m e n t s   s u c h   as  c a r b o n  

b l a c k ,   v a t   c o l o r s   and   s u l f u r   c o l o r s ;   s t a r c h ,   n a t u r a l  

gums  s u c h   as  g u a r   gum  and  l o c u s t   b e a n   gum,  p a r t i c u l a r l y  

t h e i r   a n i o n i c   and  c a t i o n i c   d e r i v a t i v e s ;   n o n - i o n i c  

a c r l y a m i d e   p o l y m e r s ;   s t r e n g t h   i m p r o v i n g   r e s i n s   s u c h  

as  m e l a m i n e - f o r m a l d e h y d e   r e s i n s ,   u r e a - f o r m a l d e h y d e  

r e s i n s   and  c u r i n g   a g e n t s   o f   v a r i o u s   t y p e s   s u c h   a s  

t h e   s u l f u r - c o n t a i n i n g   v u l c a n i z i n g   a g e n t s   and  a c c e s -  

s o r y   c o m p o u n d s .   F u r t h e r   q u a n t i t i e s   a n d / o r   k i n d s   o f  

a n i o n i c   or   c a t i o n i c   s u r f a c t a n t s   may  a l s o   be  a d d e d   i n  

s m a l l   a m o u n t s   a t   v a r i o u s   p o i n t s   i n   t h e   p r o c e s s   i f  

d e s i r e d .   N o n - i o n i c   s u r f a c t a n t s   s h o u l d   be  u s e d  

s p a r i n g l y ,   i f   a t   a l l .  

O p t i o n a l l y ,   e i t h e r   i n t e r n a l   o r   e x t e r n a l  

s i z i n g   c a n   be  e m p l o y e d   t o g e t h e r   w i t h   t h e   r e q u i r e d  

f e a t u r e s   o f   t h i s   i n v e n t i o n .  

The  d e n s i t i e s   o f   t h e   p r o d u c t s   o b t a i n e d   f r o m  

t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   p r o c e s s   c o v e r   a  w i d e   r a n g e ,   s u c h  

as  f r o m   a b o u t   30  p o u n d s   p e r   c u b i c   f o o t   t o   a b o u t   1 5 0  

p o u n d s   p e r   c u b i c   f o o t .   S i n c e   t h e   f i l l e r   c o n s t i t u t e s  



s u c h   a  h i g h   p r o p o r t i o n   o f   t h e   w e i g h t   o f   t h e   p r o d u c t s ,  

t h e   i d e n t i t y   of   t h e   f i l l e r   s e l e c t e d   f o r   a  p a r t i c u l a r  

p r o d u c t   h a s   c o n s i d e r a b l e   e f f e c t   on  t h e   d e n s i t y   a n d  

o t h e r   p r o p e r t i e s   o f   t h e   p r o d u c t .  

The  t h i c k n e s s   o f   t h e   s h e e t   w h i c h   i s   p r o d u c e d  

c a n   v a r y   f r o m   a b o u t   3  m i l s   to   a b o u t   125  m i l s ,   t h e   p r e -  
f e r r e d   v a l u e   d e p e n d i n g   s o m e w h a t   u p o n   t h e   p r o p o s e d   u s e .  

H o w e v e r ,   t h e   t h i c k n e s s   g e n e r a l l y   i s   f r om  a b o u t   15  m i l s  

t o   a b o u t   65  m i l s .  

The  m e t h o d   o f   t h i s   i n v e n t i o n   r e s u l t s   i n   p r o -  
d u c t i o n   o f   w a t e r - l a i d ,   s e l f - s u p p o r t i n g   s h e e t s   a t   h i g h  

f i l l e r   l o a d i n g   w i t h   a  h i g h   p r o p o r t i o n   o f   t h e   f i l l e r  

w h i c h   i s   a d d e d   b e i n g   r e t a i n e d   i n   t h e   s h e e t s .   As  c o m m o n l y  

u s e d   i n   t h e   a r t ,   t h e   t e r m   " w a t e r - l a i d   s h e e t "   r e f e r s   t o  

a  s h e e t   w h i c h   i s   d e p o s i t e d   f rom  a  d i l u t e   a q u e o u s   s u s p e n -  
s i o n ,   u s u a l l y   h a v i n g   a  s o l i d s   c o n t e n t   o f   f o u r   p e r c e n t  

o r   l e s s .   W h i l e   t h e   f i l l e r   c o n s t i t u t e s   t h e   m a j o r   p r o p o r -  
t i o n   o f   t h e   s h e e t ,   t h e   l a t e x   and   f i b e r   a r e   a l s o   r e t a i n e d  

i n   t h e   s h e e t   i n   h i g h   p r o p o r t i o n s .   R e t e n t i o n   i n   t h e  

s h e e t   o f   a l l   o f   t h e   s o l i d s   u s e d   i n   t h e   p r o c e s s   g e n e r a l l y  

i s   g r e a t e r   t h a n   85  p e r c e n t   by  w e i g h t   and  i n   t h e   p r e f e r r e d  

e m b o d i m e n t s   i s   g r e a t e r   t h a n   95  p e r c e n t .  

The  p r o c e s s   and  p r o d u c t   o f   t h i s   i n v e n t i o n   h a s  

many  a d v a n t a g e s .   In  c o m p a r i s o n   w i t h   p a p e r   s h e e t s   o f  

t h e   p r i o r   a r t ,   t h e r e   i s   l e s s   m o i s t u r e   i n   t h e   s h e e t   w h e n  

i t   comes   o f f   t h e   w e t   end   o f   t h e   m a c h i n e .   H e n c e ,   w i t h  

t h e   same  b a s e s   w e i g h t   o f   t h e   s h e e t ,   l e s s   e n e r g y   i s  

r e q u i r e d   to   d r y   t h e   s h e e t   and  t h e   m a c h i n e   c a n   be  r u n  

f a s t e r   or   a  t h i c k e r   s h e e t   c an   be  d r i e d .   The  new  p r o c e s s  

c a n   be  c a r r i e d   o u t   u s i n g   p r e s e n t l y   d e s i g n e d   and  a v a i l -  

a b l e   e q u i p m e n t   o f   t h e   k i n d   c o m m o n l y   owned  by  p a p e r  

m a n u f a c t u r e r s .   R e a d i l y   a v a i l a b l e   raw  m a t e r i a l s   a r e  



u s e d .   A  l a r g e   p r o p o r t i o n   o f   t h e   raw  m a t e r i a l s   i s  

i n e x p e n s i v e   f i l l e r   and  t h e   t o t a l   c o s t   i s   l ow .   T h e  

d e n s i t y   c an   be  a l t e r e d   s i m p l y   by  t h e   c h o i c e   o f   f i l l e r .  

The  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t s   a l s o   a r e   a s b e s t o s - f r e e .  

The  f o l l o w i n g   e x a m p l e s   i l l u s t r a t e   ways   i n  

w h i c h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   may  be  c a r r i e d   o u t ,   b u t  

s h o u l d   n o t   be  c o n s t r u e d   as  l i m i t i n g   t h e   i n v e n t i o n .   A l l  

p a r t s   and  p e r c e n t a g e s   a r e   by  w e i g h t   u n l e s s   o t h e r w i s e  

e x p r e s s l y   i n d i c a t e d .   C o m p o n e n t s   i d e n t i f i e d   by  l e t t e r  

d e s i g n a t i o n s ,   e . g . ,   L a t e x   A,  a r e   d e s c r i b e d  i n   T a b l e s  

A,  B,  C  and  D .  

















In  t h e   e x a m p l e s   w h e r e   h a n d s h e e t s   a r e   m a d e ,   a  

s p e c i a l l y - d e v e l o p e d   s t a n d a r d   p r o c e d u r e   i s   u s e d   w i t h   s u c h  

m o d i f i c a t i o n s   as  a r e   shown  i n   s p e c i f i c   e x a m p l e s :   In  t h e  

s t a n d a r d   p r o c e d u r e ,   t h e   i n d i c a t e d   f i b e r   ( i f   c e l l u l o s i c )   i s  



p u l p e d   to   a  C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   (CSF)  o f   5 0 0  

m i l l i l i t e r s   and  a  c o n s i s t e n c y   o f   a b o u t   1 . 2   p e r c e n t   b y  

w e i g h t .   The  s y n t h e t i c   f i b e r s   a r e   d i s p e r s e d   in   w a t e r  

w i t h   a  TAPPI  d i s i n t e g r a t o r   (600   c o u n t s )   b u t   a  C a n a d i a n  

S t a n d a r d   F r e e n e s s   m e a s u r e m e n t   i s   n o t   made .   W i t h   a  

s u f f i c i e n t   q u a n t i t y   o f   t h e   r e s u l t i n g   a q u e o u s   d i s p e r s i o n  

t o   p r o v i d e   5  g r a m s   o f   t h e   f i b e r ,   d r y   b a s i s ,   i s   m i x e d   a n  

a d d i t i o n a l   p r e c a l c u l a t e d   a m o u n t   o f   w a t e r   to   g i v e   a  

f i n a l   v o l u m e   of   2000  m i l l i l i t e r s .   S t i r r i n g   i s   c o n t i n u e d  

w h i l e   80  g r a m s   o f   t h e   i n d i c a t e d   f i l l e r   i s   a d d e d   as  a  

p o w d e r   e x c e p t   w h e r e   shown  as  an  a q u e o u s   s l u r r y ,   f o l l o w e d  

by  15  g r a m s ,   s o l i d s   b a s i s ,   o f   t h e   i n d i c a t e d   l a t e x .   T h e  

r e s u l t i n g   m i x t u r e   i s   m e c h a n i c a l l y   s h e a r e d   f o r   15  s e c o n d s  

i n   a  J a b s c o   c e n t r i f u g a l   pump  f o l l o w e d   by  a g i t a t i o n   w i t h  

a  l a b o r a t o r y   s t i r r e r   h a v i n g   two  3 - b l a d e d   p r o p e l l e r s   o n  

one  s h a f t   o p e r a t e d   a t   900  rpm  w h i l e   a  0 . 1   p e r c e n t  

s o l u t i o n   o f   t h e   i n d i c a t e d  f l o c c u l a n t   i s   a d d e d   s l o w l y  

u n t i l   t h e   w a t e r   p h a s e   i s   e s s e n t i a l l y   c l e a r .   A  s u f f i c i e n t  

a m o u n t   ( a b o u t   62  ml)   o f   t h e   r e s u l t i n g   f u r n i s h   to   p r o v i d e  

3  g r a m s   o f   s o l i d s   i s   d i l u t e d   to   1000  m i l l i l i t e r s   w i t h  

w a t e r   and  t h e   C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   i s   m e a s u r e d  

a c c o r d i n g   to   TAPPI  S t a n d a r d   T  2 2 7 - M - 5 8 .   The  f r e e n e s s  

s a m p l e   i s   r e t u r n e d   t o   t h e   f u r n i s h   w h i c h   i s   t h e n   d i l u t e d  

to   1 3 , 5 0 0   m i l l i l i t e r s   and  a  s h e e t   i s   f o r m e d   i n   a  1 0 - i n c h  

by  1 2 - i n c h   W i l l i a m s   S t a n d a r d   S h e e t   Mou ld   and  t h e   d r a i n a g e  

t i m e   on  a  1 0 0 - m e s h   s c r e e n   i s   r e c o r d e d .   The  r e s u l t i n g  

w e t   s h e e t   i s   c o u c h e d   f rom  t h e   w i r e   i n   a  p r e s s   a t   a p p r o x i -  

m a t e l y   10  p o u n d s   p e r   s q u a r e   i n c h   u s i n g   two  b l o t t e r s   t o  

a b s o r b   w a t e r   f r o m   t h e   s h e e t .   The  s h e e t s   a r e   s t a c k e d  

a l t e r n a t e l y   w i t h   b l o t t e r s   and  w e t   p r e s s e d   a t   500  p o u n d s  

p e r   s q u a r e   i n c h .   The  p a r t i a l l y   d r i e d   s h e e t s   a r e   t h e n  

w e i g h e d   and  d r i e d   on  a  s h e e t   d r y e r   a t   a  p l a t e n   t e m p e r -  

a t u r e   o f   240°   to   2 5 0 ° F   ( 1 1 6 °   t o   1 2 1 ° C ) ,   a l t e r n a t i n g  

s i d e s   o f   t h e   s h e e t   a g a i n s t   t h e   p l a t e n   a t . 0 . 5   t o   1 - m i n u t e  

i n t e r v a l s .   The  r e s u l t i n g   d r i e d   s h e e t s   a r e   w e i g h e d   t o  



d e t e r m i n e   t h e   t o t a l   s o l i d s   w h i c h   a r e   r e t a i n e d   i n   t h e  

s h e e t .   S i n c e   s u f f i c i e n t   m a t e r i a l s   a r e   u s e d   to   make  a  

1 0 0 - g r a m   s h e e t   on  c o m p l e t e   r e t e n t i o n ,   t h e   d r y   w e i g h t  

a l s o   r e p r e s e n t s   t h e   p e r c e n t   r e t e n t i o n .  

E x a m p l e s   1 - 1 4  

H a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   f r o m   t h e   d e s i g n a t e d  

l a t e x ,   u n b l e a c h e d   s o u t h e r n   p i n e   k r a f t   and  t h e   d e s i g n a t e d  

f i l l e r s   u s i n g   F l o c c u l a n t   A  by  t h e   s t a n d a r d   p r o c e d u r e  
d e s c r i b e d   a b o v e   e x c e p t   as  i n d i c a t e d .   The  d a t a   f o r   t h e  

p r e p a r a t i o n   o f   t h e   s h e e t s   a r e   shown   i n   T a b l e   I .   T h e  

p r o p e r t i e s   o f   t h e   s h e e t s   a r e   shown  i n   T a b l e   I I .  











E x a m p l e s   1 5 - 4 2  

H a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   f rom  t h e   d e s i g n a t e d  

l a t e x ,   t h e   d e s i g n a t e d   k i n d   o f   f i b e r   p u l p e d   to   t h e  

d e s i g n a t e d   C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   ( C S F ) ,   t h e   d e s i g -  

n a t e d   f i l l e r   and  t h e   d e s i g n a t e d   f l o c c u l a n t   by  t h e  

s t a n d a r d   p r o c e d u r e   d e s c r i b e d   a b o v e   e x c e p t   as  i n d i c a t e d .  

S h e e t   p r e p a r a t i o n   d a t a   a r e   shown  in   T a b l e   I I I   and   t h e  

s h e e t   p r o p e r t i e s   i n   T a b l e   I V .  















E x a m p l e s   4 3 - 4 6  

H a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   by  t h e   s t a n d a r d  

p r o c e d u r e   d e s c r i b e d   a b o v e   w h e r e i n   t h e   f i b e r   i s   F i b e r   D ,  
and  t h e   f i l l e r ,   l a t e x   and  f l o c c u l a n t   a r e   t h e   k i n d s  

s p e c i f i e d   i n   T a b l e   V.  S h e e t   p r o p e r t i e s   a r e   shown  i n  

T a b l e   V I .  





E x a m p l e s   4 7 - 4 9  

H a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   by  t h e   s t a n d a r d   p r o -  
c e d u r e   d e s c r i b e d   a b o v e   w h e r e i n   t h e   f i b e r   i s   u n b l e a c h e d  

s o f t w o o d   k r a f t ,   t h e   l a t e x   i s   L a t e x   B,  t h e   f i l l e r   i s  

F i l l e r   A,  and  t h e   f l o c c u l a n t   i s   as  s p e c i f i e d .   I n  

a d d i t i o n   o f   t h e   f l o c c u l a n t ,   t h e   i n d i c a t e d   a m o u n t   o f  

a lum  was  a d d e d   f i r s t   and  s t i r r e d   f o r   one  m i n u t e ,   t h e n   a  

s u f f i c i e n t   a m o u n t   o f   t h e   o t h e r   f l o c c u l a n t   to   c o m p l e t e  

f l o c c u l a t i o n   was  a d d e d .   D a t a   f o r   p r e p a r a t i o n   o f   t h e  

h a n d s h e e t s   a r e   shown  i n   T a b l e   V I I .   ' P r o p e r t i e s   o f   t h e  

s h e e t s   a r e   shown  i n   T a b l e   V I I I .  







E x a m p l e s   5 0 - 5 3  

H a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   by  t h e   s t a n d a r d  

p r o c e d u r e   d e s c r i b e d   a b o v e   w h e r e i n   t h e   f i b e r ,   l a t e x ,   a n d  

f l o c c u l a n t   a r e   as  shown  and  t h e   f i l l e r   i s   F i l l e r   A  i n  

t h e   a m o u n t   as  s h o w n .   D a t a   f o r   t h e   s h e e t   p r e p a r a t i o n  

a r e   shown  in   T a b l e   IX.  S a m p l e s   of   t h e   s h e e t s   a r e  

p l a c e d   i n   a  t r o p i c a l   c h a m b e r   m a i n t a i n e d   a t   100  p e r c e n t  

r e l a t i v e   h u m i d i t y   and  90°F   ( 3 2 . 2 ° C )   w h i c h   h a s   p r e v i o u s l y  

b e e n   i n o c u l a t e d   w i t h   o r g a n i s m s   i n c l u d i n g   A s p e r g i l l u s  

n i g e r ,   T r i c h o d e r m a   v i r i d i e ,   A u r e o b a s i d i u m   p u l l u l a n s ,  

C h a e t o m i u m   g l o b o s u m   and  u n i d e n t i f i e d   s p e c i e s   of   P e n i c i l l i u m .  

At  t h e   end  o f   21  d a y s   and  49  d a y s ,   t h e   s a m p l e s   a r e  

c h e c k e d   f o r   v i s i b l e   e v i d e n c e   of   m i c r o b i o l o g i c a l   a t t a c k  

and   room  t e m p e r a t u r e   t e n s i l e   l o s s   v a l u e s   a r e   m e a u r e d   o n  

s t r i p s   3  i n c h e s   l o n g   o v e r   a  o n e - i n c h   s p a n   o f   t h e   s a m p l e s .  

F o r   c o m p a r i s o n ,   h a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   f r o m   85  p a r t s  

o f   a s b e s t o s   ( J o h n s   M a n v i l l e ,   P a p e r b e s t o s   N o .  5 )   and  1 5  

p a r t s   o f   L a t e x   C  ( C o m p a r a t i v e   E x a m p l e   A-1 )   and   85  p a r t s  

o f   a s b e s t o s   and  15  p a r t s   o f   L a t e x   B  ( C o m p a r a t i v e   E x a m p l e  

A - 2 ) .   T e s t   d a t a   a r e   shown  i n   T a b l e   X .  

The  v i s u a l   r a t i n g   i s   b a s e d   on  an  a r b i t r a r y  

s c a l e   f o r   v i s i b l e   e v i d e n c e   o f   m i c r o b i o l o g i c a l   a t t a c k   a s  

f o l l o w s :  

0  =  no  a t t a c k  

1  =  v e r y   s l i g h t   a t t a c k  

2  =  s l i g h t   a t t a c k  

3  =  m o d e r a t e   a t t a c k  

4  =  h e a v y   a t t a c k  

5  =  v e r y   h e a v y   a t t a c k  

The  t e n s i l e   t e s t s   a r e   c a r r i e d   o u t ,   w i t h   t h e   e x c e p t i o n  

o f   t h e   l e n g t h   o f   t h e   t e s t   s t r i p ,   i n   t h e   m a n n e r   d e s c r i b e d  

a f t e r   a l l   t h e   e x a m p l e s .   The  t e n s i l e   d a t a   r e c o r d e d   i n  

T a b l e   X  i s   t h e   p e r c e n t   c h a n g e   i n   t e n s i l e   b e t w e e n   t h e  



t e s t   s t r i p s   and  c o n t r o l   s t r i p s   o f   t h e   same  k i n d   w h i c h  

a r e   p r e p a r e d   a t   t h e   same  t i m e   and   a r e   h e l d   f o r   t h e   s a m e  

p e r i o d   o u t s i d e   t h e   t r o p i c a l   c h a m b e r .  







E x a m p l e s   5 4 - 6 0  

H a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   by  t h e   s t a n d a r d  

p r o c e d u r e   d e s c r i b e d   a b o v e   e x c e p t   t h a t   d i f f e r e n t   r a t i o s  

of   f i b e r ,   l a t e x   and  f i l l e r   a r e   u s e d .   The  f i b e r   i s  

u n b l e a c h e d   s o f t w o o d   k r a f t ,   t h e   l a t e x   i s   L a t e x   B,  t h e  

f i l l e r   i s   F i l l e r   B  and  t h e   f l o c c u l a n t   i s   F l o c c u l a n t   A .  

D a t a   a r e   shown  i n   T a b l e   X I .  





E x a m p l e s   6 1 - 6 2  

A  h a n d s h e e t   ( E x a m p l e   61)  i s   p r e p a r e d   f rom  u n -  

b l e a c h e d   s o f t w o o d   k r a f t ,   L a t e x   F,  F i l l e r   0  and  F l o c c u l a n t  

A  by  t h e   s t a n d a r d   p r o c e d u r e   d e s c r i b e d   a b o v e .   A n o t h e r  

h a n d s h e e t   ( E x a m p l e   62)  i s   p r e p a r e d   i n   t h e   same  m a n n e r  

e x c e p t   t h a t   0 . 2 5   p a r t   o f   a  c a t i o n i c   p o l y a m i d e -  

- e p i c h l o r o h y d r i n   r e s i n   (Kymene  557)   i s   a d d e d   as  a  0 . 1 3 2  

p e r c e n t   a q u e o u s   s o l u t i o n   to   t h e   a q u e o u s   f i b e r   d i s p e r s i o n  

b e f o r e   m i x i n g   w i t h   t h e   f i l l e r   and  l a t e x .   D a t a   a r e  

shown  in   T a b l e   X I I .  

E x a m p l e s   6 3 - 6 4  

H a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   f rom  L a t e x   N,  F i b e r  

R,  and  t h e   d e s i g n a t e d   f i l l e r   u s i n g   F l o c c u l a n t   E  i n   t h e  

i n d i c a t e d   a m o u n t   a c c o r d i n g   to   t h e   s t a n d a r d   p r o c e d u r e  

e x c e p t   t h a t   a  w e t - s t r e n g t h   a d d i t i v e ,   w h i c h   i s   a  c a t i o n i c  

p o l y a m i d e - e p i c h l o r o h y d r i n   r e s i n   h a v i n g   1 2 . 8   p e r c e n t  

n i t r o g e n ,   i s   a d d e d   a f t e r   t h e   f i l l e r   i n   t h e   a m o u n t   s h o w n  



i n   T a b l e   X I I I ,   and  1  p e r c e n t   t o t a l   s o l i d s   b a s i s ,   o f   a n  

a n i o n i c   e m u l s i f i e d   h y d r o c a r b o n   wax  i s   a d d e d   a f t e r   t h e  

l a t e x .   A  summary   o f   d a t a   i s   p r o v i d e d   i n   T a b l e   X I I I .  



The  p r o d u c t s   f rom  t h e s e   E x a m p l e s   in   v i e w   o f  

t h e i r   p r o p e r t i e s ,   e s p e c i a l l y   d i m e n s i o n a l   s t a b i l i t y   i n  

t h e   p r e s e n c e   o f   w a t e r ,   a r e   p a r t i c u l a r l y   a d a p t e d   f o r   u s e  

i n   f l o o r i n g   c o m p o s i t i o n s .  

E x a m p l e s   6 5 - 7 0  

U s i n g   t h e   s t a n d a r d   p r o c e d u r e   e x c e p t   t h a t   t h e  

s t e p   o f   m e c h a n i c a l l y   s h e a r i n g   on  a  J a b s c o   c e n t r i f u g a l  

pump  was  o m i t t e d ,   h a n d s h e e t s   a r e   p r e p a r e d   f rom  t h e  

d e s i g n a t e d   l a t e x ,   F i b e r   E  and  F i l l e r   Q  u s i n g   F l o c c u l a n t  

E  in   t h e   p r o p o r t i o n s   shown  in   T a b l e   XIV  f o r   t h e   l a t e x ,  

f i b e r   and   f l o c c u l a n t   and  t h e   a m o u n t   of   f i l l e r   i s   t h e  

d i f f e r e n c e   b e t w e e n   100  p e r c e n t   and  t h e   t o t a l   o f   l a t e x  

and  f i b e r ,   a l l   on  a  d r y   s o l i d s   b a s i s .   A l s o   t h e   a m o u n t s  

a r e   c h o s e n   s u c h   as  to   p r o v i d e   h a n d s h e e t s   t h e o r e t i c a l l y  

w e i g h i n g   75  g r a m s   r a t h e r   t h a n   100  g r a m s   and  t h e   d i l u t i o n  

w a t e r   o f   t h e   f u r n i s h   i s   r e d u c e d   c o r r e s p o n d i n g l y .   D a t a  

a r e   shown   i n   T a b l e   X I V .  



E x a m p l e   71  and  C o m p a r a t i v e   E x a m p l e   7 1 - C  

W i t h   a  p o r t i o n   of   L a t e x   R  i s   b l e n d e d   8  p e r c e n t  

( b a s e d   on  t h e   s o l i d s   c o n t e n t   o f   t h e   l a t e x )   o f   c a r b o n  

t e t r a c h l o r i d e .   The  r e s u l t i n g   p r o d u c t   i s   c e n t r i f u g e d .  

The  a q u e o u s   s e r u m   i s   r e m o v e d   and   t h e   r e m a i n i n g   s o l i d s  

a r e   w a s h e d   w i t h   w a t e r .   The  r e s u l t i n g   damp  s o l i d s   a r e  

r e d i s p e r s e d   i n   w a t e r   by  s u b j e c t i n g   t h e   s o l i d s   and  w a t e r  

to   v i g o r o u s   a g i t a t i o n   f o r   f r o m   30  m i n u t e s   to   one  h o u r .  

The  r e s u l t i n g   d i s p e r s i o n   i s   L a t e x   R-1  and  has   a  pH  o f  

3 . 8 .  

E x c e p t   f o r   u s i n g   q u a n t i t i e s   t h e o r e t i c a l l y  

s u f f i c i e n t   to   p r e p a r e   a  3 0 - g r a m   s h e e t   r a t h e r   t h a n   a  

1 0 0 - g r a m   s h e e t   and  c o r r e s p o n d i n g l y   r e d u c i n g   t h e   d i l u t i o n  

w a t e r   o f   t h e   f u r n i s h ,   t h e   s t a n d a r d   p r o c e s s   f o r   p r e p a r i n g  

h a n d s h e e t s   i s   u s e d   w i t h   e a c h   o f   L a t e x   R  and  L a t e x   R - 1  

i n   a  p r o p o r t i o n   o f   15  p e r c e n t   o f   t h e   r e s p e c t i v e   l a t e x ,  

15  p e r c e n t   of   F i b e r   E  and  75  p e r c e n t   of   F i l l e r   K  ( s o l i d s  

b a s i s ,   c a l c u l a t e d   on  t h e   w e i g h t   o f   l a t e x ,   f i b e r   a n d  

f i l l e r )   u s i n g   127  m i l l i l i t e r s   o f   a  0 . 1   p e r c e n t   a q u e o u s  
s o l u t i o n   o f   F l o c c u l a n t   E.  Damp  h a n d s h e e t s   a r e   f o r m e d  

w i t h   e a c h   o f   L a t e x   R-1  ( E x a m p l e   71)  and  L a t e x   R  ( C o m p a r -  

a t i v e   E x a m p l e   7 1 - C )   w i t h   a  d r a i n a g e   t i m e   o f   20  s e c o n d s  

and  29  s e c o n d s ,   r e s p e c t i v e l y .   In  E x a m p l e   71  t h e r e   i s  

o n l y   a  b a r e l y   d e t e c t a b l e   a m o u n t   o f   scum  i n   p r e p a r a t i o n  

of   t h e   f u r n i s h   w i t h   o n l y   s l i g h t   s t i c k i n g   o f   t h e   s h e e t  

to   t h e   w i r e   when  t h e   damp  h a n d s h e e t   i s   d r i e d .   D u r i n g  

t h e   a d d i t i o n   o f   t h e   f l o c c u l a n t ,   t h e   p r o g r e s s i o n   o f  

f l o c c u l a t i o n   i s   e a s i l y   o b s e r v e d .   H o w e v e r ,   i n   c o m p a r a t i v e  

E x a m p l e   7 1 - C ,   a  l a r g e   a m o u n t   o f   scum  and  f r o t h   a p p e a r s  
i n   t h e   p r e p a r a t i o n   o f   t h e   f u r n i s h .   Such   s e v e r e   s t i c k i n g  

o f   t h e   d r i e d   h a n d s h e e t   t o   t h e  w i r e   and   b l o t t e r   o c c u r s  

t h a t   a  s h e e t   c a n n o t   be  s e p a r a t e d   f r o m   t h e   w i r e .  



The  b o u n d   c h a r g e   on  L a t e x   R  and  L a t e x   R-1  i s  

t h e   same  b e c a u s e   t h e   p r o c e d u r e   to   p r e p a r e   L a t e x   R - 1  

f rom  L a t e x   R  w o u l d   n o t   a l t e r   t h e   e x i s t i n g   b o u n d   c h a r g e  

( f r o m   c a r b o x y l   g r o u p s ) .   The  s i g n i f i c a n t   d i f f e r e n c e   i s  

t h e   r e m o v a l   f rom  L a t e x   R  o f   w a t e r   s o l u b l e   c o m p o n e n t s ,  

e . g . ,   s u r f a c t a n t s   and  a c r y l i c   a c i d   p o l y m e r s   or   c o p o l y m e r s  

of   s u f f i c i e n t l y   low  m o l e c u l a r   w e i g h t   and  h i g h   e n o u g h  

c a r b o x y l   c o n t e n t   to   be  w a t e r   s o l u b l e .   T h e s e   r e s u l t s  

a r e   c o n s i s t e n t   w i t h   t h e   v i e w   t h a t   t o o   l a r g e   a m o u n t s   o f  

w a t e r - s o l u b l e   p o l y m e r s ,   i n c l u d i n g   s u r f a c t a n t s   and   i o n i c  

p o l y m e r s   a r e   d e l e t e r i o u s   in   c a r r y i n g   o u t   t h e   p r e s e n t  

p r o c e s s .  

E x a m p l e s   72  and  7 3  

An  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   o f   f i b e r   i s   p r e p a r e d   a t  

a b o u t   4  p e r c e n t   c o n s i s t e n c y   f rom  b l e a c h e d   s o u t h e r n   p i n e  

k r a f t   and  w a t e r   i n   a  B l a c k   C l a w s o n   H y d r a p u l p e r .   T h e  

c r u d e   d i s p e r s i o n   i s   p u m p e d   to   a  r e f i n e r   c h e s t   a n d  

r e f i n e d   to   a  C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   o f   500  m i l l i -  

l i t e r s   by  r e c i r c u l a t i o n   t h r o u g h   a  S p r o u t - W a l d r o n   T w i n - F l o w  

R e f i n e r .   H i g h l y   f i l l e d   s h e e t s   f o r   E x a m p l e s   72  and   7 3  

a r e   p r e p a r e d   f rom  p o r t i o n s   o f   t h e   f i b e r   d i s p e r s i o n ,   a  

l a t e x   and  a  f i l l e r   as  i d e n t i f i e d   and  i n   t h e   p r o p o r t i o n s  

shown  i n   T a b l e   XV  by  u s e   o f   a  3 1 - i n c h   F o u r d r i n i e r   p a p e r  
m a c h i n e   h a v i n g   a  p h o s p h o r   b r o n z e ,   l o n g   c r i m p   w i r e ,   f o u r  

f l a t   s u c t i o n   b o x e s   b e t w e e n   t h e   b r e a s t   r o l l   and   a  s u c t i o n  

c o u c h   r o l l ,   a  f i r s t   w e t   p r e s s ,   a  r e v e r s e   p r e s s ,   a  

m u l t i - s e c t i o n   d r y e r   w i t h   a  s i z e   p r e s s   b e t w e e n   s e c t i o n s  

and  a  7 - r o l l   c a l e n d a r   s t a c k .   The  f i b e r   d i s p e r s i o n ,  

f i l l e r ,   w a t e r ,   and  t h e   l a t e x   d i l u t e d   to   25  p e r c e n t  

s o l i d s   a r e   a d d e d   to   a  m a c h i n e   c h e s t ,   i n   t h a t   o r d e r ,  

w i t h   t h e   a m o u n t   o f   a d d e d   w a t e r   b e i n g   c a l c u l a t e d   t o  

p r o v i d e   4  p e r c e n t   c o n s i s t e n c y .   The  r e s u l t i n g   s t o c k   i s  

t r a n s f e r r e d   w i t h   t h e   a i d   o f   a  s t o c k   pump  t h r o u g h   a  

s t o c k   v a l v e   a n d  t h e n   t h r o u g h   a  f a n   pump  t o   t h e   h e a d b o x .  



The  f l o c c u l a n t   shown  i n   T a b l e   XV  i s   a d d e d   b e t w e e n   t h e  

s t o c k   pump  and  t h e   s t o c k   v a l v e   and  some  w h i t e   w a t e r  

f rom  t h e   l a t e r   s t a g e s   o f   t h e   p r o c e s s   i s   r e t u r n e d   to   t h e  

s y s t e m   b e t w e e n   t h e   s t o c k   v a l v e   and  t h e   f a n   pump  so  t h a t  

t h e   c o n s i s t e n c y   o f   t h e   f u r n i s h   i n   t h e   h e a d b o x   i s   a s  

shown  i n   T a b l e   XV.  The  f u r n i s h   f r o m   t h e   h e a d b o x   i s   f e d  

o n t o   t h e   w i r e   m o v i n g   a t   20  f e e t   p e r   m i n u t e   w h e r e   w h i t e  

w a t e r   d r a i n s   to   f o r m   a  w e t   s h e e t   f rom  w h i c h   a d d i t i o n a l  

w a t e r   i s   r e m o v e d   by  m e a n s   o f   t h e   f o u r   s u c t i o n   b o x e s  

b e f o r e   t h e   s h e e t   i s   r e m o v e d   f r o m   t h e   w i r e   a t   t h e   s u c t i o n  

c o u c h   r o l l .   A f t e r   t h e   two  p r e s s   s t a g e s   h a v e   r e d u c e d  

t h e   w a t e r - c o n t e n t   s t i l l   f u r t h e r ,   t h e   s h e e t   i s   f e d  

t h r o u g h   t h e   d r y e r   and  c a l e n d a r   s t a c k .   D a t a   f o r   t h e  

p r o c e s s   and  p r o p e r t y   d a t a   f o r   t h e   h i g h l y   f i l l e d   s h e e t s  

t h u s   f o r m e d   a r e   shown  i n   T a b l e   XV. 





E x a m p l e   7 4  

An  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   o f   f i b e r   i s   p r e p a r e d   a t  

a b o u t   4  p e r c e n t   c o n s i s t e n c y   f rom  u n b l e a c h e d   n o r t h e r n  

s o f t w o o d   k r a f t   and  w a t e r   i n   a  B l a c k   C l a w s o n   H y d r a p u l p e r .  



The  c r u d e   d i s p e r s i o n   i s   pumped   to   a  r e f i n e r   c h e s t   a n d  

r e f i n e d   to   a  C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   o f   500  m i l l i l i t e r s  

by  r e c i r c u l a t i o n   t h r o u g h   a  S p r o u t - W a l d r o n   T w i n - F l o w  

R e f i n e r .   H i g h l y   f i l l e d   s h e e t s   f o r   E x a m p l e   74  a r e  

p r e p a r e d   f rom  t h e   f i b e r   d i s p e r s i o n ,   a  l a t e x ,   a  f i l l e r  

as  i d e n t i f i e d   and  a  w e t   s t r e n g t h   a d d i t i v e   w h i c h   i s   a  

c a t i o n i c   p o l y a m i d e - e p i c h l o r o h y d r i n   r e s i n   h a v i n g   1 2 . 8  

p e r c e n t   n i t r o g e n   and  a  v i s c o s i t y   a t   25°C  b e t w e e n   40  a n d  

65  c e n t i p o i s e s ,   a l l   in   t h e   p r o p o r t i o n s   shown  i n   T a b l e  

XVI  by  u s e   of   a  F o u r d r i n i e r   P a p e r   M a c h i n e   h a v i n g   (a )   a  

3 6 - i n c h   w i d e   p l a s t i c   w i r e ,   (b)   a  h e a d b o x   e q u i p p e d   w i t h  

a  m a n i f o l d   t y p e   i n l e t ,   a  h o m o g e n i z e r   r o l l   and   a  N e i l s o n  

s l i c e ,   ( c )   a  s u c t i o n   c o u c h   r o l l ,   (d)   a  s t r a i g h t - t h r o u g h  

p l a i n   p r e s s ,   (e )   a  p l a i n   r e v e r s i n g   p r e s s ,   ( f )   a  d r y e r  

s e c t i o n   c o n s i s t i n g   o f   7  and  5  d r i e r s   w i t h   i n t e g r a l l y  

c a s t   j o u r n a l s   and  2  f e l t   d r i e r s   on  t h e   b o t t o m   and   t o p  

f i r s t   s e c t i o n   f e l t s   and  (g)   a  c a l e n d a r   s t a c k   c o n s i s t i n g  

o f   8  r o l l s   w i t h   t h e   i n t e r m e d i a t e   r o l l s   b o r e d   f o r   s t e a m .  

The  f i b e r   d i s p e r s i o n ,   f i l l e r ,   we t   s t r e n g t h   a d d i t i v e ,  

w a t e r   and  t h e   l a t e x   d i l u t e d   t o   25  p e r c e n t   s o l i d s   a r e  

a d d e d   to   a  m a c h i n e   c h e s t ,   i n   t h a t   o r d e r ,   w i t h   t h e  

a m o u n t   o f   a d d e d   w a t e r   b e i n g   c a l c u l a t e d   t o   p r o v i d e   4  

p e r c e n t   c o n s i s t e n c y .   The  r e s u l t i n g   s t o c k   i s   t r a n s -  

f e r r e d   w i t h   t h e   a i d   o f   a  s t o c k   pump  t h r o u g h   a  s t o c k  

v a l v e   and  t h e n   t h r o u g h   a  f a n   pump  t o   t h e   h e a d b o x .   T h e  

f l o c c u l a n t   shown  in   T a b l e   XVI  i s   a d d e d   b e t w e e n   t h e  

s t o c k   pump  and  t h e   s t o c k   v a l v e   and  some  w h i t e   w a t e r  

f r o m   t h e   l a t e r   s t a g e s   o f   t h e   p r o c e s s   i s   r e t u r n e d   to   t h e  

s y s t e m   b e t w e e n   t h e   s t o c k   v a l v e   and  t h e   f a n   pump  so  t h a t  

t h e   c o n s i s t e n c y   o f   t h e   f u r n i s h   in   t h e   h e a d b o x   i s   a s  

shown  i n   T a b l e   XVI.  The  f u r n i s h   f rom  t h e   h e a d b o x   i s  

f e d   o n t o   t h e   w i r e   m o v i n g   a t   40  f e e t   p e r   m i n u t e   w h e r e  

w h i t e   w a t e r   d r a i n s   to   f o rm  a  w e t   s h e e t   f rom  w h i c h  

a d d i t i o n a l   w a t e r   i s   r e m o v e d   by  m e a n s   of  s u c t i o n   b o x e s  

b e f o r e   t h e   s h e e t   i s   r e m o v e d   f rom  t h e   w i r e   a t   t h e   s u c t i o n  



c o u c h   r o l l .   A f t e r   t h e   two  p r e s s   s t a g e s   h a v e   r e d u c e d  

t h e   w a t e r   c o n t e n t   s t i l l   f u r t h e r ,   t h e   s h e e t   i s   f e d  

t h r o u g h   t h e   d r y e r   and  c a l e n d a r   s t a c k .   D a t a   f o r   t h e  

p r o c e s s   and  p r o p e r t y   d a t a   f o r   t h e   h i g h l y   f i l l e d   s h e e t s  

t h u s   f o r m e d   a r e   shown  i n   T a b l e   X V I .  



The  v a r i o u s   t e s t s   a r e   c a r r i e d   o u t   as  d e s c r i b e d  

b e l o w   w i t h   s u c h   f u r t h e r   m o d i f i c a t i o n s   as  a r e   shown  i n  

s p e c i f i c   e x a m p l e s .  

C a n a d i a n   S t a n d a r d   F r e e n e s s   ( C S F )  

The  v a l u e ,   i n  m i l l i l i t e r s ,   i s   d e t e r m i n e d  

a c c o r d i n g   to   TAPPI  S t a n d a r d   T  2 2 7 - M - 5 8   on  a  s a m p l e   c o n -  

t a i n i n g   3  g r a m s   o f   s o l i d s   d i l u t e d   w i t h   w a t e r   to   1 0 0 0  

m i l l i l i t e r s .  

E l m e n d o r f   T e a r  

The  t e s t   i s   c a r r i e d   o u t   a c c o r d i n g   to   T A P P I  

m e t h o d   T 4 1 4 - t s - 6 5 .   R e s u l t s   a r e   shown  as  an  a v e r a g e   o f  

a t   l e a s t   3  s a m p l e s .  

E l o n g a t i o n ,   p e r c e n t  

The  e l o n g a t i o n   a t   room  t e m p e r a t u r e ,   e l o n g a t i o n  

a t   3 5 0 ° F   ( 1 7 7 ° C )   ( h o t ) ,   e l o n g a t i o n   DOP  and  e l o n g a t i o n  

w a t e r   a r e   d e t e r m i n e d   o v e r   a  6 - i n c h   s p a n   a t   t h e   same  t i m e  

as  t h e   r e s p e c t i v e   T e n s i l e   t e s t s   - -   s e e   d e s c r i p t i o n   b e l o w .  

L i m i t i n g   O x y g e n   I n d e x   ( L . O . I . )  

The  L . O . I .   i s   d e t e r m i n e d   a c c o r d i n g   to   t e s t  

m e t h o d   ASTM  D  2 8 6 3 - 7 4 .  

M u l l e n   B u r s t  

The  TAPPI  t e s t   m e t h o d   D  4 0 3 - o s - 7 6   i s   f o l l o w e d  

e x c e p t   t h e   t e s t   i s   a p p l i e d   to   t h i c k e r   s h e e t s .   T h e  

r e s u l t s   shown  a r e   an  a v e r a g e   o f   4  o r   5  s a m p l e s .  



R e t e n t i o n ,   p e r c e n t  

The  m a t e r i a l s   f o r   t h e   h a n d s h e e t s   a r e   a d d e d   i n  

a m o u n t s   s u f f i c i e n t   to   p r o v i d e   s h e e t s   w e i g h i n g   100  g r a m s .  

T h u s ,   t h e   d r y   w e i g h t   of   t h e   p r o d u c t   a l s o   r e p r e s e n t s   t h e  

p e r c e n t   r e t e n t i o n   o f   s o l i d s   i n   t h e   s h e e t .  

Fo r   t h e   s h e e t s   made  on  t h e   F o u r d r i n i e r   m a c h i n e ,  

t h e   p e r c e n t   r e t e n t i o n   r e l a t e s   to   t h e   p r o p o r t i o n   o f   f i l l e r  

r e t a i n e d   i n   t h e   s h e e t .   C o m b u s t i o n   of   t e s t   s a m p l e s   i s  

c a r r i e d   o u t   u n d e r   c o n d i t i o n s   s u c h   as  to   r e t a i n   t h e   r e s i d u e  

of   t h e   f i l l e r   ( c a l c u l a t e d   as  p e r c e n t   a s h )   b u t   to   r e m o v e  

t h e   o t h e r   c o m p o n e n t s .   The  p e r c e n t   a s h   i s   m u l t i p l i e d   b y  

an  a p p r o p r i a t e   f a c t o r   f o r   c h a n g e s   i n   t h e   f i l l e r   c a u s e d   b y  

c o m b u s t i o n   ( e . g . ,   Mg(OH)2 @  MgO)  t o   d e t e r m i n e   t h e   p e r c e n t  
f i l l e r   i n   t h e   s h e e t .   From  t h e   p e r c e n t   f i l l e r   f o u n d   i n   t h e  

s h e e t   and  t h e   p e r c e n t   f i l l e r   a d d e d   ( s o l i d s   b a s i s ) ,   t h e  

p e r c e n t   r e t a i n e d   i n   t h e   s h e e t   i s   c a l c u l a t e d   as  an  a v e r a g e  
o f   t h r e e   s a m p l e s .  

S t i f f n e s s ,   T a b e r  

T a b e r   S t i f f n e s s   ( g - c m )   i s   d e t e r m i n e d   a c c o r d i n g  

to   TAPPI  s t a n d a r d   m e t h o d   T  4 8 9 - o s - 7 6   e x c e p t   t h a t   t e s t  

r e s u l t s   f r o m   t h r e e   s a m p l e s   a r e   a v e r a g e d   u n l e s s   o t h e r w i s e  

s t a t e d .   The  v a l u e   o b t a i n e d   i s   c o r r e c t e d   to   a  v a l u e   f o r  

30  m i l s   t h i c k n e s s   by  m u l t i p l y i n g   by  t h e   f a c t o r :  

( 3 0 ) 3  
( t h i c k n e s s   o f   t h e   t e s t   s a m p l e   i n   m i l l s ) 3 .  

To  d i s t i n g u i s h   f r o m   m o d i f i e d   T a b e r   s t i f f n e s s   t e s t s   (DOP 

and  w a t e r   - -   as  d e s c r i b e d   b e l o w ) ,   t h e   TAPPI  m e t h o d   i s  

s o m e t i m e s   r e f e r r e d   to   h e r e i n   as  " T a b e r   S t i f f n e s s ,   R e g . " .  



S t i f f n e s s ,   DOP 

The  DOP  s t i f f n e s s   ( g - c m )   i s   d e t e r m i n e d   in   t h e  

same  m a n n e r   as  t h e   T a b e r   S t i f f n e s s   e x c e p t   t h a t   t h e   s a m p l e  

i s   s o a k e d   in   d i o c t y l   p h t h a l a t e   f o r   1 8 - 2 4   h o u r s   b e f o r e  

t e s t i n g   and  t h e   r e p o r t e d   v a l u e   i s   t h e   a v e r a g e   of   2  s a m p l e s .  

S t i f f n e s s ,   W a t e r  

The  w a t e r   s t i f f n e s s   i s   d e t e r m i n e d   i n   t h e   s a m e  

m a n n e r   as  t h e   T a b e r   S t i f f n e s s   e x c e p t   t h a t   t h e   s a m p l e   i s  

s o a k e d   in   w a t e r   f o r   1 8 - 2 4   h o u r s   b e f o r e   t e s t i n g   and  t h e  

r e p o r t e d   v a l u e   i s   t h e   a v e r a g e   o f   two  s a m p l e s .  

T e n s i l e ,   Room  T e m p e r a t u r e   ( R . T . )  

S h e e t s   a r e   c u t   i n t o   1 - i n c h   by  8 - i n c h   s t r i p s   a n d  

t h e   min imum  t h i c k n e s s   o v e r   t h e   t e s t   a r e a   i s   d e t e r m i n e d .  

The  s t r i p   b e i n g   t e s t e d   i s   p l a c e d   in   an  i n s t r o n   t e s t   m a c h i n e  

h a v i n g   a  6 - i n c h   s p a n .   W h i l e   t h e   I n s t r o n   i s   o p e r a t e d   a t   a  

h e a d   s p e e d   o f   one  i n c h   p e r   m i n u t e ,   t h e   e l o n g a t i o n   a n d  

p o u n d s   a t   b r e a k   a r e   r e c o r d e d .  

The  p o u n d s   p e r   s q u a r e   i n c h   ( p s i )   a t   b r e a k   a r e  

c a l c u l a t e d   by  d i v i d i n g   t h e   t e n s i l e   a t   b r e a k   by  t h e   t h i c k -  

n e s s   o f   t h e   s a m p l e .   R e s u l t s   a r e   r e p o r t e d   as  an  a v e r a g e  
o f   3  s a m p l e s .  

T e n s i l e ,   H o t  

The  h o t   t e n s i l e   i s   t e s t e d   i n   t h e   same  m a n n e r  

as  room  t e m p e r a t u r e   t e n s i l e   e x c e p t   t h a t   j u s t   b e f o r e   t h e  

t e s t ,   t h e   t e s t   s p e c i m e n   i s   h e a t e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f  

3 5 0 ° F   ( 1 7 7 ° C )   f o r   one  m i n u t e   w h i l e   c l a m p e d   i n   t h e   j a w s  

o f   t h e   t e s t   m a c h i n e .  



T e n s i l e ,   DOP 

The  DOP  t e n s i l e   i s   t e s t e d   i n   t h e   same  m a n n e r  

as  t h e   room  t e m p e r a t u r e   t e n s i l e   e x c e p t   t h a t   t h e   t e s t  

s a m p l e   i s   s o a k e d   i n   d i o c t y l   p h t h a l a t e   f o r   24  h o u r s  

b e f o r e   t e s t i n g .  

T e n s i l e ,   W a t e r  

The  w a t e r   t e n s i l e   i s   d e t e r m i n e d   i n   t h e   s a m e  

m a n n e r   as  t h e   DOP  t e n s i l e ,   e x c e p t   t h e   s o a k i n g   i s   i n  

w a t e r .  

T o l u e n e   P i c k u p  

A  s u i t a b l e   s p e c i m e n   (2  i n c h e s   by  4  i n c h e s )   i s  

s o a k e d   f o r   15  s e c o n d s   i n   t o l u e n e ,   t h e   w e i g h t   p i c k u p   i s  

r e c o r d e d   and  t h e   p i c k u p   i n   p e r c e n t   by  w e i g h t   i s   c a l c u l a t e d .  

K e r o s e n e   P i c k u p  

The  k e r o s e n e   p i c k u p   i s   m e a s u r e d   i n   t h e   s a m e  

m a n n e r   as  t h e   t o l u e n e   p i c k u p   e x c e p t   t h e   s o a k i n g   i s   i n  

k e r o s e n e .  

W a t e r   P i c k u p  

The  w a t e r   p i c k u p   i s   d e t e r m i n e d   i n   t h e   s a m e  

m a n n e r   as  t h e   t o l u e n e   p i c k u p   e x c e p t   t h a t   t h e   s o a k i n g   i s  

i n   w a t e r   f o r   24  h o u r s .  

W a t e r   S w e l l  

The  w a t e r   s w e l l   i s   d e t e r m i n e d   i n   t h e   s a m e  

k i n d   of   s p e c i m e n   as  u s e d   f o r   t h e   w a t e r   p i c k u p   and   i s  

c a l c u l a t e d   on  t h e   i n c r e a s e   i n   l e n g t h   o f   t h e   s p e c i m e n  

r e s u l t i n g   f rom  s o a k i n g   i n   w a t e r   f o r   24  h o u r s .  



C h a r g e / M a s s   R a t i o  

The  b o u n d   c h a r g e   p e r   gram  of   p o l y m e r   in   a  

l a t e x   i s   m e a s u r e d   by  c o n d u c t o m e t r i c   t i t r a t i o n   a f t e r  

t h e   w a t e r - s o l u b l e   i o n i c   m a t e r i a l s   h a v e   b e e n   r e m o v e d .  

I f   s u f f i c i e n t   b o u n d   c h a r g e   i s   p r e s e n t ,   t h e   l a t e x   c a n  

be  c e n t r i f u g e d ,   o f t e n   a f t e r   a d d i n g ,   f o r   e x a m p l e ,   3 

p e r c e n t   ( b a s e d   on  t h e   l a t e x   s o l i d s )   o f   c a r b o n   t e t r a -  

c h l o r i d e ,   t h e   s e r u m   p h a s e   i s   s e p a r a t e d ,   t h e   r e m a i n i n g  

s o l i d s   a r e   w a s h e d   and  t h e n   r e d i s p e r s e d   by  v i g o r o u s  

a g i t a t i o n   in   w a t e r .   The  c o n d u c t o m e t r i c   t i t r a t i o n s  

a r e   made  on  t h e   r e d i s p e r s e d   s o l i d s .   Ion   e x c h a n g e  

m e t h o d s   a l s o   may  be  u s e d   to   r e m o v e   t h e   i o n i c   w a t e r -  

- s o l u b l e   m a t e r i a l s   f rom  l a t e x e s   h a v i n g   s u f f i c i e n t  

b o u n d   c h a r g e   to   r e m a i n   s t a b l e   u n t i l   t h e   c o n d u c t o -  

m e t r i c   t i t r a t i o n   i s   c o m p l e t e d .   For   l a t e x e s   h a v i n g  

i n s u f f i c i e n t   b o u n d   c h a r g e   to   r e m a i n   s t a b l e ,   s m a l l  

a m o u n t s   of   n o n - i o n i c   s u r f a c t a n t s   a r e   a d d e d   b e f o r e  

t h e   i o n   e x c h a n g e   p r o c e d u r e .  



1.  A  m e t h o d   f o r   p r e p a r i n g   a  s h e e t   c o m p r i s i n g :  

( I )   p r o v i d i n g   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   of   f r o m   a b o u t  

1  p e r c e n t   to   a b o u t   30  p e r c e n t   o f   a  w a t e r -  

- d i s p e r s i b l e   f i b e r ;  

( I I )   m i x i n g   t h e r e w i t h   (A)  f rom  a b o u t   60  p e r c e n t   t o  

a b o u t   95  p e r c e n t   o f   a  f i n e l y - d i v i d e d ,   s u b s t a n -  

t i a l l y   w a t e r - i n s o l u b l e ,   n o n - f i b r o u s ,   i n o r g a n i c  

f i l l e r   and  (B)  f r o m   a b o u t   2  p e r c e n t   to   a b o u t  

30  p e r c e n t   o f   a  b i n d e r   c o n t a i n i n g   a  f i l m - f o r m i n g ,  

w a t e r - i n s o l u b l e ,   o r g a n i c   p o l y m e r   in   t h e   f o r m   o f  

an  i o n i c a l l y   s t a b i l i z e d   l a t e x   h a v i n g   n o t   g r e a t e r  

t h a n   0 . 7   m i l l i e g u i v a l e n t   of   b o u n d   c h a r g e   p e r   g r a m  
of   p o l y m e r   in   t h e   l a t e x ;  

( I I I )   c o l l o i d a l l y   d e s t a b i l i z i n g   t h e   r e s u l t i n g   m i x t u r e  

to   f o rm  a  f i b r o u s   a g g l o m e r a t e   i n   a q u e o u s   s u s p e n -  
s i o n   h a v i n g   t h e   c h a r a c t e r i s t i c s   t h a t   a t   a  c o n -  

c e n t r a t i o n   of   100  g r a m s   o f   s o l i d s   i n   1 3 , 5 0 0  

m i l l i l i t e r s ,   t h e   s u s p e n s i o n   w i l l   d r a i n   i n   a  t i m e  

o f   f rom  a b o u t   4  s e c o n d s   to   a b o u t   120  s e c o n d s  

in   a  1 0 - i n c h   by  1 2 - i n c h   W i l l i a m s   S t a n d a r d   S h e e t  

Mou ld   h a v i n g   a  2 - i n c h   o u t l e t   and   a  3 0 - i n c h  

w a t e r   l e g   and  f i t t e d   w i t h   a  1 0 0 - m e s h ,   s t a i n l e s s  

s t e e l   s c r e e n   h a v i n g   a  w i r e   d i a m e t e r   o f   0 . 0 0 4 5  

i n c h   to   p r o v i d e   i n   one  p a s s   a t   l e a s t   85  p e r c e n t  

r e t e n t i o n   o f   s o l i d s   w h i c h   c o n t a i n   a t   l e a s t  

60  p e r c e n t   by  w e i g h t   o f   f i l l e r ;  



( IV)   d i s t r i b u t i n g   and  d r a i n i n g   t h e   a q u e o u s   s u s p e n s i o n  

on  a  p o r o u s   s u p p o r t   to   f o r m   a  we t   web;  a n d  

(V)  d r y i n g   t h e   w e b ;  

s a i d   i o n i c a l l y   s t a b i l i z e d   l a t e x   b e i n g   d e v o i d   of   s u f f i c i e n t  

n o n - i o n i c   s t a b i l i z a t i o n   to   i n t e r f e r e   w i t h   f o r m a t i o n   of   t h e  

f i b r o u s   a g g l o m e r a t e ;   s a i d   p e r c e n t a g e s   b e i n g   on  a  d r y   w e i g h t  

b a s i s ,   c a l c u l a t e d  o n   t h e   t o t a l   d r y   w e i g h t .  

2.  The  m e t h o d   o f   C l a i m   1  in   w h i c h   t h e   a q u e o u s  

d i s p e r s i o n   of   f i b e r   has   a  c o n s i s t e n c y   of   f rom  a b o u t   0 . 1  

p e r c e n t   to   a b o u t   6  p e r c e n t .  

3.  The  m e t h o d   of   C l a i m   1  i n   w h i c h   t h e   a m o u n t  

of   t h e   f i b e r   i s   f r om  a b o u t   5  p e r c e n t   to   a b o u t   15  p e r c e n t .  

4.  The  m e t h o d   of   C l a i m   1  i n   w h i c h   t h e   a m o u n t  

of   l a t e x   i s   f rom  a b o u t   5  p e r c e n t   to   a b o u t   15  p e r c e n t .  

5.  The  m e t h o d   o f   C l a i m   1  i n   w h i c h   t h e   a m o u n t  

of   f i l l e r   i s   f rom  a b o u t   70  p e r c e n t   to   a b o u t   90  p e r c e n t .  

6 .   The  m e t h o d   of   C l a i m   1  i n   w h i c h   t h e   l a t e x  

c o n t a i n s   c o p o l y m e r i z e d   s t y r e n e   and  b u t a d i e n e .  

7.  The  m e t h o d   of   C l a i m   1  in   w h i c h   t h e   l a t e x  

c o n t a i n s   a  c o p o l y m e r   of   an  e t h y l e n i c a l l y   u n s a t u r a t e d  

c a r b o x y l i c   a c i d .  

8.  The  m e t h o d   of   C l a i m   1  in   w h i c h   t h e   d r a i n  

t i m e   i s   f r om  a b o u t   15  s e c o n d s   to   a b o u t   60  s e c o n d s .  

9.  The  m e t h o d   o f   C l a i m   1  i n   w h i c h   t h e   d e s t a b i l -  
i z i n g   s t e p   i s   c a r r i e d   o u t   by  m i x i n g   w i t h   t h e   p r o d u c t   o f  

s t e p s   ( I )   and  ( I I )   a  s u f f i c i e n t   a m o u n t   o f   a  w a t e r - s o l u b l e  
or   w a t e r - d i s p e r s i b l e ,   i o n i c   c o m p o u n d   or   p o l y m e r   h a v i n g   a  
c h a r g e   o p p o s i t e   i n   s i g n   to   t h a t   o f   t h e   i o n i c   s t a b i l i z a t i o n  
of   t h e   l a t e x .  



10.   The  m e t h o d   o f   C l a i m   1  in   w h i c h   t h e   o r g a n i c  

p o l y m e r   h a s   a  b o u n d   c h a r g e   of   f rom  a b o u t   0 . 0 3   to   a b o u t  

0 . 4   m i l l i e q u i v a l e n t   p e r   g ram  of   p o l y m e r   i n   t h e   l a t e x .  

11 .   A  w a t e r - l a i d ,   s e l f - s u p p o r t i n g   s h e e t   c o n -  

s i s t i n g   e s s e n t i a l l y   of   a  c o m p o s i t e   o f   (A)  f rom  a b o u t  

1  p e r c e n t   to   a b o u t   30  p e r c e n t   of   a  w a t e r - d i s p e r s i b l e  

f i b e r ,   (B)  f rom  a b o u t   2  p e r c e n t   to   a b o u t   30  p e r c e n t   o f  

a  f i l m - f o r m i n g ,   w a t e r - i n s o l u b l e ,   o r g a n i c   p o l y m e r ,  

h a v i n g   n o t   more   t h a n   0 .7   m i l l i e q u i v a l e n t   o f   b o u n d  

c h a r g e   p e r   gram  o f   p o l y m e r   and   (C)  f rom  a b o u t   60  p e r c e n t  

t o   a b o u t   95  p e r c e n t   o f   a  f i n e l y - d i v i d e d ,   s u b s t a n t i a l l y  

w a t e r - i n s o l u b l e ,   n o n - f i b r o u s ,   i n o r g a n i c   f i l l e r .  
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