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DESCRIPCION

Composiciones de plaquetas de celulosa, métodos de preparacién de composiciones de plaquetas de celulosa
y productos que las comprenden

Campo de la invencién

La invencién se relaciona con materiales derivados de celulosa y su uso como aditivos en una gama de
materiales tales como medios acuosos (incluidas emulsiones) y materiales sélidos (como materiales de
construccién).

Antecedentes de la invencién

Se sabe que se pueden reforzar materiales como plasticos y resinas epoxidicas con fibras vegetales gruesas,
como por ejemplo fibras de cafiamo o de lino. Se sabe que la celulosa o las fibras de celulosa que forman las
paredes celulares de las células vegetales se utilizan como aditivo para conferir propiedades deseadas a una
composicion, por ejemplo, para aumentar la viscosidad de un medio acuoso o una emulsiéon. También se conoce
el uso de celulosa microfibrilar como aditivo para modificar las propiedades fisicas o quimicas de un material.
La celulosa microfibrilar se produce normalmente a partir de las paredes celulares de las plantas, que estan
compuestas principalmente de celulosa, hemicelulosa y pectina, que se descomponen en sus fibras de celulosa
constituyentes y luego se descomponen en microfibrillas individuales.

Normalmente, los aditivos de celulosa se descomponen en microfibrillas debido a la alta viscosidad que se
puede lograr por unidad de peso de celulosa, lo que surge en parte de la capacidad de las microfibrillas de
celulosa de formar una red tipo rejilla dentro del medio al que se agregan. Por ejemplo, el documento WO
2011/039423 (UPM-Kymmene Corporation) analiza el uso de celulosa microfibrilar como aditivo para el
hormigén donde el didmetro de las microfibrillas es preferiblemente inferiora 1 um.

Cada etapa de la descomposicion de la celulosa implica una serie de procesos, incluido el tratamiento quimico,
la homogeneizacién mediante mezcla de alto cizallamiento o mediante molienda, filtracién y prensado. Cuanto
mayor sea el nimero de procesos necesarios, mas energia se requerirg para producir el producto final.

Un problema con la celulosa microfibrilar es que generalmente forma un gel u otro sélido en una proporcién
relativamente baja en peso de sélidos. Por ejemplo, es probable que la celulosa microfibrilar del 5 % en peso
de sélidos forme un sélido. Por lo tanto, para obtener una concentracién mas alta, que permita utilizar una
cantidad relativamente pequefia como aditivo en un gran volumen de medios, por ejemplo, la celulosa
microfibrilar debe comprimirse para forzar la salida de mas agua. Sin embargo, una vez secas, las microfibrillas
de celulosa suelen formar enlaces interfibrilares que deben romperse si se quieren suspender en medios
acuosos. En muchas composiciones, la resuspensién no es posible si la composicién estd demasiado
comprimida (hasta el 10 % en peso de sdélidos, por ejemplo). Por consiguiente, dichas composiciones suelen
ser voluminosas y, por lo tanto, ineficientes y costosas de almacenar o transportar.

Un método para superar este problema se describe en el documento US 5,964,983 (Dinand et al.) que divulga
una suspensiéon de celulosa microfibrilar que puede recrearse después de haber sido deshidratada. Sin
embargo, la rehidrataciéon de la celulosa microfibrilar divulgada requiere el uso de una mezcla de alto
cizallamiento, donde los agregados de microfibrillas se descomponen nuevamente de manera eficaz. Por lo
tanto, aunque la divulgacién de Dinand et al. proporciona potencialmente celulosa microfibrilar para uso como
aditivo que puede rehidratarse, la mezcla de alto cizallamiento de celulosa es energéticamente costosa y no se
puede utilizar con pinturas de emulsién u otros compuestos que no deben someterse a altas fuerzas de
cizallamiento.

El documento US 4,831,127 (Weibel) divulga un método para separar los componentes de celulosa y
hemicelulosa de las células parenquimales mediante el cual el componente de celulosa esta en forma de
plaquetas. La composicidén se elabora calentando las células parenquimales a altas temperaturas
(aproximadamente 180 ° C) y altas presiones (aproximadamente 300 libras por pulgada cuadrada) mientras se
exponen las células a un pH extremo (ya sea un pH muy alto o un pH muy bajo) para eliminar la mayor cantidad
posible de hemicelulosa. La composicién de Weibel después de la homogeneizacién por alto cizallamiento
forma una suspensiéon homogénea estable que tiene alta viscosidad y un caracter tixotrdpico débil.

Sin embargo, las composiciones de celulosa asi formadas son muy dificiles de rehidratar, debido a la formacién
de enlaces de hidrégeno internos entre las capas de celulosa o fibras de las plaquetas de celulosa durante el
proceso de deshidratacién. Por lo tanto, la composicién de celulosa de Weibel no se puede deshidratar a una
concentracién util y al mismo tiempo rehidratar completamente posteriormente.

Por lo tanto, un objeto de la presente invencién es proporcionar una composicién de celulosa y un método para
producir una composiciéon de celulosa adecuada para uso como aditivo que puede rehidratarse utilizando
fuerzas de cizallamiento bajas.
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Un objeto adicional de la invencién es proporcionar una composicién de celulosa y un método para producir
una composicién de celulosa que tenga una viscosidad relativamente alta en comparacién con las
composiciones de celulosa conocidas para permitir que se agreguen cantidades mas pequefias de la
composicién a un medio para lograr una viscosidad determinada.

Muchos materiales a base de agua, como por ejemplo pinturas, requieren que se afiadan aditivos separados
para espesar el agua, interactuar con el polimero y evitar que las particulas de pigmento se sedimenten. La
necesidad de afladir muchos aditivos separados aumenta el coste de la pintura resultante.

Por consiguiente, un objeto adicional de la invencién es proporcionar una composiciéon de celulosa que pueda
realizar dos o0 mas funciones dentro de un material al que se afiade.

Resumen de la invencién

De acuerdo con un primer aspecto de la invencién, se proporciona una composicién que comprende plaquetas
de celulosa, en donde las plaquetas de celulosa comprenden al menos 60 % de celulosa en peso seco, menos
de 10 % de pectina en peso seco y al menos 5 % de hemicelulosa en peso seco, caracterizada porque las
plaquetas de celulosa comprenden al menos 1.0 residuos de hidrégeno por glucosa disponible.

Por "celulosa" nos referimos a polisacaridos homogéneos de cadena larga que se encuentran en las células
vegetales y que consisten exclusivamente en subunidades de glucosa y derivados de la misma. Por "pectina”
nos referimos a los polisacaridos que se encuentran en las células vegetales y que son ricos en subunidades
de éacido galacturénico y derivados del mismo. Por "plaqueta de celulosa" nos referimos a células vegetales,
secciones de células vegetales y/o secciones de paredes celulares vegetales generalmente en forma de
plaquetas. El material de la pared celular vegetal puede haber sido tratado, modificado y/o pueden haber sido
eliminados algunos componentes, pero las plaquetas en ningdn momento se han descompuesto en
microfibrillas individuales, perdiendo asi la estructura de las secciones de la pared celular vegetal. Por
"hemicelulosa" nos referimos a polisacéridos heterogéneos que se encuentran en las células vegetales y que
constan de una variedad de subunidades, excluidas las pectinas y sus derivados.

Los aditivos tipicos a base de fibra de celulosa comprenden fibras vegetales, fibras de celulosa o microfibrillas
de celulosa individuales, los componentes de las fibras de celulosa. Estos aditivos se afiaden, por ejemplo, a
materiales como pinturas como agente espesante o para evitar que particulas como pigmentos se depositen,
o0 a los plasticos para proporcionar resistencia.

La reduccion de las fibras vegetales a las células individuales, y de las células vegetales a fibras de celulosa y
microfibrillas es un proceso energéticamente intenso, que requiere accién quimica y mecanica sobre las células
vegetales. La reduccién de microfibrillas para producir celulosa molecular mediante la separacién de las
cadenas individuales de polimero de celulosa requiere otros procesos de alta intensidad energética, que
requieren el uso de una accién quimica y mecanica méas dura y extrema sobre las microfibrillas. De este modo,
al retener la celulosa en forma de plaquetas de celulosa (que comprenden secciones de las paredes celulares
de las plantas) en lugar de descomponerla en microfibrillas individuales o cadenas de polimeros de celulosa
individuales, se puede conservar la resistencia mecéanica de las secciones de las paredes celulares de las
plantas, al tiempo que se puede minimizar el consumo de energia y minimizar o evitar los tratamientos
agresivos.

Una vez que se han producido composiciones que comprenden las especies de celulosa, a menudo es
deseable aumentar la concentracidén de las especies de celulosa para reducir el volumen de la composicién v,
de ese modo, reducir los costes de almacenamiento y transporte. Ademas, cuanto mayor sea la concentracién
de la composicién, menor sera la cantidad que se debe agregar al material para complementarlo.

Se acepta generalmente en la técnica que cuanto mas pequefia sea la especie de celulosa, mayor sera la
viscosidad de una suspensién acuosa de esa especie de celulosa a una concentraciéon determinada. Por lo
tanto, las microfibrillas de celulosa producen una suspensién mas viscosa que las fibras de celulosa o las fibras
vegetales.

Sorprendentemente, los inventores han descubierto que las plaquetas de celulosa, que comprenden paredes
celulares y sus redes de fibras de celulosa y microfibrillas, producen una suspensién de una viscosidad
comparable a la de los productos de microfibrillas conocidos. Sin embargo, descomponer la pulpa de origen
vegetal en plaquetas de celulosa implica menos procesos y mas suaves que descomponer la pulpa en fibras
de celulosa y microfibrillas y, por lo tanto, las plaquetas de celulosa son mas econémicas de producir y al mismo
tiempo producen una suspensién més viscosa.

Ademas, la celulosa microfibrilar normalmente forma un gel en concentraciones de entre 1 y 2 % de contenido
de sélidos en peso. Para ciertas aplicaciones, como aumentar la viscosidad de las pinturas, es altamente
indeseable que se forme un gel dentro de la pintura. Por lo tanto, la celulosa microfibrilar debe utilizarse en una
concentracién suficientemente baja para garantizar que no se forme un gel.
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Se ha descubierto que las plaquetas de celulosa de la presente invencién no forman un gel incluso en altas
concentraciones, lo que permite que las plaquetas de celulosa se concentren a una mayor concentracién de
contenido de sélidos y, por lo tanto, se requiere agregar un volumen menor de la composiciéon para un aumento
dado en la viscosidad, por ejemplo. Las plaquetas de celulosa también son Utiles como modificadores de
dureza.

La celulosa microfibrilar y fibras de celulosa a menudo se almacenan en forma de sélido o gel con un contenido
de sélidos en peso de aproximadamente 1 - 2 % de celulosa. Cuando se agrega a un medio, el gel o sélido
generalmente requiere una agitacién fuerte, como, por ejemplo, mezcla o molienda a alto cizallamiento, para
descomponer el gel o sélido y dispersar la celulosa descompuesta de manera uniforme en todo el medio.

Se ha descubierto que los fragmentos de celulosa cuando se afiaden a un medio acuoso producen
suspensiones de mucha menor viscosidad si los fragmentos se prensan para formar una composicién
concentrada, debido en parte a la deformacién de los fragmentos durante el proceso de prensado y la formacién
resultante de enlaces de hidrégeno internos entre los residuos de glucosa. Se cree que los enlaces de
hidrégeno asi formados impiden que los fragmentos deformados se rehidraten completamente a partir de los
sélidos tras la adicién a medios acuosos.

Los inventores han descubierto que la reduccién del contenido de pectina de las plaquetas de celulosa de la
presente invencién permite que los poros dentro de la estructura de las plaquetas de celulosa se abran y
permanezcan abiertos durante y después de la deshidratacién, permitiendo asi que las moléculas de agua
penetren en las plaquetas de celulosa y ayuden en la rehidratacién de las plaquetas de celulosa tras la adicién
a medios acuosos. Como tal, se ha descubierto que las plaquetas de celulosa son mucho mas faciles de
rehidratar a partir de sélidos que la celulosa microfibrilar y las fibras de celulosa. Por lo tanto, una composicién
de plaquetas de celulosa de acuerdo con la invencién puede prensarse a una concentracién mayor que las
composiciones anteriores, reduciendo el volumen de una cantidad dada de plaquetas de celulosa y reduciendo
de este modo los costes de almacenamiento y transporte. Ademas, es necesario agregar un volumen menor
de una composicién de mayor concentracién a un material determinado para producir un aumento determinado
en la viscosidad, por ejemplo, diluyendo asi el material determinado en menor grado. Preferiblemente, la
composicibn comprende menos del 5 % o, mas preferiblemente, menos del 2.5 % de pectina en peso seco.

Sin embargo, hemos descubierto que es ventajoso retener al menos un 5 % de hemicelulosa en peso seco ya
que esto proporciona una red adicional, aumentando la viscosidad, pero sin afectar negativamente la capacidad
del material para rehidratarse. La composicién puede comprender al menos 10 % o al menos 15 % de
hemicelulosa en peso seco. Ademas, la red de hemicelulosa mantiene unidas las fibras de celulosa,
proporcionando asi integridad estructural y resistencia a las plaquetas y garantizando que los poros de las
plaquetas no colapsen durante la deshidratacién.

Preferiblemente, las plaquetas de celulosa dentro de la composicién forman una suspensién uniforme a partir
de sdélidos cuando se agregan a un medio acuoso. Las plaquetas de celulosa dentro del medio acuoso pueden
absorber agua de tal manera que se hinchan. Las plaquetas de celulosa pueden absorber suficiente agua para
constituir hasta un 98 % de agua en volumen conservando su integridad estructural. Un medio acuoso que
comprende plaquetas de celulosa hinchadas puede tener una viscosidad mayor que un medio acuoso similar
que comprende plaquetas de celulosa que no estédn hinchadas o que no son capaces de hincharse.

Preferiblemente, las plaquetas de celulosa comprenden al menos un 70 % de celulosa en peso seco.

La composicién puede comprender al menos un 12 % de contenido de sélidos de plaquetas de celulosa en
peso. Preferiblemente, la composicion comprende al menos un 20 % de contenido de sélidos de plaquetas de
celulosa en peso. La composicién puede comprender al menos un 25 % de contenido de sélidos de plaquetas
de celulosa en peso. La composicién puede comprender al menos un 30 % de contenido de sélidos de
plaquetas de celulosa en peso. La composicién puede comprender un tensioactivo. El tensioactivo puede
enlazarse a la superficie de las plaquetas de celulosa de tal manera que cuando la composicién se agrega a
un medio acuoso, las plaquetas de celulosa pueden formar una suspensién uniforme. En realizaciones en las
que la composicién comprende un tensioactivo, la composicion puede comprender al menos un 30 % de
contenido de sdélidos de plaquetas de celulosa en peso, o al menos un 50 % de contenido de sélidos de
plaquetas de celulosa en peso.

Preferiblemente, la composicién puede rehidratarse y redispersarse en medios acuosos con mezcla de bajo
cizallamiento. Por ejemplo, la composicién puede rehidratarse y redispersarse en medios acuosos utilizando
un agitador con paletas que giran con una velocidad de punta de 1.3 m/s.

Las composiciones conocidas en la técnica normalmente requieren una mezcla de alto cizallamiento y pueden
utilizar hojas de dientes de sierra que tienen una velocidad de circunferencia ptima de 18 - 25 m/s, por ejemplo.
Este tipo de mezcla a alto cizallamiento puede no ser deseable para pinturas en emulsién, por ejemplo, donde
la emulsiéon puede romperse bajo una mezcla bajo alto cizallamiento.
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Las plaquetas de celulosa comprenden al menos 1.0 hidrégeno disponible por residuo de glucosa.
Preferiblemente, las plaquetas de celulosa comprenden al menos 1.5 hidrégeno disponible por residuo de
glucosa. La celulosa normalmente tiene aproximadamente 0.5 hidrégeno disponible por residuo de glucosa.
Por lo tanto, es posible funcionalizar en mayor medida los residuos de glucosa de las plaquetas de celulosa de
acuerdo con la presente invencién. Por "hidrégeno disponible por residuo de glucosa”, nos referimos a los
grupos hidroxilo (grupos "OH") de los residuos de glucosa, que estan disponibles para la transferencia de
protones o funcionalizacién. Por ejemplo, el hidrégeno disponible por glucosa puede funcionalizarse para
otorgar a la celulosa una nueva propiedad fisica o quimica, o para cambiar una propiedad fisica o quimica
existente. Algunos grupos hidroxilo no estén disponibles porque estén ubicados dentro de las plaquetas donde
no estédn en comunicaciéon con el medio circundante.

Preferiblemente, las plaquetas de celulosa tienen una dimensién mayor mediana de al menos 10 um. Las
plaquetas de celulosa pueden tener una dimensién mayor mediana de al menos 50 um. Preferiblemente, las
plaquetas de celulosa tienen una dimensién menor mediana de menos de 1 um. Las plaquetas de celulosa
pueden tener una dimensién menor mediana de menos de 0.5 pm. Las plaquetas de celulosa dentro de una
composicién de plaquetas de celulosa pueden tener una dimensién mayor mediana de al menos 50 ym. Las
plaquetas de celulosa dentro de una composicidén de plaquetas de celulosa pueden tener una dimensién mayor
mediana de menos de 200 pm. Preferiblemente, las plaquetas de celulosa dentro de una composicién de
plaquetas de celulosa tienen una dimensién mayor mediana de menos de 150 um.

Al menos el 50 % de las plaquetas de celulosa dentro de una composicidén de plaquetas de celulosa pueden
tener una dimensién mayor entre 20 y 90 pm. Al menos el 70 % de las plaquetas de celulosa dentro de una
composicion de plaguetas de celulosa pueden tener una dimensién mayor entre 20 y 90 um. Preferiblemente,
al menos el 50 % de las plaquetas de celulosa dentro de una composicién de plaquetas de celulosa tienen una
dimensién mayor entre 30 y 80 pm. Més preferiblemente, al menos el 70 % de las plaquetas de celulosa dentro
de una composicién de plaquetas de celulosa tienen una dimensién mayor entre 30 y 80 um.

Diferentes aplicaciones de la composicién de plaquetas de celulosa pueden requerir diferentes dimensiones de
plaquetas de celulosa. Las plaquetas de celulosa dentro de la composiciéon de plaquetas de celulosa pueden
tener una dimensién mayor mediana de entre 40 y 200 pm, dependiendo de la aplicacién para la que se vaya
a utilizar la composicién especifica. Las plaquetas de celulosa dentro de la composicién de plaquetas de
celulosa pueden tener una dimensién mayor mediana de entre 60 y 150 um. Para cada aplicacién, normalmente
al menos el 50 %, o mas preferiblemente, al menos el 70 % de las plaquetas de celulosa dentro de una
composicién de plaquetas de celulosa tienen una dimensién mayor dentro de mas o menos el 50 % de la
mediana. Por ejemplo, para una composicién de plaquetas de celulosa con una dimensién mayor mediana de
plaquetas de celulosa de 80 um, al menos el 70 % de las plaquetas de celulosa dentro de esa composicién
pueden tener una dimensién mayor de entre 40 umy 120 um.

La invencion se extiende en un segundo aspecto a un medio acuoso (que puede ser una emulsién) o material
sélido que comprende una composicién de acuerdo con el primer aspecto de la invencién.

Las plaquetas de celulosa dentro del medio acuoso pueden absorber agua de tal manera que se hinchan. Las
plaquetas de celulosa pueden absorber suficiente agua para constituir un 98 % de agua en volumen
conservando su integridad estructural. Un medio acuoso que comprende plaquetas de celulosa hinchadas
puede tener una viscosidad mayor que un medio acuoso similar que comprende plaquetas de celulosa que no
estan hinchadas o que no son capaces de hincharse.

De acuerdo con un tercer aspecto de la invencion, se proporciona un método para preparar la composicién que
comprende plaquetas de celulosa de acuerdo con el primer aspecto de la invencién, comprendiendo la
composicién secciones de paredes celulares vegetales, caracterizado porque las plaquetas de celulosa
comprenden al menos 60 % de celulosa en peso seco, menos de 10 % de pectina en peso seco y al menos 5
% de hemicelulosa en peso seco, comprendiendo las etapas de:

proporcionar una pulpa de material vegetal;

tratar la pulpa de material vegetal con hidréxido de metal alcalino al menos 0.1 M, preferiblemente hidréxido de
sodio;

calentar la pulpa de material vegetal y homogeneizar la pulpa de material vegetal a bajo cizallamiento a una
temperatura de al menos 80 ° C y menos de 100 ° C;

filtrar y luego reducir el contenido de agua de la composicién resultante;

caracterizado por presionar la composicién, mientras se permite que la composicién se expanda lateralmente,
para reducir el contenido de agua de la composicion.

Se ha descubierto que permitir que la composicién se expanda lateralmente mientras se presiona permite que
las plaquetas de celulosa dentro de la composicién se reorienten de tal manera que la estructura de las
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plaquetas de celulosa no se dafie ni cambie durante el prensado en la primera presién. Los inventores han
descubierto que es importante conservar la estructura de las plaquetas de celulosa para garantizar que la
composiciébn pueda resuspenderse dentro de un medio acuoso después del prensado. Por lo tanto, la
composicién formada utilizando el método anterior puede prensarse hasta una concentracién de al menos 20
% de sélidos y al mismo tiempo poder resuspender posteriormente las plaquetas de celulosa en medios
acuosos.

Por consiguiente, el método del presente aspecto de la invencién produce una composicién de plaquetas de
celulosa concentrada al menos en un 20 % de sélidos que luego puede afiadirse en pequefias cantidades a
medios acuosos para modificar las propiedades de dichos medios. La alta concentracién de la composicién
permite que la composicién ocupe un volumen menor que otras composiciones similares y, por lo tanto, reduce
los costes de almacenamiento y transporte de la composiciéon. Ademas, la mayor concentracién de plaquetas
de celulosa permite afiadir una cantidad menor a cualquier medio acuoso determinado para proporcionar las
propiedades deseadas, reduciendo asi la cantidad en que se diluye el medio acuoso.

Preferiblemente, las plaquetas de celulosa de la composicién son generalmente planas y la presién que se
aplica mientras se presiona la composicién es tal que las plaquetas se alinean a si mismas al menos en cierta
medida durante el prensado. De este modo, las plaquetas de celulosa se alinearan, al menos hasta cierto punto,
en el plano normal a la presién aplicada.

Antes de la etapa de prensado de la composicidn, se puede afiadir un tensioactivo o dispersante. El tensioactivo
o dispersante puede enlazarse a las plaquetas de celulosa dentro de la composicion e inhibir la formacién de
enlaces interplaquetarios y, por lo tanto, inhibir la agregaciéon de las plaquetas de celulosa. Por ejemplo, el
tensioactivo o dispersante puede ser Span 20.

Se puede afladir un tensioactivo o dispersante a la composicidén después o durante la etapa de
homogeneizacidén. Se puede afiadir un tensioactivo o dispersante a la composicidén antes o durante la etapa de
filtraciéon. Se puede afiadir un tensioactivo o dispersante a la composicién entre las etapas de homogeneizacién
y filtrado.

La etapa de filtrado puede permitir que las especies no deseadas presentes dentro de la composicién se
eliminen de la misma. Un tensioactivo o dispersante agregado antes de la etapa de filtrado puede enlazarse a
especies no deseadas para permitir que estas sean lavadas més facilmente de la composicion.

Antes de la etapa de prensado de la composicién, los grupos hidroxilo (OH) expuestos o disponibles de los
residuos de glucosa se pueden funcionalizar haciéndolos reaccionar con un agente funcionalizante. Por
ejemplo, se puede afiadir un silano halogenado como clorosilano a la composiciéon para formar grupos silano
sobre algunos o todos los grupos OH expuestos o disponibles.

La composicién puede tener una concentracién de plaquetas de celulosa de 1 a 8 % de contenido de sélidos
en peso inmediatamente antes de la etapa de reaccidn de los grupos hidroxilo expuestos o disponibles de los
residuos de glucosa con un agente funcionalizante.

Se puede afiadir un agente funcionalizante a la composicién después de la etapa de homogeneizacidén. Se
puede afiadir un agente funcionalizante a la composicién antes de la etapa de filtracién. Se puede afiadir un
agente funcionalizante a la composiciéon antes de la etapa de prensado. Se puede afiadir un agente
funcionalizante a la composicién entre las etapas de homogeneizacion y filtracion. Se puede afiadir un agente
funcionalizante a la composicién entre las etapas de filtrado y prensado.

Preferiblemente, el método comprende presionar la composicién, mientras se permite que la composicién se
expanda lateralmente, a una primera presién durante un periodo de al menos diez minutos; y luego presionar
la composicidén a una segunda presién mas alta para eliminar ain més el contenido de agua de la composicién.

Preferiblemente, el contenido de agua de la composicidén se reduce mediante absorcién. El contenido de agua
de la composicion puede reducirse por evaporacion.

Preferiblemente, la primera presion a la que se prensa la composicién es inferior a 2 kg/cm?. La primera presion
a la que se prensa la composicion puede ser inferior a 1.5 kg/cm?.

La composicién puede prensarse hasta obtener una lamina con un espesor inferior a 5 mm. Preferiblemente,
se prensa hasta un espesor inferiora 2 mm.

La pulpa de material vegetal puede calentarse al menos a 80 ° C. Preferiblemente, la pulpa de material vegetal
se calienta al menos a 90 ° C. Preferiblemente, la pulpa de material vegetal se calienta a menos de 100 ° C.

El uso de temperaturas relativamente bajas permite procesar la pulpa de material vegetal con el uso de menos
energia y por tanto a un coste menor que los métodos conocidos en la técnica que emplean temperaturas mas
altas. Ademés, el bajo uso de temperaturas y presiones garantiza que se produzcan un minimo de nanofibras
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de celulosa. Las nanofibras de celulosa afectan la viscosidad de la composicién y hacen que sea mas dificil
rehidratarla después de la deshidratacion.

El hidréxido de metal alcalino puede ser hidréxido de sodio. El hidréxido de metal alcalino puede ser hidréxido
de potasio. El hidréxido de metal alcalino puede estar en una concentracién de al menos 0.5 M.

Se ha descubierto que el uso de hidréxidos de metales alcalinos, especialmente hidréxido de sodio, en el
método mencionado anteriormente, es necesario para eliminar suficiente pectina de las plaquetas de celulosa,
lo que permite que los poros dentro de las plaquetas de celulosa se abran y formen asi vias adicionales para
que las moléculas de agua entren y pasen a través de las plaquetas de celulosa durante la rehidratacién. De
esta manera, se permite que las plaquetas de celulosa se hinchen durante la rehidratacién, lo que da como
resultado una mayor viscosidad del medio acuoso dentro del cual se rehidratan las plaquetas de celulosa.

Preferiblemente, la etapa de homogeneizacién a bajo cizallamiento se lleva a cabo durante al menos cinco
minutos. La etapa de homogeneizacién a bajo cizallamiento puede ser seguida por una etapa de
homogeneizacién a mayor cizallamiento. Se ha descubierto que es importante homogeneizar a bajo
cizallamiento antes de homogeneizar a alto cizallamiento para romper la pulpa en células individuales, que
luego se dividen en plaquetas de celulosa. Normalmente, las plaquetas de celulosa asi formadas tienen al
menos la mitad del tamafio de las células originales. Las plaquetas de celulosa pueden tener un tamafio una
quinta parte del de las células originales. Las plaquetas de celulosa pueden tener un tamafio una décima parte
del de las células originales.

Por ejemplo, para células originales que tienen una dimensién principal de 500 um, las plaquetas de celulosa
pueden tener una dimensién principal de 250 pm, 100 um o 50 um.

Normalmente, al menos el 50 % de las plaquetas de celulosa dentro de una composiciéon de plaquetas de
celulosa pueden tener una dimensién principal entre 20 y 90 pm. Al menos el 70 % de las plaquetas de celulosa
dentro de una composicién de plaquetas de celulosa pueden tener una dimensién mayor entre 20 y 90 um.
Preferiblemente, al menos el 50 % de las plaquetas de celulosa dentro de una composicién de plaquetas de
celulosa tienen una dimensién mayor entre 30 y 80 uym. Mas preferiblemente, al menos el 70 % de las plaquetas
de celulosa dentro de una composicién de plaquetas de celulosa tienen una dimensién mayor entre 30 y 80
Mm.

Preferiblemente, menos del 1 %, o més preferiblemente menos del 0.1 % o menos del 0.01 % en peso seco de
la celulosa dentro de la composicién estd en forma de celulosa microfibrilada. Esto es importante porque la
celulosa microfibrilada inhibe sustancialmente la rehidratacién.

Preferiblemente, después de la etapa de prensado, la composicién se agrega a un medio acuoso y las
plaquetas de celulosa dentro de la composicién se rehidratan y se suspenden uniformemente dentro del medio
acuoso bajo mezcla de bajo cizallamiento.

La rehidratacién bajo mezclado a bajo cizallamiento garantiza que el coste de energia para rehidratar sea bajo
y que las plaquetas de celulosa no se dafien, o que una proporcidn significativa de las plaquetas de celulosa
no se dafien durante el proceso de mezclado.

Descripcion de los dibujos

A continuacién, se ilustrarad un ejemplo de realizacién de la presente invencidén con referencia a las siguientes
figuras, en las que:

La figura 1 es un diagrama de flujo del método de produccidén de una composicidén de plaquetas de celulosa;

La figura 2 es una vista lateral de la etapa de prensado de la composicién para reducir el contenido de agua
mientras se permite que la composicién se extienda lateralmente (2b);

La figura 3 es un diagrama esquematico que muestra las plaquetas de celulosa orientadas aleatoriamente antes
del prensado (3a) y que durante el prensado las plaquetas de celulosa se reorientan por si solas (3b);

La figura 4 es una micrografia electrénica escaneada de la superficie de multiples plaquetas de celulosa; y
La figura 5 es un gréafico de la viscosidad en funcién del cizallamiento.
Descripcidn detallada de la realizacién de ejemplo

Con referencia a las figuras 1 a 4, una composicién de plaquetas de celulosa de acuerdo con la invencién se
produce de la siguiente manera.

Los desechos de hortalizas de raiz, como zanahoria o remolacha azucarera, procedentes de procesos
industriales existentes, se procesan para formar una mezcla que tiene una concentracién de entre 0.1 % y 10
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% de contenido de sélidos en peso (2) en agua. Se afiade hidréxido de sodio (NaOH) 0.5 M a la solucién,
aumentando y manteniendo el pH de la solucién a pH 14 (4). La adicién de NaOH extrae una proporcién
significativa de hemicelulosa y la mayor parte de la pectina de la celulosa de las células dentro de la mezcla.

A continuacién, la mezcla se calienta a 90 ° C durante cinco horas y se homogeneiza periédicamente durante
el periodo de calentamiento durante un total de una hora con una paleta mezcladora que gira a una tasa de 11
m/s (6), seguido de una homogeneizacién durante un periodo de cinco minutos, al final del periodo de
calentamiento, con una paleta mezcladora que gira a una tasa de 30 m/s (8). La homogeneizacién separa las
células a lo largo de la linea de la ldmina media y luego rompe las células separadas en plaquetas. Las
plaquetas de celulosa resultantes son aproximadamente 10 veces mas pequefias que las células separadas
originales.

Luego se filtra la mezcla resultante para eliminar los materiales disueltos hasta un contenido de sélidos de
menos del 8 % en peso (10).

Luego se aflade a la mezcla (12) Span 20 ("Span" es una marca registrada de Croda International PLC, Goole,
Reino Unido), un dispersante que recubre la superficie de las plaquetas de celulosa y evita que se agreguen,
lo que permite que se redispersen mas facilmente en medios acuosos.

La composicién asi formada tiene un contenido de sélidos en peso de aproximadamente 4 a 8 % y forma una
pasta espesa. Para reducir ain mas el contenido de agua, es necesario prensar la composicién (16).

Un pequefio volumen de la composiciéon (18) se coloca entre dos laminas (20) absorbentes que cubren la
superficie interior de dos placas (22) metalicas espaciadas. Las l[aminas absorbentes pueden eliminar el agua
del material mediante una accién absorbente a medida que el material se comprime. La placa metéalica superior
ejerce entonces una baja presién sobre la superficie superior del material (24). Se permite que el material se
expanda lateralmente (26) entre las ldminas absorbentes a medida que se aplica presién para formar una
lamina delgada de material de aproximadamente 2 mm o menos de espesor. A medida que se comprime la
composicién, el agua es absorbida por las l[aminas absorbentes, reduciendo asi el contenido de agua de la
composicién.

Se ha descubierto que esto permite que las plaquetas (28) de celulosa dentro del material se reorienten de
manera normal a la direccién de la fuerza aplicada dentro de la composicién (ver Figura 3b) y, de ese modo,
preservan su forma y estructura, reducen la agregacién y permiten, por lo tanto, que la composicién se
redisperse facilmente dentro de medios acuosos.

Las ldminas de material resultantes se cortan luego en trozos pequefios de tamafio adecuado, teniendo cuidado
de no comprimir, cortar ni enrollar el material durante el corte, ya que de lo contrario se puede comprometer la
porosidad de las plaquetas y su forma plana.

Las composiciones elaboradas que utilizan el método anterior generalmente comprenden hasta un 25 a 35 %
de sélidos de plaquetas de celulosa en peso.

En la Figura 4 se muestra la superficie de algunas plaquetas de celulosa miultiples obtenidas mediante el
método anterior. En una composicién de ejemplo, las plaquetas de celulosa tienen en promedio un didmetro de
50 um y un espesor de 0.25 um. Una suspensidén de 3 % de sélidos en agua de estas plaquetas de celulosa
da como resultado un medio acuoso que exhibe un comportamiento pseudoplastico extremo caracterizado por
indices de ley de potencia muy bajos de 0.067 a 0.107. Las plaquetas de celulosa comprenden poros de hasta
0.2 ym de didmetro que permiten que el agua entre en el interior de las plaquetas de celulosa y hacen que las
plaquetas de celulosa se hinchen cuando estdn completamente hidratadas. Las plaquetas de celulosa
comprenden un 79 % de celulosa en peso seco, el 21 % restante comprende predominantemente hemicelulosa
y una pequefia cantidad (menos del 5 %) de pectina.

Las secciones o fragmentos de celulosa anteriores utilizados como aditivos en la técnica normalmente tienen
menos de 0.5 atomos de H disponibles por residuo de glucosa debido a los enlaces de hidrégeno que se forman
entre los grupos OH de los residuos de glucosa adyacentes o los residuos de glucosa de las porciones opuestas
del fragmento/seccién de celulosa. Los enlaces de hidrégeno resultantes impiden que los fragmentos/secciones
de celulosa se rehidraten completamente después de la concentracion.

Se ha descubierto que los residuos de glucosa de la celulosa dentro de las plaquetas de celulosa tienen un alto
namero de grupos OH que pueden estar disponibles. Los dtomos de plaquetas de celulosa disponibles en la
composicidén del ejemplo anterior son 1.5 atomos de H disponibles por residuo de glucosa.

Un ndmero tan elevado de grupos OH disponibles permite que las plaquetas de celulosa estén altamente
hidratadas y permiten un alto grado de funcionalizacién, segin se desea.

A continuacién, se describira un ejemplo de utilizacién de la composicién descrita.
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La composicién puede usarse como aditivo para un material o formulacién para alterar las propiedades
existentes del material o formulacién, o para proporcionarles propiedades adicionales.

Por ejemplo, la composicién se puede agregar a una pintura, como una pintura de imprimacién epoxi a base
de agua, para aumentar la reologia de la formulaciéon. A continuacién, se presenta un ejemplo de dicha
formulacién.

Una imprimacién epoxi anticorrosiva a base de agua de éxido de hierro rojo se elabora mezclando dos
componentes (una resina epoxi y un agente de curado). El primer componente, que contiene la composicién
de la presente invencién, se elabora mediante el siguiente método (las cantidades se dan en la siguiente tabla):

La primera parte de la imprimacién esta hecha de una dispersién de resina epoxi (Beckopox EP 2384w/57WA
Epoxy Resin Dispersion, de Cytec Industries Inc. de Nueva Jersey, Estados Unidos) que se mezcla inicialmente
bien con agua desionizada, dispersante de pigmentos (dispersante de pigmentos Disperbyk 190, de BYK-
Chemie de Wessel, Alemania) y un agente antiespumante (antiespumante Additol VXW-6393, de Cytec
Industries).

Luego se afiaden los pigmentos (6xido de hierro rojo RO-4097 y pigmento anticorrosivo Halox SZP-391, de
Halox Pigments de Indiana, Estados Unidos) y otros aditivos (sulfato de bario, de Gammaco, Inc. de Bangkok,
Tailandia, wollastonita tratada con wollastocoat 10ES, de Nyco Minerals de Nueva York, Estados Unidos,
microesferas ceramicas Zeeosphere 400, de Zeeosphere Ceramics de Los Angeles, Estados Unidos, y mica
molida en agua de malla 325, de Zemex Minerals) y se dispersan hasta obtener una textura de 4 a 5 en la North
Score en el calibre de molienda Higman (equivalente a 38.1 a 50.8 pm).

Luego se mezcla bien la formulacién a 2200 rpm durante aproximadamente 30 minutos con mas dispersién de
resina epoxi (del mismo tipo que antes), antiespumante y la composicién de la presente invencion.

A continuacién, se afiaden a la formulacién otros aditivos y agua desionizada (agente humectante de sustrato
BYK 348, de BYK-Chemie, y benzoato de amonio Cotrol AMB al 10%, de Vertellus, Inc. de Indian&polis, Estados
Unidos).

El segundo componente se fabrica diluyendo un agente de curado epoxi (Beckopox VEH 2188x/55WA Epoxy
Curing Agent, de Cytec Industries) en agua desionizada.

Luego se mezclan el primer y el segundo componente para permitir que la formulacién se aplique a un sustrato
y se cure para formar un material endurecido, adecuado, por ejemplo, para recubrimientos protectores.

Parte A

Componente Peso imperial volumen Peso métrico  volumen
(libras) (G) (kg) [{)]

Dispersién de resina epoxi Beckopox
EP 2384w/57WA 152.40 16.78 69.13 76.28
Agua desionizada 52.70 6.33 23.90 28.78
1D;zpersante de pigmentos Disperbyk 11,50 131 522 596
Antiespumante Additol VXW-6393 4.00 0.50 1.81 227
Oxido de hierro rojo RO-4097 75.00 1.84 34.02 8.36
Pigmento anticorrosivo Halox SZP-391 50.00 2.14 22.68 9.73
Sulfato de bario 100.00 2.73 45.36 12.41
Wollastonita Tratada con 10ES 150.00 6.20 68.04 28.19
Wollastocoat
l\tlloigroesferas de ceramica Zeeosphere 101.00 505 45 81 22 96
Mica molida en agua de malla 325 7.50 0.32 3.40 1.45
Dispersidn de resina epoxi Beckopox 286.20 31 50 129.80 143.29

EP 2384w/57TWA
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Antiespumante Additol VXW-6393 4.00 0.52 1.81 2.36
Modificador de reologia Curran(R)
thixC70

2.50 0.27 1.13 1.23
Agua desionizada 40.00 4.80 18.14 21.82
,?‘?:nte humectante de sustrato BYK 500 057 597 2 59
Benzoato de amonio AMB 10 % Cotrol 40.00 4.70 18.14 21.37
Total 1081.80 85.58 490.70 389.05

Parte B
Componente Peso imperial volumen Peso métrico  volumen
(libras) (G) (kg) [{)]

Agente de curado epoxi Beckopox 160.8 17.87 72.94 81.24
VEH 2188w/55WA
Agua desionizada 27.7 3.33 12.56 15.14
Agua desionizada 53 6.36 24.04 28.91
Reduccion a 80 Unidades de Krebs
Total 241.5 27.56 109.54 125.29

El nivel de fibra seca de la composicién de la presente invencién dentro de la formulacién final comprende sélo
0.047 % vy, sin embargo, con referencia a la Figura 5, la viscosidad resultante de la formulacién con la
composicién de la invencidén es aproximadamente un tercio mayor que para una formulacién sin ella, a 10 rpm.

Se ha elaborado una formulacién de pintura con una carga mayor de plaquetas de celulosa (mayor que la dada
en el ejemplo anterior), lo que proporciona a la pintura la reologia requerida y al mismo tiempo imparte una
dureza mejorada y una mayor resistencia al agrietamiento durante el secado de la pintura.
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REIVINDICACIONES

1. Una composicién que comprende plaquetas de celulosa que comprenden secciones de paredes celulares
vegetales de pulpa de material vegetal, en donde las plaquetas de celulosa comprenden al menos 60 % de
celulosa en peso seco, menos de 10 % de pectina en peso seco y al menos 5 % de hemicelulosa en peso seco,
caracterizado porque las plaquetas de celulosa comprenden al menos 1.0 hidrégeno disponible por residuo de
glucosa.

2. Una composicién de acuerdo con la reivindicaciéon 1, en donde la composicién comprende al menos un 12
% de contenido de sélidos de plaquetas de celulosa en peso.

3. Una composicién de acuerdo con la reivindicacién 1 o la reivindicacién 2, en donde las plaquetas de celulosa
comprenden al menos un 70 % de celulosa en peso seco.

4. Una composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde las plaquetas
de celulosa tienen una dimensién méaxima mediana de al menos 10 um.

5. Una composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde las plaquetas
de celulosa tienen una dimensién minima mediana de menos de 1 pm.

6. Una composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde las plaquetas
de celulosa dentro de la composicién forman una suspensidén uniforme cuando se afiaden a un medio acuoso
a partir de sélidos.

7. Un medio acuoso o material sélido que comprende una composicién de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones anteriores 1 a 6.

8. Un método para preparar una composicion que comprende plaquetas de celulosa de acuerdo con una
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, comprendiendo la composiciéon secciones de paredes celulares
vegetales, caracterizado porque las plaquetas de celulosa comprenden al menos un 60 % de celulosa en peso
seco, menos de un 10 % de pectina en peso seco y al menos un 5 % de hemicelulosa en peso seco,
comprendiendo las etapas de:

- proporcionar una pulpa de material vegetal;

- tratar la pulpa de material vegetal con al menos hidréxido de metal alcalino 0.1 M, preferiblemente hidréxido
de sodio;

- calentar la pulpa de material vegetal y homogeneizarla a bajo cizallamiento hasta una temperatura de al
menos 80 °C y menos de 100 °C;

- filtrar y luego reducir el contenido de agua de la composicién resultante;

caracterizado porque prensando la composiciéon, mientras se permite que la composicién se expanda
lateralmente, para reducir el contenido de agua de la composicion.

9. El método de acuerdo con la reivindicacién 8, que comprende prensar la composicién, mientras se permite
que la composiciéon se expanda lateralmente, a una primera presién durante un periodo de al menos diez
minutos; y luego prensar la composicién a una segunda presién mas alta; en donde preferiblemente la primera
presion bajo la que se presiona la composicion es menor de 2 kg/cm?.

10. Un método de acuerdo con la reivindicacidén 8 o la reivindicaciéon 9, en donde el contenido de agua de la
composicidén se reduce mediante absorcion.

11. Un método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 8 a 10, en donde el hidréxido de metal
alcalino es hidréxido de sodio.

12. Un método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 8 a 11, en donde después de la etapa de
prensado, la composicién se afiade a un medio acuoso y las plaquetas de celulosa dentro de la composicidén
se rehidratan y se suspenden uniformemente dentro del medio acuoso bajo mezcla de bajo cizallamiento.

13. Uso de una composicidén de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6 como modificador de
la viscosidad.

14. Uso de acuerdo con la reivindicacién 13, en donde el uso es como modificador de viscosidad para pinturas
a base de agua.
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