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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de albire fotochimica
a biomasei celulozice reziduale rezultata din procesul
tehnologic de prelucrare a hértiei. Procedeul conform
inventiei consta in uscarea biomaseireziduale, macina-
rea acesteia la dimensiuni cuprinse intre 0,1...3 mm,
amestecarea biomasei cu o solutie de solventi formata
din 20% hipoclorit dizolvat Tn ap&@ sau acetona, apa,
etanol intr-un raport 1/2: 1/4: 1/4, cu sau faréd mentinere
timp de 24..36 h, la o temperatura cuprinsa intre
23...25°C a macinaturii in amestecul de solventi, urmat
de filtrarea n vid si uscare la temperatura de 22...23°C,
urmaté de introducerea pulberii intr-o incinta si expune-
rea acesteia la radiatie solard timp de 30...90 min,

rezultédnd o suspensie de pulbere albita care se filtreaza
si se clateste de doua ori prin adaugarea a cate 500 ml
de apa deionizata in pélnie Buchner sub vid, apoi se
spala in vid cu o solutie apoasa de stabilizatori de con-
centratie 0,2...0,5% de hidroxiapatita carbonatata de
magneziu (Mg - CHAp) sau oxid de magneziu, urmata
de filtrarea masei celulozice si uscarea acesteia intr-o
etuva la o temperatura de 60°C timp de 2 h, rezultand
in final o celuloza albita cu grad de luminozitate cuprins
intre 92...95.

Revendicari: 5
Figuri: 1
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ALBIREA FOTOCHIMICA A BIOMASEI LIGNOCELULOZICE

Prezenta inventie se refera la albirea biomasei lignocelulozice prin utilizarea oxigenului
singlet generat prin actiunea concertata a unui agent chimic fotosensibilizator si a oxigenului
molecular. Fotosensibilizatorul este capabil sa converteasca fotochimic oxigenul molecular
in oxigen singlet ce actioneaza asupra biomasei lignocelulozice, cu generarea de
fotosensibilizatori chinone pentru generarea de oxigen singlet in situ care conduce la
distrugerea ligninei din biomasa si albirea produsului final, cu mentinerea unei luminozitati
ridicate si utilizarea fotostabilizatorului hidroxiapatita carbonatatd de magneziu Mg-CHAp
sau oxid de magneziu. Procedeul de albire se poate utiliza si pentru deseurile biomasei
lignocelulozice rezultata in procesul de prelucrare a hartiei, gradul de luminozitate al acestor
deseuri este initial de 65....77, figura 1. Albirea consta intr-o prelucrare chimica a celulozei
de lemn pentru a-i reduce culoarea inchisa, si a o transforma intr-o materie prima
corespunzatoare din punct de vedere al gradului de alb. Scopul principal al albirii este de a
elimina cat mai selectiv posibil lignina reziduala din biomasa lignocelulozica, si realizarea
unui grad de luminozitate mai mare sau egal cu 95, cu scopul utilizarii celulozei cu grad
ridicat de luminozitate in industria de prelucrare a hartiei, pentru obtinerea unei hartii de
fnalta calitate sau in industria famaceutica pentru realizarea unor medicamente, incluse in
masa celulozica, cu eliberarea controlata in timp, sau in industria alimentara.

Procesul de albire poate avea loc prin mai multe metode:

(i) prin utilizarea compusilor clorurati pentru a reactiona selectiv cu al{i compusi diferiti de
carbohidrati si a rupe legaturile de lignina. Insa procesul de albire nu este in totalitate
ecologic; utilizati Tn concentratii mari, compusii clorurati produc multi compusi toxici precum
compusi organici ai halogenurilor formate.

(i) prin actiunea peroxidului de hidrogen (H202) recunoscut ca un agent de albire puternic
in industria celulozei. Albirea pulpei celulozice cu peroxid de hidrogen alcalin necesita: (1)
eliminarea grupelor carbonil conjugate Tn structura ligninei prin anion perhidroxil (HOO); (2)
indepartarea ligninei prin degradare/dizolvare prin reactie cu radicali hidroxil (HO") si anion
superoxid (O27). Acesti radicali sunt generati prin descompunerea peroxidului de hidrogen.
Daca H202 se descompune prea repede si concentratiile de HO- gi Oz devin prea mari, pe
langa degradarea ligninei. In plus, selectivitatea reactiei fata de celuloza si lignina depinde
de continutul de lignina, deoarece lignina este mai reactivd decat celuloza. in general,
anionul perhidroxil este principala specie activa implicatd Tn eliminarea cromoforilor din
structura ligninei.
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Se cunoaste un numar mare de brevete de inventie care descriu diverse metode, procedee
de albire a celulozei, dintre care remarcam:

Brevetul de inventie EP1934396 - Bleaching of substrates, care prezinta o metoda pentru
albirea industriald a unui substrat, metoda cuprinzand supunerea substratului intr-un mediu
apos care contine: de la 0,1 la 100 micromolar dintr-un catalizator de metal tranzitional; de
la 0,01 la 10 g/l de sechestrant aminocarboxilat sau sare de metal alcalin/alcalin al acestuia;
de la 5 la 1500 mM peroxid de hidrogen, in care mediul apos este tamponat cu un tampon
carbonat avand un pH in intervalul de la 7,5 la 9,5 si un tampon borat avand un pH in
intervalul de la 9 la 10,3 si in care sarea preformata a catalizatorului metalului tranzitional
este un complex mononuclear sau dinuclear al unui catalizator al metalului tranzitional Mn
(1I-V), ligand al catalizatorului metalului tranzitional R si este selectat independent dintre:
hidrogen, C1-C6-alchil, C20H, C1COOH, si piridin-2-ilmetil sau unul dintre R este legat de
N-ul altui Q printr-o punte de etilena;R1, R2, R3 si R4 sunt selectafi in mod independent
dintre: H, C1-C4-alchil si C1-C4-alchilhidroxi; R este selectat independent dintre: hidrogen,
CHs, C2Hs, CH2CH20H si CH2COOH sau sunt selectati in mod independent dintre: H si Me,
catalizatorul este derivat dintr-un ligand selectat din grupul constand in 1,4,7-trimetil-1,4,7-
triazaciclononan (Me3-TACN) si 1,2,-bis- (4,7, -dimetil-1,4,7 -triazaciclonon-1-il)-etan (Me4-
DTNE), in care sarea preformata a catalizatorului de metal tranzitional are o solubilitate n
apa de cel putin 50 g/l la 20°C -sarea este cea selectatd din grupul constand din clorura,
acetat, sulfat si nitrat, agentul de sechestrare aminocarboxilat este selectat din grupul
constand din: acid etilendiaminotetraacetic (EDTA), acid N-hidroxietiliendiaminotetraacetic
(HEDTA), acid  nitrilotriacetic  (NTA), acid N-hidroxietilaminodiacetic, acid
dietiletriaminopentacetic DTPA), acid metilglicindiacetic (MGDA) si acid alanin-N,N-diacetic.
mediul apos cuprinde ntre 0,1 pana la 20 g/L de surfactantneionic substratul a fost supus
unei etape de pretratare selectata din grupul constand din:a) tratarea cu o solutie apoasa
bazicd, solutia apoasa bazica avand un pH in intervalul de la 9 la 13 si b) tratarea cu o
solutie apoasa acida, solutia apoasa acida avand un pH in intervalul de la 2 la 6 (sursa
epo.com). Inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele din inventia noastra, materiale
toxice mediului, procedeu destul de dificil de realizat. Brevetul de inventie RU0002456395
- Method of bleaching hardwood pulp at stage in presence of Mg(OH)2, se refera la o
metoda imbunatatita de albire a celulozei, care implica cel putin o etapa de albire care
implica tratarea pastei de lemn de esenta tare cu un agent de albire care contine ClOz2, in
prezenta unei baze slabe, de exemplu Mg(OH)z2, de preferinta la pH-ul de la 3,5 1a 6,5 si la

o temperatura de la §5°C la 85°C. Consistenta celulozei variaza de la 10% la 20%, iar timpul
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metoda de albire a celulozei, avand doua sau mai multe etape de albire, dintre care cel putin
una, de preferinta doua, implica tratarea celulozei cu un agent de albire care coniine CIOz,
in prezena unei baze slabe, de exemplu Mg( OH)2, de preferin{a la pH de la 3,5 la 6,5.
efect: inventia mareste eficienta de albire a celulozei, reduce cheltuielile de albire, creste
puritatea celulozei si permite obtinerea de celuloza cu luminozitate ridicata si stabild. (sursa
epo.com). Inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele din inventia noastra, materiale
toxice mediului, procedeul este destul de dificil de realizat. Brevetul de inventie
CN109535444 - Bleaching technology for hydroxyethyl cellulose, se refera la o
tehnologie de albire a hidroxietilcelulozei si apartine domeniului tehnic al celulozelor si
materialelor chimice. Problemele tehnice care trebuie rezolvate prin inventie cuprind efectul
slab de albire al hidroxietilcelulozei existente si 0 mare reducere a vascozitatii dupa albire.
Tehnologia de albire a hidroxietil celulozei cuprinde urmatoarele etape: dizolvarea fulgilor
de soda caustica intr-un solvent intr-un recipient de reactie, inceperea agitarii, adaugarea
unui stabilizator, adaugarea de hidroxietil celuloza dupa ce stabilizatorul este dispersat si
dizolvat, adaugarea de peroxid de hidrogen dupa dispersarea hidroxietil celulozei in pentru
efectuarea albirii, racirea solutiei ob{inute dupa terminarea albirii, neutralizarea solutiei racite
cu ajutorul unui acid pentru ca valoarea pH-ului sa fie de 6,0-7,0, evacuarea solutiei
neutralizate si efectuarea spalarii, centrifugarii, uscarii si zdrobirii pentru a se obfine un
produs decolorat (sursa patentscope.com). Inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele
din inventia noastra, materiale toxice mediului, se aplica pentru albirea hidroxietilcelulozei.
Brevetul de inventie RU0002759613 - Method for bleaching bisulphite cellulose, se
refera la industria celulozei si hartiei si poate fi utilizata pentru a obtine din celuloza bisulfitice
nealbita o celuloza bisulfitica albita si rafinata solubila. Conform metodei, celuloza bisulfit
nealbita cu o fractie de masa mare de lignina de peste 6% este supusa la albire, celuloza
este delignificata cu peroxid de hidrogen Tn prezenta unui catalizator de molibdat de sodiu
la o concentratie de masa de 10%, urmata de continuarea delignificarii in mediu alcalin, apoi
celuloza este albitd cu clorit de sodiu In doua etape cu alcalinizare intermediara.
Delignificarea se realizeaza in doua etape: in prima etapa intr-un mediu acid la o
temperatura de 70-75 °C timp de 120-150 minute, un consum de H20:2 de 4,5-5,0%, H2SOa4
0,5-0,6%, NazMoOQOs 0, 15 -0,35% in greutate celuloza absolut uscata; in a doua etapa in
mediu alcalin la o temperatura de 80-85°C timp de 90-120 min, consum Hz202 1,5-2,0%,
NaOH 1,5-2,0%, NazSiOs 2,5-3,0% din masa celulozei absolut uscate; dupa toate etapele
de delignificare, se efectueaza o albire Tn doua etape a celulozei cu clorit de sodiu in mediu
acid, in ambele etape la o concentratie de masa de 10%, un consum de acid clorhidric la

clorit de sodiu de 0,6-0,8% din masa de celuloza absolut uscata; in plus, prima etapa de
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albire (X11) se realizeaza la un consum de clorit de sodiu de 1,5-2,0% din masa celulozei
absolut uscate, la o temperatura de 70-75°C timp de 120-150 minute, a doua etapa. de
albire (X12) - la un consum de clorit de sodiu de 0,8-2,3% din masa celulozei absolut uscate,
o temperatura de 80-100°C timp de 100-180 de minute, iar rafinarea alcalina la cald se
efectueaza intre etapele de albire. la un consum de NaOH 13 -15% din masa celulozei
absolut uscate, la temperatura de 95-100°C timp de 150-180 minute. Inventia permite
utilizarea celulozei rafinate albite pentru prelucrarea chimica, in special pentru nitrare.
(sursa epo.com). Inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele din inventia noastra,
materiale toxice mediului, se aplica pentru celuloza bisulfitice nealbita.

Brevetul de inventie CA2933850 - Process for producing purified cellulose, prezinta un
procedeu de producere a celulozei purificate, procedeul mentionat cuprinzand: (a)
furnizarea unei materii prime cuprinzand biomasa lignocelulozica; (b) punerea in contact a
respectivei materii prime cu dioxid de sulf sau acid sulfuros, apa si un solvent pentru lignina,
pentru a produce solide intermediare delignificate si o faza lichida cuprinzand hemiceluloze
si lignina; (c) albirea solidelor intermediare mentionate pentru a mai delignifica solidele
intermediare mentionate, generadnd astfel solidele bogate in celuloza; (d) spalarea
respectivelor solide bogate in celuloza pentru a genera celuloza purificata; si (e)
recuperarea celulozei purificate mentionate. Albirea mentionata este efectuata cu una sau
mai multe substante chimice selectate din grupul constand din hipoclorit de sodiu, hipoclorit
de calciu, dioxid de clor, ozon, peroxid de hidrogen, percarbonat de sodiu, perborat de sodiu,
peroxizi organici, acid peracetic, ditionit de sodiu $i combinatii ale acestora, precum si
utilizarea enzimelor de modificare a ligninului. (sursa patentscope.com). Inventia utilizeaza
alte materiale, diferite de cele din inventia noastra, materiale toxice mediului. Brevetul de
inventie WO2014105997 - Process for producing purified cellulose, prezinta producerea
celulozei purificate, procedeul mentionat cuprinzand:(a) furnizarea unei materii prime care
cuprinde biomasa lignocelulozica;(b) punerea in contact a respectivei materii prime cu
dioxid de sulf sau acid sulfuros, apa si un solvent pentru lignind, pentru a produce solide
intermediare delignificate si o faza lichida cuprinzand hemiceluloze si lignina; (c) albirea
solidelor intermediare mentionate pentru a mai delignifica solidele intermediare mentionate,
generand astfel solidele bogate in celuloza; (d) spalarea respectivelor solide bogate in
celuloza pentru a genera celuloza purificata; (e) recuperarea celulozei purificate mentionate.
Albirea mentionata este efectuatd cu una sau mai multe substante chimice selectate din

grupul constand din hipoclorit de sodiu, hipoclorit de calciu, dioxid de clor, ozon, peroxid de

hidrogen, percarbonat de sodiu, perborat de sodiu, peroxizi organici, acid peracetic, ditionit
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idem cu inventia anterior prezentata, inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele din
inventia noastra, materiale toxice mediului. Brevetul de inventie EP0426652A1 - Multi-
stage method for cellulose bleaching, se refera la o0 metoda de albire a celulozei, in
special a celulozei din fibre sintetice, de ex. B. paste de foioase, cu valori kappa initiale de
15-1, de preferinta 4-1, sau din paste de hartie, de ex. B. paste de rasinoase, cu valori kappa
initiale de pana la 30, de preferinta pana la 10, cu ajutorul ozonului, Tn care o suspensie de
celuloza este incalzita la o temperatura de 15-80°C, de preferinta 40-70°C, si la o valoare a
pH-ului de 1-8, de preferinta 2-3, cu un gaz care contine ozon cu agitare puternica sau
amestecul este adus in contact, in care gazul care contine ozon 20-300 g/m?, de preferinta
50-150 g/m?, ozon si in care cel muilt 2% ingreutate, de preferinta 0,05-0,5% ingreutate,
ozon, raportat la pulpa de celuloza, este folosit.(sursa epo.com). Inventia utilizeaza ozonul
pentru albirea celulozei din fibrele sintetice, inventia nu prezinta concret luminozitatea sau
gradul de albire a materialului finalizat. Brevetul de inventie RO122817 (B1) - Proces de
albirea pulpei de celuloza obtinut din fibre celulozice naturale sau materiale
celulozice, prin oxidare calitica cu poliooxometalati, inventia se refera la un procedeu
de albire a pastei de celuloza obtinuta din fibre celulozice naturale, precum cénepa, inul,
rafia etc., sau material celulozice precum paiele, stuful etc., prin oxidare catalitica cu
polioxometalati, menite sa obtina hartie de inalta calitate. Conform inventiei, procedeul se
realizeaza prin albire in doua etape: in prima etapa, pulpa de celuloza din fibre celulozice
natural sau material celulozice, in concentratie de 10...15%, este suspendata intr-o solutie
apoasa de peroxo —polioxometalati avand o concentratie de 0,005...0,01 g/ml, agent de
suprafatd anionic 0,01...0,1% si peroxid 1...3% 1n raport cu pulpa de celuloza uscata, iar in
a doua etapa se supune pulpa de celuloza la o extractie alcalina prin suspendare intr-o
solutie de 0,2..2 N de NaOH contindnd 0,5..4% peroxid, pH-ul solutiei fiind
10,5...11,0.(sursa osim.ro) Inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele din inventia
noastra, materiale toxice mediului, procedeul este unul bazat extractia ntr-un mediu
puternic alacalina —prezentand risc ridicat pentru mediu si om. Brevetul de inventie US
4626319 (A) - Process for the delignification and acid bleaching of cellulose with
oxygen and hydrogen peroxide, prezintd un procedeu de delignificare si albire a celulozei
cu oxigen si peroxid de hidrogen, in care, intr-un caz dat, delignificarea se realizeaza cu
oxigen in prezenta MgO, iar celuloza este ulterior albita simultan cu peroxid de hidrogen si
oxigen la un pH< 5. Procedeul pentru delignificarea si albirea celulozei care cuprinde etapa
de tratare a ligninei care contine celuloza simultan cu oxigen si peroxid de hidrogen, in care
se utilizeaza o presiune a oxigenului de 0,03 pana la 0,5 MPa, o concentratie de oxigen de

0,1 pana la 5,0% in greutate, un peroxid de hidrogen concentratie de 0,1 pana la 3,0% in
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greutate, n fiecare caz pe baza greutatii uscate a celulozei, o densitate a pulpei de 2 pana
la 30% n intervalul de pH de la 1 pana la 4 si o temperatura de la 60 pana la 120°C.
Procedeul are loc intr-o etapa preliminara de tratament alcalin cu oxigen in prezenfa MgO
inainte de tratarea simultana cu oxigen si peroxid de hidrogen Tn conditii acide sau intr-o
etapa preliminara de tratament alcalin cu oxigen in prezenta MgO inainte de tratarea
simultana cu oxigen si peroxid de hidrogen in conditii acide si utilizeaza sulfit celuloza.
Solutia tehnica adoptata Tn prezenta inventie este: dupa ce pulpa este dispersata, se adauga
apa pentru a face o suspensie cu o concentratie de 0,5-5%, dupa pretratare, se adauga la
echipamentul principal al unui reactor fotochimic de albire si se ajusteaza pH-ul sistemului
de reactie cu lesie. Valoarea este 8-12, adaugand catalizator si substante chimice de albire,
iradiate de sursa de lumina plasata in echipamentul principal de albire fotochimica, prin
actiunea catalitica a catalizatorului, are loc reactia de albire fotochimica, temperatura de
reactie este 13-85 °C, iar timpul de reactie de albire este de 1 -13 ore, dupa reactie, lignina
reziduala din pulpa este indepartatad pentru a obtine luminozitatea necesara, iar apoi pulpa
pentru albire se obtine dupa spalare. Catalizatorii de reactie fotochimica mentionati mai sus
sunt fotosensibilizatoriti sunt selectati coloranti de xantena, cum ar fi roz Bengal (RB),
fluoresceina (FL), eozind (EO), rosu phlox (PH), etc., compusi ftalocianinici, cum ar fi
compusi ftalocianinici solubili Tn apa, cu metale precum aluminiu, zinc, calciu, magneziu,
staniu, sulfoftalocianina si pulbere semiconductoare ultrafina, cum ar fi dioxid de titan etc.,
cu unuls au un amestec de mai mulfi catalizatori. Concentratia catalizatorului adaugat este
de 0,05- 1% din continutul absolut in greutate de pulpa uscata. (www. uspto.usa). Inventia
utilizeaza alte materiale, diferite de cele din inventia noastra, materiale toxice mediului.

Inventia CN1554826(A) - Photochemical paper pulp bleaching method and device,
prezintd o metoda si instalatie pentru albirea celulozei. intr-o suspensie cu o concentratie
de 0,5-5%, dupa pretratare, se ajusteaza valoarea pH-ului sistemului de reacte cu lesie.
Echipamentul principal este un reactor de albire fotochimica, se adauga catalizatori si
substante chimice de albire, iradiafi cu sursa de lumina plasata in echipamentul principal de
albire fotochimica, iar prin utilizarea unui catalizator are loc o reactie de albire fotochimica.
Temperatura de reactie este de 13-85 °C, timpul de reaciie este de 1-13 ore. Dupa reacfie,
lignin rezidualad din pulpa este indepartata pentru a obfine stralucirea necesara, iar apoi
dupa spalarese obtine pulpa albita. Catalizatorii de reactie fotochimica mentionati mai sus
sunt fotosensibilizatori. Pot fi selectafi coloran{i xantenici sau compusi ftalocianinici sau
pulberi semiconductoare ultrafine. Se poateselecta unul sau un amestec de mai mulii
catalizatori in concentratie de 0,05-1% ingreutate. Procedeul se caracterizeaza printr-o
etapa de pretratare in care se foloseste o solutie de agent de chelare EDTA sau DTPA, iar
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cantitatea de adaugare este de 0,05-1% din continutul absolute in greutate de pasta uscata,
substanta chimica de albire este peroxid de hidrogen sau silicat de sodiu, iar cantitatea
adaugata este de 0,5-3% din continutul absolut in greutate de pasta uscata, sursa de lumina
din echipamentul principal de albire fotochimica este o lampa ultraviolet capabila sa emita
lumina ultraviolet givizibila gi este selectata o lampa cu mercur, o lampa cu deuterium sau o
lampa cu sodiu, iar puterea sa electric este de 100-2000W.(sursa patentscope.com).
Inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele din inventia noastra, sursa de iradiere o
reprezinta raditia ultravioleta care prezinta risc ridicat pentru factorul uman. Brevetul
U.S5.4,294,654, Delignification and Bleaching of Lignocellulosic Pulp Via
PhotoOxygenation, sugereaza ca nu este necesar un fotosensibilizator in metoda sa, ci
doar tratarea cu acid peroxomonosulfuric. Brevetul prezinta o metoda in care un amestec
de pulpa lignocelulozica cu un pH cuprins intre 8 si 13 este iradiat direct cu lumina ultraviolet
in prezenta oxigenului de fapt, aceleasi rezultate sunt raportate cu si fara fotosensibilizator
in metoda sa.(sursa uspto.usa) Inventia utilizeaza alte materiale, diferite de cele din inventia
noastra, acidul peroxomonosulfuric are un puternic caracter coroziv, sursa de iradiere o
reprezinta raditia ultravioleta care prezinta risc ridicat pentru factorul uman. Brevetul
US4,008,120, prezinta o metoda de generare in situ a oxigenului singlet prin utilizarea unei
combinatii intre un compus care contine clor si un compus care contine oxigen. in aceste
metode, albirea poate fi efectuatd de compusi care contin clor, cum ar fi hipocloritul si
oxigenul molecular. (sursa uspto.usa). Inventia conduce la un grad scazut de albire. In
Brevetul US2,161,045, se prezinta utilizarea luminii UV specifice la 300-420 nm pentru a
iradia direct pulpa pentru a induce albirea. (sursauspto.usa)

Brevetul US4294654A, Delignification and bleaching of lignocellulosic pulp via photo-
oxygenation, prezinta un procedeu de delignificare si albire a pastei lignocelulozice care
utilizeaza oxigen excitat electronic generat in situ, care cuprinde: supunerea unei suspensii
apoase a pastei lignocelulozice mentionate avand o consistenta de la aproximativ 0,01%
pana la aproximativ 10,0% din greutatea pulpei uscate in cuptor si al carei pH a slamului
este intre aproximativ 8 si aproximativ 13 la iradiere cu lumina ultraviolet in timp ce se admite
oxigen in respective pasta suspensie, prin care lumina ultraviolet excita oxigenul pentru a
produce oxigen excitat electronic in situ, care albeste si delignificd pulpa, consistenta
slamului de celuloza este intre aproximativ 0,1% si aproximativ 2,0% ingreutate, pH-ul
suspensiei de celuloza este intre aproximativ 10 si aproximativ 12,5, celuloza este o pasta
de lemn de esenta tare kraft, temperatura namolului de celuloza este de la aproximativ 10°C
pana la aproximativ 50°C, iradierea este condusd intre aproximativ 3500 angstroms

siaproximativ 3000 angstroms. (sursa uspto.usa). Inventia utilizeaza alte materiale, diferite
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de cele din inventia noastra, sursa de iradiere o reprezinta raditia ultravioleta care prezinta
risc ridicat pentru factorul uman.
Nu se cunoaste rolul oxigenului singlet, ci se descrie un oxigen excitat electronic

Biomasa lignocelulozica utilizatd in inventia noastra poate fi fabricatd din orice
material care contine lignoceluloza din surse naturale, cum ar fi, dar fara a se limita la: lemn
de esenta tare, lemn de esenta moale, paie, bagasse si / sau bambus, prin diverse procese
de celuloza chimica, semi-chimicd, mecanica sau combinata.

Oxigenul reactioneaza pentru a forma radicali liberi si anioni, inclusiv posibil oxigen
singlet, radicali superoxid, si radicali hidroxil. Aceste substante interactioneaza cu lignina
intr-un mod complex; cu toate acestea, ele pot, de asemenea, sa degradeze celuloza,
ducénd la pierderea randamentului si la reducerea rezistentei pulpei.

Oxigenul molecular (302) are o configuratie electronica cu doi electroni nepereche
care ocupa doua orbitale moleculare degenerate si este una dintre cele doua componente
majore ale aerului. In stare fundamentald, oxigenul moleculare este o stare de triplet care
contine doi electroni nepereche din orbitalele molecular ocupate(3Zg). Prima stare excitata
a moleculei de oxygen este o stare singlet. Termenul "oxigen singlet" se refera la prima
stare excitata electronic a oxigenului ('02) (cunoscuta si sub numele de starea singlet ('Ag)
in care sunt Tmperecheati toti spinii electronilor). Oxigenul singlet are o energie mai mare
decét oxigenul triplet (oxigen molecular). Durata de viata a oxigenului singlet in solutie este
in intervalul microsecundelor, 3 microsecunde Tn apa, dar are o durata de viata foarte lunga
cca 72 de minute n stare gazoasa. A doua stare excitatd cu energie mai mare este, de
asemenea, o stare singlet('Z*q) cu electronii cu spini imperecheati pe orbitale diferite.

Oxigenul singlet are capacitatea de a reactiona cu toti compusii ce au in constitutia
lor legaturi duble, prin asa-numita reactie "ena". In urma acestei reactiji au loc procese de
decolorare si albire, monitorizate prin parametri de culoare (CIEL*a*b*). Parametrii L*, a*,
b* sunt esentiali in monitorizarea gradului de alb si a proceselor de albire.

Luminozitatea este singura caracteristica a culorilor acromatice si variaza de la o

valoare maxima notata cu 100 pentru alb si valoarea zero pentru negru.
Daca a* si b* sunt pozitive, culoarea probei va fi cuprinsa in intervalul rosu-portocaliu-
galben; Daca a* este negativ iar b* este pozitiv, culoarea probei va fi cuprinsa in intervalul
galben-galben verzui-verde; Daca b+ este negativ si a* este negativ, culoarea probei va fi
cuprinsa in intervalul verde-turqoaz-albastru; Daca b* este negativ si a* este pozitiv,
culoarea probei va fi cuprinsa in intervalul albastru- purpuriu-rosu.

Prezenta inventie ofera o metoda de albire a biomasei lignocelulozice, prin
producerea si actiunea fotochimica a oxigenului singlet, si care consta in etapele: furpi
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unei surse de oxigen molecular, a unei surse de lumina vizibila $i a unui reactiv chimic.
Oxigenul singlet utilizat in metoda prezentei inventii este generat folosind lumina vizibila si
reactivi chimici. Lumina vizibila utilizata in metoda inventiei provine din radiatia solara cu
lungime de unda cuprinsa intre 200nm si 700nm.

Sursele de lumina vizibile sunt selectate din, dar fara a se limita la grupul format din
lampi cu halogen, 1ampi cu wolfram sau lampi fluorescente, diode emitatoare de lumina
(LED-uri), lasere sau combinatii ale acestora, si nu in ultimul rand lumina solara.Chiar daca
in comparatie cu lumina vizibild, lumina UV produce specii mai reactive gi mai putin
selective, cum ar fi radicalii liberi care pot provoca degradarea biomasei, producerea unei
astfel de surse de lumina este mai scumpa decat lumina vizibila, iar in comparatie cu lumina
vizibila, lumina UV este mai daunatoare pentru piele si prezinta pericole pentru ochii umani
si mai dificil si cu costuri mari de productie in fabricile de celuloza sau hartie.

Datoritd complexitatii ligninei, analiza lignina Tn stare solida este dificila (datoritd structurii
sale cornplexe si interferentei cu alte componente) si eforturile de a izola lignina fara a afecta
adesea structura chimica are un randament scazut, datorate oligomerizarii gi reactiilor cu
substratul.

Principalul mecanism de fotoingalbenire a materialelor care contin lignina poate fi impartita
in trei etape:

1. Absorbtie de energie [radiatie ultravioleta si vizibila (UV/VIS)] prin foto-activarea gruparilor
(cromofore) din lignina.

2. Formarea structurilor intermediare, de exemplu, radicali fenoxil (mai multe mecanisme).
3. Formarea cromoforilor care absorb lumina vizibila din cea formata initial intermediari.

in plus, alte reactii, care nu implici neaparat radicali fenoxil, ar putea influenta reducerea
culorii si fotodegradarea ligninei. Fotooxidarea ligninei din peretele fibrei conduce la aparitia
radicalilor liberi fenoxil despre care se crede ca sunt precursorii ingalbenirii induse de lumina
prin cel putin patru cai de reactie: (i) absorbtia luminii UV de cétre grupari fenolice conjugate;
(i) extractia hidrogenului din gruparea hidroxil fenolic vecina prin starea excitata a tripletului
carbonil aromatic; (iii) scindarea radicalilor nefenolici, ce intarzie ingalbenirea pastei Indusa
de lumind; (iv) extractia hidrogenului benzilic de catre radicalii liberi pe baza de oxigen, cum
ar fi peroxil si alcoxil pentru a produce radicali liberi cetil care sufera usor scindarea eterica
la radicali fenoxi si guaiacil-1-propanona corespunzatoare. Important este ca radicalul liber
fenoxil reactioneaza cu oxigenul si/sau cu grupari functionale din peretele fibrei pentru a
forma chinone, cu rol de cromofori.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia noastra consta intr-un procedeu de albire a
biomasei lignocelulozice, prin cregterea luminozitatii acesteia prin auto-fotooxidarea (auto-
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fotodegradarea) ligninei pana la obtinerea de chinone cu rol de generatori de oxigen singlet
ca principali agenti de albire, si fotostabilizarea celulozei réamase prin adaugarea de
hidroxiapatita carbonatata de magneziu -Mg-CHAp sau oxid de magneziu cu o concentratie
de 0,2%...0,5% in apa distilata.

Solutia acestei probleme consta in realizarea unui proces tehnlogic care folosesgte iradierea
cu lumina vizibila — expunere la radiatia solara avand lungimea de unda cuprinsa 200 ...700
nm, timp de 30...90 min., a amestecului format din macinatura de biomasa lignocelulozice
cu dimensiunea particulelor de 0,1...3 mm si solutie de hipoclorit de sodiu 20% la 100 ml si/
sau intr-un amestec de solventi acetona, apa, etanol intr-un raport 1/2:1/4:1/4, temperatura
suspensiei biomasei lignocelulozice este cuprinsa intre 10°C si aproximativ 50°C, cu
generarea de fotosensibilizatori chinone pentru generarea de oxigen singlet in situ care
conduce la distrugerea ligninei din biomasa si albirea produsului final, cu mentinerea a unei
luminozitati ridicate si utilizarea fotostabilizatorului hidroxiapatita carbonatata de magneziu
Mg-CHAp sau oxid de magneziu, cu o concentratie de 0,2...0,5 % 1n apa distilata.
Fotostabilizatorul hidroxiapatita carbonatata de magneziu Mg-CHAp utilizat in inventia
noastra a fost obtinut n laborator de catre noi prin utilizarea solutiilor de: Ca(NaO3)-4H20
in acetona si Mg(NO3s)-6H20 Tn apa distilata care au fost adaugate in solutia de (NH4)2HPO4
in apa distilata si solutiei de NH4sHCOs3 in apa distilata, si cu mentinerea pH-ului mediului de
reactie la valoare de 11 prin adaos de NaOH, prin amestecare la o viteza de rotatie de
400...550 rpm la temperatura camerei, rezultdnd un precipitat laptos care se filtreaza cu
palnia Buchner la trompa de vid, se spala cu apa distilata si se filtreaza din nou, iar in final
se obtine o “turta” de substanta solida care se introduce Tn creuzet si se pune in congelator
la o temperatura de — 18°C si se lasa 12...24 h dupa care se introduce n cuptorul electric
si se calcineaza timp de 4 h la o temperatura de 850...920°C, rezultand hidroxiapatita
carbonatata substituitd cu ioni de magneziu care se mojareaza, iar in final se obtine o
pulbere de culoare alba de Mg-CHAp care se poate pastra in recipiente inchise pana la
utilizarea acesteia. In cazul in care nu se poate utiliza radiatia solara instalatia poate fi
prevazuta cu o sursa de lumina de radiatie luminoasa de tip lampa cu vapori de mercur.
Echipamentul constd dintr-un reactor din cuart cu trei gaturi echipat cu un barbotor de
oxigen, un orificiu de admisie a oxigenului, cu posibilitatea de expunere la soare, 1350
W/m?, masurat cu un tester de iradiantad solard. Debitul oxigenului molecular este cuprins
intre 110 si 140 mi/min si mai mult de 125 ml/min, masurat de un debitmetru.

Procedeul de albire a biomasei lignocelulozice consta in:

A) macinarea biomasei rezultate din procesul tehnologic de prelucrarea hartie, dupa ce in
prealabil a fost uscata, realizarea macinaturii la dimensiuni de 0,1...3 mm, amestec de
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solventi format din:hipoclorit 20% n apa sau acetona, apa, etanol intr-un raport 1/2:1/4:1/4,
cu sau fara mentinere timp de 24....36 h, la temperatura 23...25 °C a macinaturii in
amestecul de solventi, urmat de filtarea la vid, uscare in etuva la temperatura de 60°C, apoi
pulberea se introduce intr-o incinta care contine apa distilata si se expune la radiatia solara
timp de 40...60 min, rezultand la final o pulbere albitd, urmat de clatire de doua ori prin
adaugarea a cate 500 ml de apa deionizata in palnie Buchner sub vid, apoi de clatire de
doua ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa deionizatd in palnie Buchner sub vid, si
spalare la vid cu o solutie 0,2... 0,5% de hidroxiapatita carbonatatda de magneziu (Mg-
CHAp), apoi filtare si uscare la temperatura camerei rezultand in final celuloza albita cu un
grad de luminozitate de peste 92, intre 92....95.
B) macinarea biomasei rezultate din procesul tehnologic de prelucrarea hartie, dupa ce in
prealabil a fost uscata, mentinerea macinaturii timp de 24...36 h intr-un amestec de solventi
format din: acetona, apa, etanol intr-un raport 1/2:1/4:1/4 si o solutie de hipoclorit de sodiu
20% apa distilata la 100 ml apa si se expune la soare timp de 30...60 min, urmat de clatire
de doua ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa deionizata in palnie Buchner sub vid, urmat
de clatire de doua ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa deionizata in palnie Buchner sub
vid, si spalare la vid cu o solutie 0,2... 0,5% de hidroxiapatita carbonatatd de magneziu
(Mg-CHAp), apoi filtare si uscare masa celulozica timp de 2 ore rezultdnd in final celuloza
albita cu un grad de alb de 92...95.
C) din B) se foloseste masa uscata, pulberea se introduce intr-o solutie de hipoclorit de
sodiu 20% la 100 ml apa si se expune la soare timp de 30...60 min, urmat de clatire de doua
ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa deionizata in palnie Buchner sub vid, si spalare la
vid cu o solutie 0,2... 0,5% de hidroxiapatita carbonatatd de magneziu (Mg-CHAp), apoi
filtare si uscare masa celulozica timp de 2 ore rezultand in final celuloza albitéd cu un grad
de alb, rezultdnd la final o pulbere alba care se pastreaza in recipient uscate pana la
utilizare. Operatiile se pot repeta pana la obtinerea unei mase lignocelulozice cu un grad
de alb L* = 92, sau se spala Tn vid de 3 ori cu o suspensie de oxid de magneziu cu o
concentratie de 0,2...0,5% in apa distilata, dupa care se filtreaza si se usuca la 60 °C,
rezultdnd la final o pulbere albad care se pastreaza in recipient uscate pana la utilizare.
Operatiile se pot repeta pana la obtinerea unei mase lignocelulozice cu un grad de
luminozitate L* =95.
Avantajele inventiei

e rezultd lignoceluloza cu grad ridicat de luminozitate >92, care poate fi utilizata in

realizarea producerii unei hartii de Tnalta calitate,
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e rezultad lignoceluloza cu grad ridicat de luminozitate >92 care poate fi folosita in
industria farmaceutica prin incorporarea in medicamente cu eliberare controlata in
timp sau n industria alimentara ca supliment de fibre

» foloseste ca sursa de iradiere radiafia solara directa rezultdnd costuri de productie
scazute

e nu foloseste materiale ddunatoare mediului sau omului,

o fotostabilizatorul hidroxiapatita carbonatd de magneziu nu este toxic, nu prezinta
pericol pentru mediu si factorul uman

e procedeul este simplu si ugor de realizat

In continuare prezentam exemple de realizare a inventiei
Exemplu 1

Se prepara hidroxiapatita carbonatata - astfel intr-un pahar Berzelius se introduc
solutiile de (NH4)2HPO4 66 g in 500 cm? apa distilatd si NHsHCO3 19,75 g in 500 cm3 apa
distilata, se pun pe plita cu agitare magnetica la viteza de 500 rpm, la temperatura camerei,
timp de 25 min. Se adauga sub agitare solutia de NaOH 1 M, 80 g NaOH in 2000 cm? apa
distilata, pentru a creste pH-ul mediului de reaciie la valoarea de 11, pH la care
hidroxiapatita este stabild, apoi se indroduc concomitet urmatoarele solutii de azotati:
Ca(NOs3)2:4H20 197,56 g in 500 cm?3 acetona si Mg(NQOs)2-6H20 10,73 g Tn 500 cm? apa
distilatd. Se observa ca reaciia este instantanee si se formeaza un precipitat cu aspect
laptos, care se filtreaza cu painia Buchner la trompa de vid. Precipitatul se spala cu apa

distilata si se filtreaza din nou, iar n final se obtine o ,turtd” de substanta solida. Produsul
de reactie se introduce in creuzete, se pun la congelator la o temperatura de —18 °C si se
lasa cca16 h, urmat apoi de tratamentul termic care consta in introducerea in cuptorul
electric pentru calcinare timp de 4 ore, la temperatura de 900 °C, dupa racire se mojareaza
rezultdnd o pulbere de culoare alba de hidroxiapatita carbonatatad substituitd cu ioni de
magneziu calcinata- Mg- CHAp care se dispeseaza 1/2 din cantitate 0,2% Tn apa distilata si
1/2 din cantitate 0,5% Tn apa distilata, reprezentand solutiile de Mg-CHAp stoc.

Dupa separarea altor deseuri din diverse materiale, inclusiv resturi vegetale
lemnoase din biomasa lignocelulozicad, masa celulozica se macina la dimensiuni de 0,1...3
mm utilizdnd o rasnita sau alte dispozitive macanice. Se pregéateste o solutie apoasa de
hipoclorit NaClO de concentratie 20%,10 g de proba macinata se introduce intr-un vas care
contine 600 ml solutie apoasd NaClO de concentratie 20%, si se mentine n solutie timp de
24...36 h la temperatura de 23...25 °C. - reprezentand suspensie stoc. 300 mi din solutia

stoc se filtreaza iar pasta de lignoceluloza se introduce ntr-un vas cu 300 ml de apa distilata,

12

7




RO 138307 A2

s-au folosit cate 100 ml de suspensie de lignoceluloza Tn apa distilatd pentru expunere la
soare timp de 30, 40, 60 de minute.

Echipamentul consta dintr-un reactor din cuart cu trei gaturi echipat cu un agitator
mecanic, un barbotor de oxigen, un orificiu de admisie a oxigenului cu posibilitatea de a fi
expusd la soare (1350 W/m?2, masurat cu un tester iradian{ad solara). Debitul oxigenului
molecular este cuprins intre 110 si 140 ml/min $i mai mult de 125 ml/min, masurat de un
debitmetru. Experimentele au fost efectuate la presiune atmosferica. Balonul a fost incarcat
Cu o suspensie apoasd 100 ml de macinatura lignocelulozica. Balonul este expus la radiatie
solara ce excita oxigenul si produce oxigen singlet in situ, care albeste si delignifica biomasa
lignocelulozica. Temperatura suspensiei lignocelulozice este cuprinsd intre 10°C si
aproximativ 50°C. Balonul de reactie este expus la radiafia solara timp de 30 min. prima
proba, 40 min. a doua proba, 60 minute a treia proba. Dupa expunerea la soare, continutul
balonului a fost filtrat, pH-ul filtratului a fost masurat intre 7,5 si 9,5, urmat de clatire de doua
ori prin adaugarea a cate 500 rnl de apa deionizata in palnie Buchner sub vid, urmat de
clatire de doua ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa deionizata in palnie Buchner sub
vid, si spalare la vid cu o soluiie 0,5% de hidroxiapatita carbonatatd de magneziu (Mg-
CHAp), apoi filtrare si uscare masa celulozica la temepratura camerei de 22...23°C timp de
2 ore rezultand Tn final celuloza albitd cu un grad de luminozitate de intre 92 gi 95.
Exemplul 2
Echipamentul consta dintr-un reactor din cuar} cu trei gaturi echipat cu un barbotor de
oxigen, un orificiu de admisie a oxigenului, cu posibilitatea de expunere la soare, 1350
W/m?, masurat cu un tester de iradiantd solara. Debitul oxigenului molecular este cuprins
intre 110 si 140 ml/min si mai mult de 125 ml/min, masurat de un debitmetru. Experimentele
au fost efectuate la presiunea atmosferica. Balonul a fost incarcat cu o suspensie apoasa
.100ml din solutia de macinatura si hipoclorit pastrata in laborator timp de 24 h - din solutia
stoc cu suspensie de lignioceluloza n solutie de hipoclorit, se introduce n balonul de reactie
se lasa la radiafia solara naturala timp de 30 min prima proba, 40 min pentru a doua proba
sau 60 min pentru a treia proba. Dupa expunerea la soare, continutul balonului a fost filtrat,
pH-ul filtratului a fost masurat intre 7,5 si 9,5. Pulpa a fost clatitd de doua ori prin addugarea
a cate 500 ml de apa deionizata in palnie Buchner sub vid, si spalare Tn vid cu o solutie
0,5% de hidroxiapatita carbonatatd de magneziu (Mg-CHAp), urmat de filtrare si uscare
masa celulozica rezutand in final celuloza albitd cu un grad de luminozitate de 92...95.
Pulpa a fost apoi uscata la aer peste noapte, urmata de uscarea in aer la temperatura
camerei timp de 2 ore
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Exemplul 3

Echipamentul consta dintr-un reactor din cuart cu trei gaturi echipat cu un barbotor de
oxigen, un orificiu de admisiea oxigenului, cu posibilitatea de expunere la soare (1350 W/m?2,
masurat cu un tester de iradianta solarad). Debitul oxigenului molecular este cuprins intre
110 si 140 mi/min si mai mult de 125 mi/min, masurat de un debitmetru. Experimentele au
fost efectuate la presiunea atmosferica. Balonul a fost incarcat cu o suspensie apoasa 100
ml de pasta lignocelulozica, masa ligno-celulozica la dimensiunea de 0,1...3 mm.
Temperatura suspensiei lignocelulozice este cuprinsa intre 10°C si aproximativ 50°C. 100
ml din solutia de macinatura si hipoclorit se introduce n balonul de reactie, amestecul astfel
realizat se lasa la radiatia solara natural timp de 90 min. rezultand in final celuloza albita cu
un grad de luminozitate 89...90.

Dupa expunerea la soare, se fiitreaza continutul de masa celulozica, se spala cu apa
distilata se usuca la temperatura camerei de cca 22...23°C, pH-ul filtratului a fost masurat
intre 7,5 si 9,5. Pulpa a fost clatitd de doua ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa
deionizata in palnie Buchner sub vid, spalare in vid cu o solutie 0,5% de hidroxiapatita
carbonatatd de magneziu (Mg-CHAp), urmat de filtare si uscare masa celulozica rezultand
in final celuloza albitd cu un grad de luminozitate de 90...91.

Exemplul 4

Dupa separarea altor deseuri din diverse materiale, inclusiv resturi vegetale lemnoase din
biomasa lignocelulozica, masa celulozica se macina la dimensiunea de 0,1...3 mm utilizand
o ragnita sau alte dispozitive macanice. Se pregateste o solutie apoasa de hipoclorit NaCIO
20% concentratiei. Se lucreaza identic ca in exemplele 1,2,3 diferind solutia de
hidroxiapatita carbonatatda de magneziu (Mg-CHAp), aceasta fiind o solutie 0,2% de
hidroxiapatita carbonatata de magneziu (Mg-CHAp).

Exemplul 5,6,7

— se lucreaza identic ca in cazul exemplelor 1,2,3 — difera fotostabilizatorul — acesta fiind o
solutie 0,2% sau 0,5% oxid de magneziu n apa distilata

Exemplul 8,9,10

se lucreaza identic ca in cazurile exemplelor 1,2,3,4 —diferind de etapa 1 se pregateste o
solutie de acetona, apa, etanol intr-un raport 1/2:1/4:1/4. 10 g de proba macinata se

introduce n vasul care contine 600 ml solutie de acetona, apa, etanol.

14

5§



RO 138307 A2

ALBIREA FOTOCHIMICA A BIOMASEI LIGNOCELULOZICE

Revenidicari

1. Procedeu de albire a biomasei celulozice rezuiduale din procesul de prelucrare a hartiei
caracterizat prin aceea ca consta in macinarea biomasei rezultate din procesul tehnologic
de prelucrarea hartie, dupa ce in prealabil a fost uscata, la dimensiuni de 0,1...3 mm,
amestecare de solventi format din: hipoclorit 20% in apa sau acetona, ap3a, etanol intr-un
raport 1/2:1/4:1/4, cu sau fara mentinere timp de 24....36 h, la temperatura 23...25 °C a
macinaturii in amestecul de solventi, urmat de filtrarea la vid, si uscare la temperatura
camerei de 22...23°C, apoi pulberea se introduce intr-o incintd si se expune la radiatia
solara timp de 30...90 min, rezultd o suspensie de pulbere albita, care se filtreaza si se
clateste de doua ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa deionizata in palnie Buchner sub
vid, apoi de clatire de doua ori prin adaugarea a cate 500 ml de apa deionizata in palnie
Buchner sub vid, si spalare la vid cu o solutie apoasa de stabilizatori 0,2... 0,5% de
hidroxiapatita carbonatata de magneziu (Mg-CHAp) sau oxid de magneziu, apoi filtare si
uscare masa celulozica intr-o etuva la 60 °C timp de 2 ore rezultand n final celuloza albita

cu grad luminozitate de 92...95.

2. Procedeu de albire a biomasei celulozice reziduale din procesul de prelucrare a hartiei,
conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca stabilizatorul este hidroxiapatita

carbonatata de magneziu (Mg-CHAp) 0,2... 0,5% in solutie apoasa.

3. Procedeu de albire a biomasei celulozice rezuiduale din procesul de prelucrare a hartiei,
conform revenducarii 1, careacterizat prin aceea ca stabilizatorul este oxidul de magneziu
0,2... 0,5% 1n solutie apoasa rezultand un grad de alb de cca 92.

4. Procedeu de albire a biomasei celulozice reziduale din procesul de prelucrare a hartiei,

conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca solventul din reactie este constituit din

acetona, apa, etanol intr-un raport 1/2:1/4:1/4.
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5. Utilizarea hidroxiapatitei carbonatata de magneziu (Mg-CHAp) in procedeul de albire a
biomasei lignocelulozice, conform revendicarii 1, caracterizata prin aceea ca se obtine din:
solutiile de (NH4)2HPO4 in apa distilata si solutiei de NHsHCO3 Tn apa distilata care se
adauga Ca(NaOs)-4H20 in acetona si Mg(NOs)-6H20 in apa distilata, printr-o reactie a
acestora cu mentinerea pH-ului mediului de reactie la valoare de 11 prin adaos de NaOH,
prin amestecare la o viteza de rotatie de 400...550 rpm la temperatura camerei, rezultand
un precipitat laptos care se filtreaza cu palnia Buchner la trompa de vid, se spala cu apa
distilata si se filtreaza din nou, se obtine astfel o “turtd” de substanta solida care se pune
n congelator la o temperatura de — 18°C si se lasa 12...24 h dupa care se calcineaza timp
de 4 h la o temperatura de 850...920°C, urmat de mojarare rezultand la final o pulbere de

culoare alba de hidroxiapatitei carbonatata de magneziu (Mg-CHAp).
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