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GLOSARIO

Medida de la atenuacion de una radiacion al
atravesar una sustancia, que se expresa como el
logaritmo de la relacién entre la intensidad saliente
y la entrante.

Union fisica, cualidad de adherente de alguna

sustancia sobre otra.

Aprovechar la fuerza centrifuga para separar los
componentes de una masa 0 mezcla segun sus

distintas densidades.

Relacion entre la masa de fibra seca y la cantidad
de volumen en la que se encuentra suspendida la
misma, usualmente utilizado como medida de

concentracion.

Dicho de un dispositivo mecanico que modifica la

direccién o la trayectoria de un fluido.

Procedimiento analitico fundado en el uso de un
dispositivo que mide la cantidad de luz absorbida
por una sustancia en disolucibn y compara
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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion muestra el disefio de una metodologia
de cuantificacién de material adherente (stickies), en el proceso de fabricacion
de papel, a partir de fibra secundaria. En el estudio se correlaciond la
concentracion de pegamento encontrado por espectrofotometria y el método
de cuantificacion de stickies propuesto.

Para obtener la validacion del estudio, fue necesario manejar las variables
principales que den lugar a la deteccion de la mayor cantidad de stickies y que
la repetitividad de resultados se encuentre dentro de los valores estadisticos de
aceptacion. Para ello, se realizaron diferentes corridas variando el tiempo de
retencion, la consistencia de la pasta y la cantidad de revoluciones por minuto,

ya que estas son las variables de mayor influencia en la metodologia propuesta.

Una vez encontrada el set de variables, 70 revoluciones por minuto, 1 por
ciento de consistencia y 15 minutos, se procedio a correlacionar la cantidad de
stickies con la espectrofotometria, para generar una herramienta de control de
proceso que permita el calculo de eficiencias de remocion, cantidad total de
contaminantes y lo principal: que se pueda actuar de inmediato con la
dosificacion y tipo de encapsulante a requerirse para que no incidan en la

cantidad y calidad del producto.

La relacion del método propuesto con la cantidad de contaminantes
encontrados por medio de la espectrofotometria a 425 nanémetros dio como
resultado una correlacion lineal con un coeficiente de determinacion de 0,9864

lo cual demuestra que el método tiene una fuerte relacion entre las variables y

Xl



la cantidad de contaminantes en la pasta. Asimismo la relacion de la
metodologia de cuantificacion de material coloidal adherente se valido
exitosamente con un valor patrén por medio de espectrofotometria, por lo que
se establecido que el disefio de la metodologia propuesta es valido para el

proceso de fabricacion de papel a partir de fibra secundaria.
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OBJETIVOS

General

Diseflar una metodologia de cuantificacion de desechos de materia
coloidal adherente, dentro del proceso de fabricacion de papel, a partir de fibra
secundaria, y su relacion con una espectrofotometria.

Especificos

1. Determinar la influencia de las variables, consistencia, RPM y tiempo de

retencién, sobre el método de analisis propuesto.

2. Relacionar grafica y mateméticamente los valores encontrados con los de

comparacion por medio de una espectrofotometria.

X



Hipotesis

. Hipodtesis cientifica:

Los grados de contaminacién provocados por los stickies, pueden
ser efectivamente detectados por medio de la metodologia propuesta y
correlacionada por medio de espectrofotometria.
o Hipotesis estadistica:

Hipotesis nula:

Ho = Existe una relacion entre la metodologia propuesta y los datos de

concentracion determinados por la espectrofotometria.

Hipotesis alternativa:

H; = No existe una relacion entre la metodologia propuesta y los datos de

concentracion determinados por la espectrofotometria.
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INTRODUCCION

En la actualidad, las industrias han incrementado su interés hacia la
recuperacion y reutilizacion de materiales, esto viene impulsado por dos
condicionantes de caracter social: la necesidad de conservacion de las fuentes

de materias primas y del medio ambiente.

A pesar de estas condicionantes, la recuperacion y reutilizacion del papel
como materia prima, no seria posible sin la gran presiébn econdémica generada
al utilizar celulosa, ademas de la gran cantidad de investigacién y desarrollo
gue se cuenta en este campo industrial, todos ellos, factores clave para la

industria papelera que utiliza exclusivamente fibra secundaria

Dentro del marco del desarrollo tecnoldgico, se hace necesaria la
generacion de nuevos procesos que permitan tratar fibras recicladas,
eliminando los contaminantes presentes y dando Ilugar al mayor
aprovechamiento de los sustitutos celulésicos. Una de las herramientas de
control de proceso, para estos casos, consiste en el procedimiento analitico
para la cuantificacion del principal contaminante, los stickies, quienes son los

causantes de una baja en la produccién y en la calidad del producto.
La cuantificacion de los stickies logra darle prioridad al mecanismo de

ataque, fisico o quimico, que evita la generacion de problemas en la calidad del

papel, los que pueden incurrir en el rechazo de lotes de producto terminado.
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Es por ello que éste estudio tiene como fin desarrollar un método que
cuantifique, de manera confiable, la cantidad de stickies durante el transcurso
de todo el proceso de fabricacion de papel, permitiendo la toma de decisiones
de manera rapida y segura, generando una herramienta basica de control de

proceso.
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1. ANTECEDENTES

La cuantificacion de los contaminantes del papel para reciclaje es
necesaria, ya que de esta depende el proceso fisico mecanico y quimico
requerido para la obtencion de los mejores indices de productividad. Los
stickies son cuantificables actualmente por distintos métodos, pero carecen del
grado de confiabilidad que se requiere para la toma de decisiones, solamente
ofrecen valores puntuales. Entre los métodos mas importantes se puede

mencionar:

1.1 El método Voith Sulzer pick-up

El método determina el area y numeros de macro stickies que pasan por
una abertura especifica de screen. EIl método induce a los stickies a adherirse
a un papel de muestreo. Después son analizados por un analizador de

imagenes.

1.2. Método de conteo de puntos fluorescentes

En el método descrito por Doshi et al., los rechazos del screen son
mezclados con fibra limpia y se forman hojas de pulpa. Estas hojas son
prensadas entre dos filtros de papel y después esta muestra es analizada bajo

luz ultravioleta para contabilizar el area de contaminantes fluorescentes.






2. MARCO TEORICO

2.1. Proceso de fabricacion de papel a base de fibra secundaria

El papel se puede producir a partir de varias materias primas, ya sea
celulosa virgen o papel reciclado, para la fabricacion de papel, a partir de
celulosa, es necesaria la molienda, blanqueo, y formacion de la hoja. Cuando
se desea producir papel a partir de fibra secundaria, se deben agregar equipos
mecénicos y procesos quimicos capaces de eliminar las distintas

contaminaciones presentes en la materia prima.

Este proceso puede ser dividido en la fabricacion de la pasta y la
formacién de la hoja; la figura 1 muestra un diagrama de la fabricacion de papel.
Esta etapa se conoce como la etapa de destintado, la cual no abarca solamente
el destintado como tal, sino todos los procesos necesarios para la preparacion

de la pulpa para ser convertida en papel en la maquina.

Los equipos de separacion cumplen cada uno, con un tipo de
contaminacion especifico e influyen directamente en la calidad del papel final, a
continuacion se describen, brevemente, los equipos utilizados en el proceso de
fabricacion de papel a partir de fibra secundaria con mayor incidencia en la

problematica de stickies.



Figura 1. Diagrama de fabricacion de papel
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Fuente: MIRANDA CARRENO, Rubén. Caracterizacién y eliminacion de la materia disuelta 'y

coloidal en la fabricacion de papel reciclado. Tesis doctoral. p. 3.

2.1.1. Pulper

La primera etapa en la fabricacion de papel es la molienda del papel, para
su conversién en pulpa. Esta es considerada la parte mas critica del proceso de
reciclaje del papel, ya que una molienda incorrecta genera fibras inutilizables

para hacer papel.

Esta maquina es un molino en humedo, las aspas cortan el papel en
partes mas pequefas, en esta parte se agregan aditivos para ayudar a un buen
rompimiento de las hojuelas de papel, ademas se agregan productos quimicos
y calor para ayudar al proceso. Se considera basico la concentracion a la cual
se efectla la molienda, ya que por arriba del 15 por ciento se consigue evitar el
corte de la fibra y aumentar la eficiencia de la separacion entre las fibras que

forman la hoja.



2.1.2. Screen

Cuando se gener6 una mezcla totalmente homogénea de pasta, esta es
pasada por unas cribas en humedo, conocidas como screens. Estos screens
remueven principalmente productos livianos, tales como hules, gomas,

espumas, aditivos y plasticos entre otros.

El proceso de separacion se realiza impulsando la pulpa hacia grandes
conos con ranuras de tamafios especificos, usualmente entre 100-150
micrometros, en la cual se tiene un proceso de filtracién, los contaminantes que

no logran pasar son forzados a separarse del cilindro por fuerza centrifuga.

2.1.3. Destintado

El destintado se realiza en celdas especializadas, en donde la pasta
(solucién acuosa de fibra secundaria al 1 por ciento de concentracion, se le
inyecta el 20 por ciento en volumen de aire en forma de micro burbujas, lo que
permite que la tinta sea arrastrada adherida a las burbujas de aire y llegue a
flotar, por medio de succidén o unas palas recolectoras, se separa la tinta de la

pasta, en la seccion superior del equipo.

El método se basa en la flotacion selectiva al establecerse una diferencia
de propiedades fisicoquimicas, en este caso la tensién superficial entre la tinta y

la fibra.



2.2. Maquina de papel

En la maquina de papel se pueden distinguir dos secciones
fundamentales, las cuales a su vez se pueden subdividir en una seccién de

formacién, prensado y secado.

2.2.1. Seccion hiumeda

En la seccion humeda la pulpa y los aditivos son agregados y mezclados
con agua con una consistencia no mayor a un 1 por ciento. Estos aditivos

suelen incluir resinas de resistencia en himedo y retenedores de finos.

2.2.2. Tela (formacién)

En la etapa de formacion, la pasta es distribuida de manera uniforma
atreves de la tela. El drenaje del agua, en esta parte conocida como tela, ocurre
principalmente por fuerzas gravitacionales, obteniendo el final de esta etapa un
contenido de sdlidos de entre 15y 25 por ciento.

2.2.3. Prensado en humedo

En la mesa de fabricacién de papel, si es utilizan elementos adecuados es
posible eliminar el agua contenida en la hoja. Este procedimiento de secado

utilizado después de la mesa de fabricacion es llamado prensado humedo.

La hoja al entrar a la prensa tiene una consistencia de 20 por ciento y
cuando sale de esta seccidbn se encontrara en casi 40 por ciento de
consistencia, en esta etapa las fibras son forzadas a un contacto intimo que

después ayudara para una seccion de secado.



2.2.4. Seccién seca

La tercera parte de la maquina es conocida como el secador, la pasta
pasa sobre un cilindro de hierro rotatorio, calentado, usualmente, por vapor. Y la
mayor parte del agua sobrante es removida por evaporacién, cuando el papel
sale del secador ha aumentado su cantidad de solidos hasta un 90 a 95 por

ciento.
Figura 2. Etapas de la pasta en la maquina de papel
Seccion humeda Seccion seca
Maquina
de papel
0,7-1,2% 20 % 25-50 % 90-95 % P“f’i‘;‘;fm

Fuente: MIRANDA CARRENO, Rubén. Caracterizaciéon y eliminacién de la materia disuelta 'y

coloidal en la fabricacién de papel reciclado. Tesis doctoral.p. 6.
2.3. Contaminantes (stickies)

La contaminacion de las pastas de celulosa con diversas cantidades de
materiales es estado soélido, principalmente coloidal, esto es debido a los
distintos procesos que ha sufrido el papel para su uso final. Se pueden citar, la

aplicacion de tintas, gomas, resinas, fibras plasticas, asfalto, polimeros acrilicos
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y vinilicos, encolantes, pigmentos y otros compuestos especializados. Aparte
del material metélico, tal como grapas o ganchos; y la gran cantidad de tierra

gue adquiere en los patios de almacenaje.

También se genera una contaminacion, de tipo acumulativa, debido a los
aditivos propios del proceso de fabricacion del papel, ya que los circuitos de
agua son cerrados, asi que un aditivo después de cumplir con su propésito
gueda en solucién, y se convierte en una potencial fuente de contaminacion de
proceso, entre estos cabe mencionar las resinas de resistencia en humedo,

entre otros.

2.3.1. Definicion de stickies

El término stickies ha sido adjudicado a todos aquellos depoésitos
adherentes, cuyo origen es el papel recuperado o los mismos quimicos
aplicados durante el proceso de fabricacion. En la actualidad no hay una
definicion rigurosa del término stickies, ya que los depdsitos pueden ser de
origen natural, como el hule, o pueden ser de origen artificial como el Alcohol

poli vinilico.

Un criterio de clasificacién aceptado para los stickies, es en funcion del
tamafio de los mismos, de esta manera se puede distinguir, el macrostickie que
se define como aquellas formaciones que quedan retenidas por un tamiz de
100-150 micrometros y todos aquellos que no quedan retenidos son conocidos

como microstickies.

Dentro del proceso, debido a que estos dependen de equilibrios de
temperatura y pH, es posible que cambien su naturaleza tanto la fragmentacion,

de macrostickies a microstickies, como la aglomeracion, de microstickies a



macrostickies.En este sentido también es posible diferenciar otra clasificacion,
que es en funcion del riesgo potencial de contaminacion al proceso, existiendo
stickies primarios, los cuales aparecen desde el inicio del proceso y deben su
origen a la materia prima. Mientras que el stickies secundario se puede generar
por un cambio de alguna propiedad fisicoquimica del sistema, pH, temperatura,
carga, conductividad, etcétera. A continuacion la figura 2 presenta la fotografia
de un stickie con el objetivo de familiarizar el lector con la apariencia de estos.

Figura 3. Fotografia de stickie

%

- ﬂ}‘%

Fuente: archivo fotografico, Jabones y Resinas, S. A.

2.3.2. Composicién

La composicion de estos es muy variada y entre los productos que
contribuyen a la formacion se pueden mencionar; residuos de tintas, diferentes
aditivos quimicos, derivados de la madera, colofonia, pegamentos. A
continuacion la figura 4 presenta una tabla en la cual se enlistan las fuentes

potenciales de depdsitos adherentes y su compaosicion.



Figura 4. Composicion de stickies

Fuente: X.Y. Guo y M. Douek (1996): H.-I. Putz (2000).
Derivados de la

Ligantes de Residuos de Aditivos de

Adhesivos estucado tintas destintado ma_dera,
colofonias y otros

SBR, SBR, Aceites minerales, Resinas, Acidos grasos,
EVA, PVAc, SBR, acidos grasos, acidos resinicos,
PVACc, polivinil PVAc, jabdn-metal, ésteres de acidos
poliacrilatos, acrilato, butiral de surfactantes no grasos,
acrilato de PVALy, polivinilo, idnicos, urea-formaldehido
polivinilo, almidén, poliacrilatos, poliacrilatos,
PVAGH, caseina, acrilato de aceites
PBD, PIP, arcillas, polivinilo, hidrocarbonados
PE, PP, TiO,, estireno acrilato,
ceras CaCO; epoxi acrilatos

Nota. SBR: caucho butadieno-estireno: EVA: etil acetato de vinilo: PVAc: acetato de polivinilo:
PVAgy: alcohol polivinilico: PBD: polibutadieno: PIP: poliisopreno. PE: polietileno: PP:
polipropileno.

Fuente: MIRANDA CARRENO, Rubén. Caracterizacién y eliminacion de la materia disuelta y

coloidal en la fabricacién de papel reciclado. Tesis doctoral. p. 11.

2.4. Espectrofotometria

La espectrofotometria es una metodologia en la cual se cuantifica la
reflexion o transmision de un material para una longitud de onda. El
espectrofotometro mide la intensidad de la luz emitida a una longitud de onda
especifica. Las principales caracteristicas de esta técnica son, el amplio
espectro de analisis y el largo lineal de absorcidén o refraccion de la luz en las

medidas realizadas.

2.4.1. Principios de funcionamiento de espectrofotometro

Existen dos tipos principales de espectrofotdmetros, los de un rayo y los
de doble rayo. Los de doble rayo compara la intensidad de la luz entre dos
rutas. Un espectrofotometro de un rayo mide la intensidad relativa del haz de

luz antes y después de pasar por una muestra. A pesar que el

10



espectrofotometro de doble rayo es mas facil y estable, el simple ofrece més
rango de trabajo y es mas compacto.

Figura 5. Funcionamiento del espectrofotometro

Adjustable aperturea____ﬂ photoresistor Output

Light source LT ..If. i I / \
\ o CT—{ > A 0260

- -]

— —Sample

Amplifier

Monochromator Cuvette

Fuente: SKOOG, Douglas. HOLLER, F. James. Principios de Andlisis

instrumental.Cengagelearning Editores. México. 2012. p. 243.
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3. DISENO METODOLOGICO

Este capitulo contiene el desarrollo de los elementos y momentos
metodoldgicos del proyecto de investigacion asi como las principales variables

a verificar para este fin.
3.1. Variables

A continuacion se presenta la definicion operacional de las variables para
el disefio de un método de cuantificacién de stickies, las cuales se dividen en

variables dependientes, independientes, controlables y no controlables.

Tabla I. Variables de proceso

Variable Indep Controlabl No

Dep. e controlable Respuesta

Peso de la pasta en
solucion

Peso en seco de la X
pasta.

Consistencia de la pasta
(%p/p)
Rpm del aspa. X X

X

Pasta

Metodologi Tiempo de Retencion X X
a

Cuantificacion de
stickies por Software
Cuantificacién de Area
gue ocupan stickies por X X

software

Espectro- Concentracion de
fotometria stickies

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacion de campo de estudio

El campo de estudio de esta investigacion corresponde al control de
calidad, area de dinamica de procesos quimicos en la linea de disefio de
procedimientos de cuantificacion. La realizacion de la fase experimental del
proyecto se llevé a cabo en el Laboratorio de Calidad de Jabones y Resinas

S.A.y en la Planta de reciclaje de Papel.
3.3. Recursos humanos disponibles
El personal que participd activamente en la asesoria y desarrollo

experimental de la investigacion, elegido de esta manera por su amplio

conocimiento del area, se encuentra detallado a continuacion:

. Investigador: Br. Diego José Renddn Bollat
o Asesor: Ing. Oscar Mauricio Fletes Sosa
3.4. Recursos materiales disponibles

Los recursos disponibles para el desarrollo de la investigacion se clasifican
en reactivos y muestras, equipo, instrumentos de medicion, cristaleria, material,

y equipo auxiliar.

o Reactivos y muestras
o Pulpa de Proceso proporcionado por una planta Recicladora de
Papel.

14



Equipo
o Agitador de paletas, EC Engineering.
o Balanza analitica, OHauss.

Instrumentos de medicién

o Balanza, OHaus, 0,01gramos.

o Software de reconocimiento de imagenes Verity.

Cristaleria

o) 2 Beakers Pirex, 250 mililitros, Boeco.

o) Kitasato, 1000 mililitros, Marca KIMAX KIMBLE.

o Embudo Buchner de porcelana, 13 centimetros de diametro
interno.

Material

o Slides para negativos.

o Cinta adhesiva.

o Papel filtro cualitativo, 110 milimetros, marca Whatman.

Equipo auxiliar

o Una computadora marca Compac, Intel Core2 Duo, Windows 7.
o Una impresora marca Canon MP250.

o Un scanner marca HP.

o Software de reconocimiento de imagenes, Verity.
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3.5. Técnica cualitativa y cuantitativa

En el desarrollo de la investigacion se utiliz6 como técnica instrumental, la
técnica cuantitativa, tanto en la metodologia propuesta para la cuantificacion de
stickies como en el analisis por espectrofotometria para determinar la relacion

entre la concentracion de los pegamentos.
3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Las variables respuesta fueron obtenidas a lo largo de cada etapa del
desarrollo experimental. Para ello a la pasta de proceso proporcionada por una

fabrica papelera, se le realiz6 el analisis propuesto, variando el tiempo de

retencion, RPM y consistencia, segun el disefio presentado en la tabla Il.
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Tabla Il.

Disefo de variables

Re;re;ﬁ[:nigg ?neﬂn) RPM Consistencia Corrida
0,5 1
30 0,75 2
1 3
0,5 4
5 70 0,75 5
1 6
0,5 7
110 0,75 8
1 9
0,5 10
30 0,75 11
1 12
0,5 13
10 70 0,75 14
1 15
0,5 16
110 0,75 17
1 18
0,5 19
30 0,75 20
1 21
0,5 22
15 70 0,75 23
1 24
0,5 25
110 0,75 26
1 27
Fuente: elaboracion propia.
3.6.1. Preparaciéon de la muestra de ensayo

La muestra se prepara para el ensayo, determinando la consistencia a la

gue se encuentra la pasta, y de esta manera determinar el factor de dilucién a

utilizar para llevarla a la consistencia adecuada.
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3.6.1.1. Consistencia

A continuacion se detalla el procedimiento a seguir para la determinacion

cuantitativa de la consistencia, este procedimiento puede variar dependiendo

del equipo encontrado en la planta de papel a realizar la determinacion.

Mientras agita vigorosamente la muestra, retire rapidamente tres
porciones consecutivas a un recipiente de muestreo y trasfiera el peso a
un beaker, previamente tarado.

Pese la cantidad de pulpa con una precision minima de 0,01 gramos.
Coloque un papel filtro previamente pesado en el embudo Buchner
Funnel y humedézcalo.

Aplique succion, y vierta la suspension de pulpa en el embudo Buchner
Funnel.

Desaguie con agua los restos contenidos en el beaker. Si el agua filtrada
se ve espesa vuelva a filtrar hasta que el agua se vea clara.

Remueva la fibra junto con el papel filtro. Colecte cualquier fibra
depositada en el embudo.

Seque la muestra.

3.6.2. Cuantificacion de stickies

El método para la cuantificacion de stickies propuesto a continuacion es

de utilidad para todo tipo de pastas, el mayor problema a encontrarse con las

pastas de consistencia mas baja.
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3.6.2.1. Dilucién

Una vez conocida la consistencia a la cual se encuentra la pasta, esta es
diluida hasta alcanzar 500 mililitros la consistencia requerida, ya sea 0,5, 0,75 0
1 por ciento. Para encontrar la cantidad de pasta a agregar para aforar a 500

mililitros la ecuacién utilizada es:

Co*500
Cq

V=

[Ecuacién no. 1, Referencia no. 2]

Donde:
Vg: es el volumen de pasta a agregar
Ce: es la consistencia de la pasta encontrada

Cq: es la consistencia a la cual se desea analizar la pasta
3.6.2.2. Fijar las RPM

Se debe fijar en el aparato las RPM a utilizar las cuales varian de 30, 70 y
110 RPM. Se debe fijar el slide al aspa por medio de masking tape dejando de
lado expuesto el pegamento especial utilizado para la cuantificacion de stickies.

3.6.3. Agitar durante el tiempo establecido

Una vez fijada la cantidad de RPM se inicia el conteo del tiempo hasta

llegar a los tiempos establecidos ya sea 5, 10 o 15 minutos. Una vez termina el

tiempo retirar las paletas, retirar el slide del aspa y lavar con agua

desmineralizada.
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3.6.4. Cuantificaciéon por software

Tomar el slide y fijarlo al porta slides de un scanner, fijar las ppi de
escaneo a 600 y escanear la imagen, una vez escaneada importarla al
programa de reconocimiento de imagenes Verity para realizar el conteo de

puntos.
Figura 6. Diagrama de flujo proceso de cuantificacidon de stickies

INICIO

Diluir Muestra hasta
consistencia deseada.

Trasvasar a Recipiente de
Mezcla y fijar RPM

Agitar durante tiempo
establecido

Cuantificar en Software
cantidad de stickies.

Fuente: elaboracion propia.
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3.6.5. Anélisis por espectrofotometria

En esta etapa se determiné la relacion entre la concentracion de
pegamentos encontrada por espectrofotometria. Esto se realizara por medio de
la extraccion en tolueno de stickie puro retirado de los rechazos del screen y un
extracto de la pulpa a analizar extraida también con tolueno, estas dos
muestras se comparara su absorbancia a 425 nandémetros con el objetivo de

encontrar la concentracion p/p en la pasta.

Se propone la mezcla de pulpa de la parte del proceso con mayor
concentracion de pegamentos, encontrado en el Pulper, y pulpa limpia, mezclar
estas en diferentes proporciones para lograr una relacion tomando como punto
superior el punto de mayor contaminacién. Estas se realizan segun las
proporciones necesarias para encontrar el equivalente a 0, 25, 50, 75 y 100 por
ciento de la concentracion inicial de pegamentos. De esta manera es posible
encontrar una relacion gréafica. Se realiza el mismo procedimiento que el
establecido en el diagrama de flujo a las condiciones encontradas en la primera

parte.
3.6.6. Almacenamiento de muestras
Debido al tiempo requerido para la realizacién de todas las pruebas es
necesaria la utilizacion de formol para impedir la descomposicion de la pasta.

Esta se almacenara en un recipiente cerrado de una capacidad aproximada de

5 galones y 1 mililitro de formol.
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

El ordenamiento de los datos para este trabajo en especifico, al ser
Unicamente valores cuantitativos directos, lleva un formato en el cual se busca

la mayor comprension para el lector.

3.7.1. Ordenamiento de lainformacion

En lo que respecta al ordenamiento de la informacion es necesario tomar

en cuenta todas las distintas variables descritas en el marco metodoldgico las

cuales se detallan a continuacion.

Tabla lll. Consistencias obtenidas a partir de pulpa analizada

Andlisis de consistencia para pulpa

No. Muestra

Consistencia (%p/p)

1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla IV. Datos para la evaluacion de resultados obtenidos por

numero de puntos totales

Numero de puntos total encontrados por software de reconocimiento de

imagenes
Consistencia

Tiempo de retencion (min) RPM 0,5 10,75 1,0
30
5 70
110
30
10 70
110
30
15 70
110

Fuente: elaboracion propia.
Tabla V. Datos para la evaluacion de resultados obtenidos por area

de puntos totales

Area de puntos total encontrados por software de
reconocimiento de imégenes

Consistencia

Tiempo de retencién (min)

RPM 0,5

0,75

1,0

30

5

70

110

30

10

70

110

30

15

70

110

Fuente: elaboracién
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Tabla VI. Datos para gréfica de concentracién de pegamentos contra

numero de stickies

Concentracion de pegamentos en funcion
del namero de stickies en pulpa.

Concentracion de No. de
pegamentos stickies

Fuente: elaboracion propia.

Tabla ViII. Datos para grafica de concentracion de pegamentos contra

area de stickies

Concentracion de pegamentos en funcion
del namero de stickies en pulpa.

Concentraciéon de Area de
pegamentos stickies

Fuente: elaboracion propia.
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3.7.2. Procesamiento de la informacién

La concentracion de la muestra desconocida proporcionada en el analisis
espectrofotométrico, se puede derivar de la Ley de Lamber-Beer, la cual

relaciona la absorbancia con la concentracion como se muestra a continuacion:

[Ecuacién no. 2, Referencia |

Donde:

Cp: concentracidon muestra desconocida
A.,: absorbancia muestra desconocida
Cp: concentracion patron

A,: absorbancia patrén
Para los resultados obtenidos la concentraciéon es de:

c _0,064*3 mg/ml
m™ 0,099

=1,93 mg/mi

3.8. Analisis estadistico

El numero de repeticiones para el experimento a realizar se encontrara
con base a los criterios de confiabilidad del 90 por ciento, y con un error

estimado del 20 por ciento este es en funcién de la propagacion del error de los

aparatos.
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Para estimar la cantidad de repeticiones a evaluar se utiliza la siguiente
ecuacion:

2

Zyo” PQ

T

[Ecuacién no. 3, Referencia no. 3]
Donde:

N: numero de repeticiones
Zy»: confiabilidad.

P : probabilidad de éxito.
Q: probabilidad de fracaso.

E: error

Con el propésito de obtener resultados con un minimo de error y graficas
y analisis matematicos adecuados utilizamos un valor de Za/2 =1,96, P = 0,90,
Q=0,10, E =0,25.
1,292 (0,90)(0,10)
N= >
0,20

Se realizaran 3 corridas esto con el objetivo de obtener un nivel de
confianza del 90 por ciento segun la probabilidad de éxito y fracaso aceptando
un error maximo del 20 por ciento.

3.8.1. Media de una muestra
Para determinar el valor medio de una muestra de datos de la fase

experimental, se utilizara la siguiente ecuacion, la cual obedece a la media

aritmética de cualquier conjunto de datos.
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_ XX
X=

n
[Ecuacion no. 4, Referencia no. 3]
Donde:
X:  media de una muestra
X  iésimo dato
n: numero total de datos
3.8.2. Desviacion estandar

Para determinar el valor de la desviaciéon estandar de una muestra de

datos de la fase experimental, se utilizara la siguiente ecuacion.

(xi-X)?

n-1

[Ecuacion no. 5, Referencia no. 3]

Donde:
S: desviacion estandar
X;:  iésimo dato

n: numero total de datos

Los ensayos iniciales se realizaran bajo un modelo estadistico de analisis
de calidad normal en el cual se realiza un triplicado para tener una
incertidumbre conocida dentro del experimento, en la segunda parte se
realizara un analisis de regresion poli nomica o lineal, dependiendo de los datos

para la obtencion de una relacion matematica valida.
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4. RESULTADOS

4.1. Cuantificacion de stickies en funcion del niamero de puntos

A continuacion se presenta una matriz multivariable en la cual se muestra
la cuantificacién de stickies en funcién del nimero de puntos encontrado para
cada condicion de las variables utlizadas (RPM, tiempo de retencion,

consistencia).

Tabla VIII. Matriz con nUmero de puntos cuantificados para cada juego
de variables establecida

Tiempo (min)

5 | 10 | 15

RPM Consistencia (%) Numero de puntos
0,50 74,33 138,67 195,50
30 0,75 79,67 163,00 338,00
1 80,00 250,00 356,00
0,50 52,00 66,00 144,00
70 0,75 69,33 135,67 168,67
1 157,00 193,00 268,50
0,50 38,33 88,00 34,50
110 0,75 45,67 116,33 38,00
1 57,00 175,00 78,67

Fuente: elaboracion propia.
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La figura 7 presenta el nimero de puntos en funcion de la concentracion
de pegamentos segun el andlisis de espectrofotometria, para la muestra en las

condiciones que obtenga la mayor cantidad de puntos.

Figura 7. Numero de puntos para cada juego de variables establecidas
400 -
350 /
300 /
250
200
150 -
100 -
50 A 15 min
0 5 min
0,50% | 0,75% | 1% | 0,50% | 0,75% | 1% | 0,50% | 0,75% | 1%
30 RPM 70 RPM 110 RPM
Fuente: elaboracion propia.
4.2. Cuantificacion de stickies en funcién del area

La tabla IX presenta una matriz multivariable en la cual se muestra la
cuantificacion de stickies en funcion del area encontrada para cada condicion

de las variables utilizadas (RPM, tiempo de retencién, consistencia).
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Tabla IX. Matriz con ppm promedio cuantificados para cada juego de
variables establecida

Tiempo (min)

5 10 | 15

RPM Consistencia (%) Nimero de puntos
0,50 8681,00 5231,33 17522,00
30 0.75 4079,00 | 2481,33 32552,33
1 6898,67 14461,00 15992,00
0,50 6243,67 7069,00 18780,00
70 0.75 15238,00 | 25100,00 14027,00
1 11405,00 10459,00 33755,50
0.50 1975,37 | 3495,00 2053,00
110 075 4437,33 | 5184,67 4991,67
1 11601,73 | 13591,67 12206,00

Fuente: elaboracion propia.

La figura 8 presenta el area de puntos en funcién de la concentracion de
pegamentos segun espectrofotometria, para la muestra en las condiciones que

obtenga la mayor cantidad de puntos.
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Figura 8. Area de puntos para cada juego de variables establecidas
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Fuente: elaboracion propia.

4.3. Comparacion metodologia propuesta con analisis

espectrofotométrico

La tabla X y figura 9, presentan una comparacion del porcentaje de

stickies encontrados por ambas metodologias: el método de puntos y el analisis
espectrofotométrico.
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Tabla X. Porcentaje de stickies (porcentaje peso, peso), encontrados

por metodologia espectrofotométrica, comparado con el

valor encontrado segun el método para numero de puntos

Porcentaje de
stickies Numero de

(Y%p/p) stickies
1,79 284
1,34 203
0,90 162,67
0,45 90,5
0,00 0

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XI. Porcentaje de stickies (porcentaje peso, peso), encontrados

por metodologia espectrofotométrica, comparado con el

valor encontrado segun el método para numero de puntos

y=152.07x + 11.933

=0.9864
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Fuente: elaboracion propia.
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5.  INTERPRETACION DE RESULTADOS

Para las pruebas realizadas en el laboratorio de Calidad de Jabones y
Resinas, S. A., se obtuvieron el juego de variables Optimas para el método
disefiado y descrito en la metodologia del presente trabajo, asi como su
relacion con un porcentaje p/p de stickies encontrado por medio de la

absorbancia de un espectrofotbmetro a 425 nanémetros.

El equipo utilizado fue un test de jarras con velocidad graduable, el cual se
varié en velocidad de 30, 70 y 110 revoluciones por minuto, un cronometro
estandar, con el cual se observaron tiempos de residencia de 5, 10 y 15
minutos, slides para negativos de fotografia y masking tape especial que no
pierde su capacidad adherente en el agua, la pasta utilizada fue muestreada
antes de los screen con el objetivo de tener la mejor distribucion de stickies, ya
gue en este punto no se ha realizado remocién de ningun tipo. La consistencia
de esta pasta era inicialmente de 4,34 por ciento y fue diluida con agua hasta

alcanzar valores de 0,5, 0,75y 1 por ciento.

Con estas 3 variables fueron realizadas las corridas, para un total de 27
combinaciones posibles de variables, cada una de estas combinaciones se

corrié en un triplicado para asegurar la repetitividad del método.

Después del desarrollo experimental y analisis de los datos encontrados,
se encontr6 el juego de variables 6ptimo, el cual se da la mayor
representatividad del material adherente en suspension, el juego de variables
Optimas es: consistencia de 1 por ciento, rpm de 70, y tiempo de retencion de
15 minutos, este juego de variables se da una cantidad dada de material
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adherente aunque este valor no es el maximo tiene una mayor
representatividad debido a que el juego de variables con mayor adherencia que
es el de consistencia de 1 por ciento, rpm de 30, y tiempo de retencion de 15
minutos, pero después de analizar la distribucién de estos puntos en solucion
fue obvio que no eran representativos ya que estos tendian a adherir mayor

cantidad de microstickie pero los stickies de mayor tamafio no son adheridos.

Las razones por las cuales no existe adherencia de macrostickies a estas
bajas velocidades se podria argumentar que es debido a dos factores; el primer
factor es debido a la sedimentacion que sufre la pasta al estar en una velocidad
tan baja esto genera que la pasta tenga una segregacion y esto genera que los
stickies de mayor tamafo tiendan a estar en la parte inferior de la solucion. El
segundo factor es la fuerza con la cual el stickie golpea sobre el slide debido a
gue existe una pelicula minima de agua la cual debe de romper el stickie para
lograr adherirse de manera adecuada al slide y esto no es posible a bajas

velocidades.

Con respecto a las combinaciones de variables con mayor velocidad (110
rpm) se logré observar un comportamiento de menor adherencia de stickies lo
cual es explicable debido a un efecto de centrifugacion, cuando la pasta es
preparada y el slide empieza a girar este infiere gran cantidad de momentum al
fluido y este empieza a girar de manera muy rapida cuando esto pasa, los
stickies, que tienen densidad distinta a la pasta, tienden a segregarse hacia los
extremos de la pasta obteniendo de esta manera una separacion de los

mismos.

El dltimo juego de variables tiene un valor inferior y muy estable de
stickies adheridos, lo cual se atribuye a que cuando la pasta logra separar de

manera significativa los stickies, después de wunos 10 minutos
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aproximadamente, la pasta que golpea el slide, debido a la gran velocidad con
la cual esto sucede, tiende a arrancar el stickie del slide lo que provoca el bajo

gue se observa en el Ultimo juego de variables.

Cuando se tienen 70 revoluciones por minuto se obtiene un valor de
stickies alto y se tiene la mayor representatividad con respecto al tamafio de los
stickies adheridos, por los factores previamente argumentados es posible
dilucidar que existen fuerzas que tiene que equilibrarse para que este método
tenga su mayor eficiencia, estas son; la velocidad con la cual el fluido golpea el

slide, y la cantidad de homogenizacién lograda en la pasta.

Por lo argumentado anteriormente es posible inferir que podria existir otro
punto maximo de adherencia, en 110 revoluciones por minuto y una
consistencia mayor a 1 por ciento. En esta combinacion la velocidad y la
consistencia lograrian homogenizar la solucion sin genera un efecto centrifugo y
en este punto se daria una representatividad de la solucién con una mayor
adherencia de stickies mayor puntos que el valor obtenido actualmente, aunque
este juego de variables tendria la misma validez que las encontradas
actualmente debido a que el Unico cambio seria la proporcion de adherencia y

el valor de la curva de calibracion.

Para la segunda parte del experimento se realiz6 una espectrofotometria a
una disolucion de stickie puro, este provenia del rechazo del screen, en esta
parte, se obtiene una masa pegajosa. Se peso6 una cantidad conocida de esta
sustancia y se diluyo en tolueno, a esta muestra se le corrio un barrido y se
encontro la absorbancia maxima en la longitud de 425 nandmetros después con
la absorbancia encontrada se hizo una relacién para encontrar la concentracion

de stickies de la pasta realizandole la misma extraccion con tolueno, esto con el
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objetivo de relacionar matematicamente la cantidad de stickies adheridos en la

metodologia con un valor concentracion porcentual de stickies.

La curva se realizo diluyendo la pasta contaminada, es decir pasta antes
de screen, con pulpa completamente limpia, para esto se tomaron hojas sin
utilizar y se trataron en una maceracion hasta obtener pasta de consistencia
conocida. Se mezclé proporcionalmente para obtener la contaminacion deseada
después de esto se corrieron cada una de las proporciones con la metodologia
a 70 rpm, 1 por ciento de consistencia y 15 minutos. Con esto se logré generar
valores gque se representan en la figura 9 con esto podemos concluir que el
meétodo es lineal y que las muestras tienen una proporcionalidad directa con el

concentracion porcentual de stickies en solucion.

Debido a limitaciones de equipo no se pudo realizar una cromatografia
HPLC, propuesta en el disefio de este trabajo, el cual es el método 6ptimo para
encontrar este tipo de contaminantes, las desventajas de la espectrofotometria
es que el valor de absorbancia utilizado representa solamente una especie
quimica de adherentes esto limita un poco el andlisis. Aunque su

representatividad, segun lo expuesto es clara.
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CONCLUSIONES

La metodologia de cuantificacion de materia coloidal adherente, para el
proceso de fabricacion de papel a partir de fibra secundaria,
correlacioné con la muestra patron trabajada por medio de
espectrofotometria.

El juego de variables en donde se obtienen valores mas representativos
y estables, es cuando se trabajan las muestras para andlisis a 70
revoluciones por minuto, durante 15 minutos de agitacion y 1 por ciento

de consistencia

Las variables estudiadas influyen en el método de -cuantificacion
propuesto por los efectos que estas tienen sobre la reologia de la
suspension, debido a los fendbmenos mostrados en la obtencién de

stickies a 30 y 110 revoluciones por minuto.

La hipotesis fue aceptada ya que, la espectrofotometria es un método
valido para la cuantificacion de stickies debido a la relacién consistente
entre las muestras encontradas a 425 nandmetros, obteniendo una

regresion de 0,9864.

Se considera la metodologia propuesta, como una herramienta Gtil para
la deteccion de stickies, antes de la formacion de papel, lo que da
tiempo suficiente para hacer la aplicacién de los productos quimicos
necesarios para evitar los efectos negativos en el proceso de

fabricacion, como en el de transformacion.
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RECOMENDACIONES

Utilizar otro disefio del equipo, el cual posea deflectores, que propicien

la turbulencia y homogenizacion de la pasta.

Caracterizar la reologia de una suspension de pasta de papel, con el
objetivo de generar mayor criterio sobre el fendmeno de segregacion de

stickies.

Utilizar otra metodologia analitica de comparacion con el método actual

gue tenga mayor capacidad de reconocimiento de contaminante.

La cuantificacion del beneficio obtenido en una fabrica de papel, en
donde las acumulaciones de stickies se dan de manera periddica, se
calcula alrededor de Q. 670 000 anuales; que incluye: aumento de
velocidad en maquinas por menos problemas de roturas de hoja,
disminucién del rechazo por la calidad del producto, cambio de nivel de
calidad del producto o consumo extra de aditivos quimicos para el
control de stickies. Por lo que se recomienda realizar un estudio

completo del beneficio econémico.

Diseflar una metodologia alternativa de generacion de stickies para
agregarlos directamente a una pasta limpia para determinar de manera
mas precisa como el método se comporta segun el tamafio y naturaleza

del stickie.

41



42



BIBLIOGRAFIA

BAJPAI, Pratima. Biotechnology for pulp and paper processing.
Springer. New York, United States.2012. 414 p.

MAHENDRA, Doshi; DE JONG, Rober; SALMAN, Aziz. Measurement of
Microstickies. USDA  ForestProductsLaboratory, Madison
Wisconsin.2008. 63 p.

MILLER;MILLER. Estadistica y Quimiometria para quimica analitica.
4ta. Edicion. Editorial Prentice Hall. Madrid, Espafia. 2002. 296 p.

MIRANDA CARRENO, Rubén. Caracterizacion y eliminacion de la
material disuelta y coloidal en la fabricacion de papel reciclado.

Tesis Doctoral. 85 p.

PERRY, Robert H. Perry’s Chemical Engineers” Handbook. Octava
edicion. Editorial McGraw-Hill. New York, United States. 2008.
2700 p.

SKOOG, Douglas; HOLLER, F. James. Principios de Analisis
instrumental. Cengage Learning Editores. México. 2012. 1043 p.

SOUNG-BAE, Park; JUNG-MYOUNG, Lee. The control of sticky

contaminant whit enzymes in the recycling of wastepaper. 2003.
98 p.

43



8. STEIN, Padovani.Optimizing the deinking plant by using on-line
instrumentation.2004. 54 p.

9. TORRES LOPEZ. Antonio L. Introduccion al destintado (1) Aspectos
Generales. Tecnologia Papelera E.T.S.E.LA.T. Universidad

Politécnica de Catalufia, Terrassa. Espafia. 1988. 63 p.

10. WALPOLE, Myers & Myers. Probabilidad y estadistica para ingenieros.

Pearson education. Sexta edicién. México 1999. 797 p.

44



APENDICES

45



46



JINJIGAY

R ONVIANH OOLINOW
4010V
$09213010- EPEZI|EJAUILSIP

] 4e=0304 hge [3p PEpIEd 3p |0J3U0)
M 9Pl S0U2353( SOope}jnsal
N 3p uopelsuag | = 3P uoDEjRIIBII g cised
= opeuINIEN) ap pepiedes 304 — apuomisodwonsap ap [oiue)
n adejunjsely
- ' NdY
D) eaidojolg e21U23) pepiedes T ugnuajay ap odwialy
© PEPIALDY By —

, sezeue efeg uod selsieuy
© 0530044 ' Jezijeue e ejsed
e 3070¥INOD ehedig B EXSEd ¢ 3p enuasIsu0)
© 13 V4vd ¥0I0100 .
— edie) eyy
o JINFHIHAY TYIHILYIN | |
m 30 NOIVIHILNYND N
0o 30 000LIN S013WOW] s3I

NN 30 ON3SIO ugnIpaw apuo
012343 Jauyang ap sojuawnsy| 13epjuaIu0) SIS ugnisinbpe
H . O1ESENY 3p 0pIUSIUOI <4—— P OpeAs|s 0js0aun
M_.v o Sm:ou_ﬁ 3 EZUEIEG Begap  UOdENSEd 3U31} 53[ENJIE SOPOIFW 507
Q HEIRED B1UB1SISUO) pepiainadal
o siayeag sooyg.fojog — efeq Anw uod
,nnp e Jauueds —  songedN S0pojgw ualsixy
S ap svﬂwq Je||xny e.ed sapl|s
< e\ e\
0JUBILPOUOIAY O1EA 3P EQUIOY adejupisey HEON
3p BIeMYos
v VIAllYd
[4YNINOYIN VI4ILYIN 0Q0LIN

13dvd
30 NOIDVIIHE VS
30 053004d
13 N3 S3VAI0T10D
SIINIHIHAY
SILINVNIWYLINOD
30 AVAILNYD
V130 7104INOD
Orva NN 3181X3
vSnvd

Fuente: elaboracion propia.

a7



48



ANEXOS
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Muestra de solvente utilizada como blanco

Anexo 1.
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la comparacion con concentracion

Patron utilizado en

Anexo 2.

conocida de 0,15 gramos / 50 mililitros
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Muestra desconocida

Anexo 3.
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Anexo 4. Preparacion de muestra para analisis

Fuente: Laboratorio de Jabones y Resinas, S. A.
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Anexo 5. Dilucion de la pasta a la consistencia deseada

Fuente: Laboratorio de Jabones y Resinas, S.A.
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Anexo 6. Fotografia de slides utilizados

Fuente: Laboratorio de Jabones y Resinas, S. A.
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Anexo 7. Slides al momento de terminar el andlisis

Fuente: Laboratorio de Jabones y Resinas, S .A
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Anexo 8. Muestras para espectrofotometria extraidas con tolueno

Fuente: Laboratorio de Quimica. USAC.
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